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Paola Andrea Lanziano Alonso, mayor de edad, domiciliada en Bogota D.C., identificada con la
cédula de ciudadania No. 53.070.505, como solicitante e inventora de la solicitud de patente de

invencién mencionada en la referencia, me dirijo a usted con el fin de dar respuesta al examen

Se solicita reconsideracion de las objeciones y deficiencias sefialadas con base en los

de fondo dentro del término de prérroga oportunamente solicitado.
siguientes argumentos y modificaciones:

1. OBJETO DE LA INVENCION

El Examinador plantea:

“El problema planteado en esta solicitud consiste en la necesidad la necesidad de suministrar
una composicion para limpieza con menor potencial de .irritacion, que humecte el cuero
cabelludo y que mantenga las propiedades de espumacién y limpieza. Para resolver este
problema tecnico la solicitud en estudio proporciona una composicion limpiadora que contiene
un humectante y una mezcla de surfactantes aniénicos y no iénico.”

Considero que el problema a resolver por la presente invencién segin lo plantea el
Examinador es correcto, sin embargo, la solucién que interpreta el Examinador no es correcta.
El problema es correcto en cuanto a que el objeto de la invencion si es suministrar una



composicién para limpieza con menor potencial de irritacién, que humecte el cuero cabelludo y
que mantenga las propiedades de espumacién y limpieza; sin embargo, la solucién a ese
problema debe plantearse no solamente como una composicion limpiadora que contiene un
humectante y una mezcla de surfactantes aniénicos y no ionicos, sino que esta composicion

debe ademas utilizar materias primas derivadas de fuentes naturales y no petroquimicas.

Entonces, la invencion propone una composicion de limpieza que se diferencia de las
composiciones del estado de la técnica en que sus materias primas se obtienen a partir de
fuentes naturales, en contraposicién con las materias primas derivadas de la industria

petroquimica que cominmente se han utilizado para estas composiciones.

Por lo tanto, el problema técnico que resuelve este invento es ofrecer al consumidor una
composicion para limpieza elaborada a partir de ingredientes derivados de fuentes naturales

renovables, que no irrite el cuero cabelludo del usuario y lo humecte, sin sacrificar las

que las composiciones comunes anteriores a la invencion ofrecen espumacion, limpieza y
estabilidad, pero utilizan derivados de fuentes petroquimicas no renovables y no son

completamente biodegradables; por lo tanto, no garantizan la no irritabilidad del cuero
cabelludo de los usuarios.

propiedades de generar espuma, limpieza y estabilidad, exigidas por el mercado. Reiteramos
Para dar mayor énfasis a la importancia de que las materias primas utilizadas en esta invencion
son derivadas de fuentes naturales, presento con esta respuesta una descripcion modificada de
la invencion, en donde se aclara que las fuentes naturales utilizadas en la obtencion de las
materias primas de la composicién son: cafia, palmiste, palma, maiz, coco, mandioca,
almendra, entre otros recursos bio-renovables procedentes de material animal, vegetal o
marino. Como sustento a esta modificacion presento un Anexo 01 denominado catalogos,
articulos y certificaciones que demuestran el origen natural de las materias primas utilizadas en

la obtencion de la composicion de 1a invencion.

2. DE LA SOLICITUD DE PATENTE - REIVINDICACIONES

El Examinador presenta los siguientes comentarios a las reivindicaciones:

“El escrito radicado mediante el No 14-175742-00004-0000 presenta un segundo capitulo
reivindicatorio que le resta claridad al escrito, a pesar que el propésito de éste sea mostrar los
cambios realizados, se sugiere eliminarlo y presentar un capitulo reivindicatorio que incluya

clausulas claras y concisas de acuerdo al sustento desarrollado en el capitulo descriptivo.

Las reivindicaciones 1-17 y 24-25 no son claras porque definen a través de su clasificacion
quimica u origen a los ingredientes de formulacién mediante los términos “derivados de fuentes

.




naturales”, “alquil sulfatos”, “alquil éter sulfatos”, “N-coco acil derivados de aminoécidos’,
“surfactante no ibénico”, “surfactante anionico”, “humectante”, “derivado natural”, “grasas” y
“aceite naturales”, se recuerda que los ingredientes se deben definir en términos de su nombre
comun y proporciones especificas de acuerdo a la mejor manera conocida por la solicitante
para desarrollar la invencion, es decir que se encuentre sustento dentro del capitulo descriptivo;

se sugiere hacer las aclaraciones necesarias.

La reivindicacion 25 no es clara porque define al método en términos de la composicion, se
recuerda que los métodos se deben definir en términos de una serie de etapas ldgicas,
ordenadas y secuenciales que incluyan las condiciones, parametros e ingredientes, se sugiere
hacer las aclaraciones necesarias.

Las reivindicaciones 1-25 no son concisas porque las definiciones de los ingredientes y sus
proporciones son generales, se sugiere restringir la solicitud a una razonable generalizacion de
los ingredientes y proporciones probadas, es decir, que se encuentren sustentadas, eliminado
de las clausulas aquellos elementos no sustentados de acuerdo con lo presentado en la tabla
No 1.

En respuesta a las observaciones del Examinador, presento los siguientes comentarios:
a. Como respuesta al presente examen se modificaran las reivindicaciones, pero en
atencion a la sugerencia del Examinador, sélo se presentaran las nuevas reivindicaciones en

su versién en limpio, y no el documento con los cambios resaltados.

b. Para atender a la observaciéon del Examinador dirigida a la falta de claridad de las

reivindicaciones, se presenta un capitulo reivindicatorio modificado en donde:

Los términos “derivados de fuentes naturales”, “surfactante no iénico”, “surfactante
aniénico’, “humectante”, “derivado natural”’, “grasas” y ‘“aceite naturales’, fueron
eliminados y reemplazados por términos mas concretos, desistiendo de esta manera de
la reivindicacién 24;

- El término “alquil sulfatos” fue definido para explicar que los alquil sulfatos de la
invencion son: lauril sulfato de sodio, cocoil suifato de sodio y cetearil sulfato de sodio; o
mezclas de los mismos; eliminando entonces la reivindicacion 12;

- Eltérmino “alquil éter sulfatos” fue definido para explicar que los alquil éter sulfatos de la
invencion son: lauril éter sulfato de sodio y lauril éter sulfato de magnesio; 0 mezclas de
los mismos; eliminando entonces la reivindicacion 14;

- El término “N-coco acil derivados de aminoacidos” fue definido para explicar que los N-

coco acil derivados de aminoacidos de la invencion son: cocoilo glutamato de sodio y

sus mezclas, cocoilo glicinato de sodio y sus mezclas, cocoilo isotionato de sodio y sus

mezclas; o mezclas de los mismos; eliminando entonces la reivindicacion 16.




c. Para atender a la observacion del Examinador dirigida a la reivindicaciéon 25, se ha

gliminado ia descripcidn de la composicion y se ha dejado solamente lo referente a los pasos y
etapas del método.

d. En respuesta a la observacidén de concision, se propone una nueva reivindicacion 1 en

donde los rangos de los ingredientes corresponden a aquellos que han sido probados en los
ejemplos asi:

El rango para la mezcla de surfactantes aniénicos pasa de 4% a 20% a 8% a 14%;
eliminando entonces la reivindicacion 2.

El rango para la mezcla de alquil sulfatos (A.1.) queda de 4,6% a 7,5% en peso;
eliminando entonces las reivindicaciones 6y 7.

El rango para la mezcla de alquil éter sulfatos (A.2.) queda de 3% a 5% en peso;
eliminando entonces las reivindicaciones 8 y 9.

El rango para los N-coco acil derivados de aminoacidos acidos (A.3.) queda de 0.6% a
1% en peso; eliminando entonces las reivindicaciones 10y 11.

El rango para el alquil lactil lactato queda de 0,06% a 0,3% tal y como se radico
originalmente, dado que en los ejemplos suministrados se demuestra este rango y en
pruebas realizadas en laboratorio se concluyé que la presencia de alquil lactil lactato en
la composicion puede ser de hasta 1%;

El rango para los N-coco acil derivados de aminoacidos acidos (A.3.) queda de 0.6% a
1% en peso; eliminando entonces las reivindicaciones 10y 11;

El rango para una mezcla de xilitol (C.1.), xilitol anhidrico (C.2.) y xilitol glucésido (C.3.)
pasa de 0,3% a 1,5% a 0,6 a 1%; eliminando de esta forma la reivindicacién 4; y

El rango para el liposoma pasa de 0,01% a 1,0% a 0,05% a 0,3%; eliminando de esta
forma la reivindicacion 5.

Se presenta en el Anexo 02 un ensayo en donde se hacen pruebas a través de un modelo de
disefio de experimentos Taguchi, para demostrar que los rangos considerados para la

composicion propuesta cumplian con los parametros esperados para dicha composicién.

En particular, se encontré que para la variable espuma de la composicién resultante, hay una
influencia de algunos componentes que hacen que la espuma varie dentro de un rango que se

considera aceptable para la mezcla propuesta (Ver grafica 1 del punto 5.1. del Anexo 02).

De igual forma, se hizo el analisis para la variable pH, encontrando que la materia prima lactato
de lauril lactilo es quien tiene la mayor influencia sobre este parametro, no obstante, el rango

alcanzado por dicha composicién, esta dentro del rango permitido para la misma, considerando
todas las variaciones de las demas materias primas.

Finalmente, en el ensayo del Anexo 02 seccidn 5.3 se exponen los resultados para la variable




numero Zein, que en todos los casos muestra una disminucién significativa del namero Zein
con respecto al de las materias primas independientes, como el lauril sulfato de sodio y lauril
éter sulfato de sodio, que tiene numero de Zein mayores a 400 (1. Pezron', 1996).

En conclusion, el ensayo contenido en el Anexo 02 demuestra que las mezclas consideradas y
los rangos establecidos, logran disminuir el nimero de Zein presentando un poder de irritacion
menor en todos ios casos y también se logré demostrar la influencia de todas ias materias
primas de la composicién en los resultados de los parametros de la invencion.

3. DETERMINACION DEL ESTADO DE LA TECNICA

El Examinador indica que el nivel inventivo de las reivindicaciones de la presente solicitud esta

afectado por las siguientes publicaciones:

item | Documento Titulo Fecha de
Publicacion
D4 US20090200511 | “Alkyl lactyllactates and processes of making 13/Agosto/2009
the same”
D5 US20050197263 | “Rehydratable personal care compositions” 08/Septiembre/2005
D6 Stepan “‘Pearlescent shampoo” 2010

El Examinador presenta el siguiente cuadro comparativo para fundamentar la supuesta falta de

nivel inventivo de la invencién con respecto a la reivindicacion N° 1 y sus dependientes:

“Comparacion de las caracteristicas técnicas esenciales, con las del estado de la técnica:

Caracteristicas esenciales D4 D5
Composicion de limpieza tipo Composicién para el
Composicién de limpieza shampoo o acondicionador de cabello | cuidado personal que
que compren de: que comprende: comprende:
(Pags. 20-21, Ejs.33-34) (Pag. 3, Ej. 3)
Mezcla de surfactantes Sodio lauril sulfato 6%
anionicos (A) (4%-20%) . Lauril lactil lactato (0,01%-15%) Cocamidopropil
-(A1): Alquil sulfatos betaina
-(A2): Alquil éter sulfatos También sugiere que el lauril lactil Sulfato lauril éter de
-(A3): N-coco acil derivados lactato se combina con Sodio lauril sodio
de aminoacidos acidos éter sulfato 14% y Coco sulfato de Cocoil glutamato de
sodio combinados con (Pag. 7, [Parr. sodio 1%
(B)Surfactante no ionico 0072]; Pag. 15, Tab/a. 2 y Pags. 20- (Pag. 3, Ej. 3)
(0,06%-0,3%) seleccionado 21, Ejs.33-34)
de alquil lactil lactato

L1. Pezroni, L. G. (1996). Surface Interaction between a Protein Monolayer and Surfactants and Its Correlation with
Skin Irritation by Surfactants. Journal of Colloid and interface science (180), 285-289.



(C)Mezcla Humectante
o/ 0,
(?’031)4 .0%) Glicerina Propileno glicol 9,9%

(C2): Xilitol anhidro (Pags. 20-21, Ejs.33-34) (Pég. 3, Ej. 3)

(C3): Xilitol glucésido
(D)Liposoma (0,01%-1%) gm0
mezcla de grasas y aceites A;‘;‘;h of ZC: t/li_/gc;g)ﬁ No menciona
derivados 9. <0 &L

El documento D4 se considera el estado de la técnica cercano a la invencién definida en la
reivindicacion 1 porque divulga composiciones para el cuidado del cabello que comprenden un
sistema tensioactivo conformado por sodio lauril sulfato y lauril lactil lactato, donde éste ditimo
ingrediente produce espuma y remueve particulas de la piel y cabello, mejorando la suavidad y

la humedad de la piel ya que no induce irritacion y resequedad (Resumen; Figs.5-6 y Pag. 8,
[0080]).

Las diferencias entre la composicion, definida en la reivindicacién 1 y la composicion revelada
en el documento D4 consisten en que la composicién reclamada incluye un agente humectante
derivado de xilitol (0,3%-1,5%), una mezcla de grasas y un sistema tensioactivo esté

conformado por compuestos derivados de: alquil-éter-sulfato, alquil sulfatos y N-coco acil
derivados de aminoacidos acidos.

El efecto que logra el incluir dentro de la composicién de limpieza reclamada un humectante
derivado de xilitol, una mezcla grasa y un sistema tensioactivo conformado por compuestos
derivados de: aiquil-éter-sulfato, alquil sulfatos y N-coco acil derivados de aminoacidos &cidos,
consiste en que disminuye la irritacion y se mantienen los niveles de espuma dentro de los
rangos establecidos para las composiciones para' la limpieza y cuidado del cabello. Sin
embargo, la solicitante define tres composiciones (Tabla 10) en donde se evidencia que el
efecto técnico reclamado no esta asociado al liposoma, ni a los surfactantes anionicos, ni al

humectante, sino por el contrario esté asociado al tensioactivo lauril lactil lactato.

Por lo tanto, el problema técnico objetivo que pretende resolver esta invencion se puede
formular asi: “como proporcionar composiciones para la limpieza que comprendan un
tensioactivo no iénico que no ocasionen resequedad e irritacién en el cabello”.

Sin embargo, la inclusién de un tensioactivo N-coco acil derivado de aminoacidos &cidos en
composiciones para la limpieza del cabello esta divulgado en el documento D5 que ensefia
composiciones para el cuidado personal de la piel y cabello que comprenden un sistema

tensioactivo conformado por cocamidopropil betaina, sulfato lauril éter de sodio y cocoil
glutamato de sodio.

Ademas, es parte del conocimiento de la persona normalmente versada en la materia que el

xilitol es empleado en composiciones para cosmética y para el bafio como humectante, de
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acuerdo con lo divulgado en el documento “Handbook of pharmaceutical excipients” (4)

En consecuencia, la persona del oficio normalmente versada en la materia, incluiria al
tensioactivo cocoil glutamato de sodio en la composicion revelada en el documento D4 de
acuerdo con lo divulgado en el documento D5, para llegar asi al objeto de la reivindicacion 1 de
la solicitud. Por lo cual se considera obvia.

Puesto que las reivindicaciones dependientes 2-24 no mencionan caracteristicas inventivas
adicionales, tampoco se pueden considerar inventivas.

La reivindicacion 25 consiste en “Un método de preparacion de la composicién de limpieza que

contiene una mezcla de surfactantes anionicos (A) derivados de fuentes naturales, (...).

Comparacion de las caracteristicas técnicas esenciales, con las del estado de la técnica:

Caracteristicas esenciales D4 D6

Método de preparacion que Método de preparacion de | Preparacion de shampoo
comprende los siguientes un shampoo que comprende que comprende 10s
pasos: los pasos de: : siguientes pasos:

. . Mezclar en agua los
i.mezclar agua y los alquil ; . -
sufatos (A1) y alquil éter tensioactivos y adicionar

el acidograso y el
Sulfatos (A.2) hulmegctante}./

ii. Luego adicionar a la Adicionar y mezclar en agua
mezcla anterior los N-coco los tensioactivos derivados
acil derivados de aminoacidos | de alquil sufatos y alquil éter

(A.3) sulfatos, luego agregar el

— lauril lactil lactato.
i Ajustar pH (5-7) Posteriormente, agregar el

iv. Luego adicionar a la humectante Ajustar pH (5.5- | Ajustar pH (5,8-6,5%)
mezcla el alquil lactil lactato 6.5) (Pag. 21, Ej.34)
(B) homogenizar

v. Adicionar al liposoma (D) y
los humectantes (C) a la
mezcla

El documento D4 se considera el estado de la técnica cercano a la invencién definida en la
reivindicacion 25 porque divulga métodos de preparacién de composiciones para el cuidado del
cabello que comprenden un sistema tensioactivo conformado por sodio lauril sulfato y lauril
lactil lactato, donde éste ultimo ingrediente produce espuma y remueve particulas de la piel y
cabello, mejorando la suavidad y la humedad de la piel ya que no induce irritacién y
resequedad (Resumen; Figs.5-6 y P4ag. 8, [0080]).

Las diferencias entre el método, definido en la reivindicacion 25 y el método revelado en el
documento D4 consiste en que el método reclamado incluye una etapa final de adicién del
agente graso y el humectante, mientras que el método revelado en el documento D4 incluye la
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adicion de los mencionados ingredientes dentro de una etapa intermedia del proceso.

No se evidencia efecto técnico asociado a la diferencia expuesta.

Por lo tanto, el problema técnico objetivo que pretende resolver esta invencion se puede

formular asi: “como proporcionar métodos de preparacion alternativos de una composicion para

el cabello a partir de los métodos revelados en el documento DA.

Sin embargo, el documento D6 revela un método de preparacion de un shampoo para el

cabello que incluye una etapa final de adicion del agente graso y del humectante.

En consecuencia, la persona del oficio normalmente versada en la materia, incluiria una etapa
final de adicion del agente graso y del humectante en el procedimiento revelado en el

documento D4 de acuerdo con lo divulgado en el documento D6, para llegar asi al objeto de la
reivindicacion 25 de la solicitud. Por lo cual se considera obvia.”

3.1.  ARGUMENTOS A FAVOR DEL NIVEL INVENTIVO DE LA INVENCION

3.1.1. Frente a los documentos D4 y D5

El Documento D4 se refiere a una composicién de limpieza tipo shampoo o acondicionador de
cabello que comprende sodio lauril sulfato 6%, lauril lactil factato (0,01%-15%), también sugiere

que el lauril lactato se combine con sodio lauril éter sulfato 14% y coco sulfato de sodio
combinados con glicerina y alcohol cetilico 3%.

El Documento D5 concierne a una composicion para el cuidado personal que comprende:

Cocamidopropil betaina, Sulfato lauril éter de sodio, Cocoil glutamato de sodio 1% y Propileno
glicol 9,9%.

El Examinador considera que el documento D4 presenta diferencia con la presente invencién
por cuanto cubre “un agente humectante derivado de xilitol (0,3%-1,5%), una mezcla de grasas

y un sistema tensioactivo esta conformado por compuestos derivados de: alquil-éter-sulfato,
alquil sulfatos y N-coco acil derivados de aminoécidos acidos”.

Ademas de esta diferencia, hay que resaltar que el documento D4 utiliza materias primas
derivadas de fuentes petroquimicas, como es el caso de las betainas (paragrafo 0080) de D4.
Se acredita lo anterior con el Anexo 03, el cual muestra en la pagina 5 que: “para la sintesis de
CAPB se utilizan materias primas que provienen de fuentes naturales vegetales como el cido

ladrico, fuentes minerales, asi como por fuentes petroquimicas como metano y propileno e

hidrocarburos combustibles como carbén coque”. Por lo tanto, el uso de cocoamidopropil

betainas va en contravia con el objeto de la presente invencion que consiste en una
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composicion para limpieza elaborada a partir de fuentes naturales renovables, que no irrite el
cuero cabelludo del usuario y lo humecte, sin sacrificar las propiedades de generar espuma,

limpieza y estabilidad exigidas por el mercado.

De otro iado, ei Examinador sefiala que el efecto que logra incluir la invencion reclamada
consiste en que disminuye la irritacién y se mantienen los niveles de espuma dentro de los
rangos establecidos para las composiciones para la limpieza y cuidado del cabello, pero
cuestiona que en la solicitud se definan tres composiciones las cuales evidencian que el efecto
técnico no esta asociado al liposoma, ni a los surfactantes aniénicos, ni al humectante, sino que
esta asociado al tensioactivo lauril lactil lactato. A partir de lo anterior, el Examinador deduce
que el problema técnico objetivo que busca resolver la presente invencion consiste en “cémo
proporcionar composiciones para la limpieza que comprendan un tensioactivo no iénico que no
ocasionen resequedad e irritacion en el cabello”, estando afectada por el Documento D5 que
divulga la inclusién de un tensioactivo N-coco acil derivado de aminoacidos acidos en
composiciones para la limpieza para el cabello que comprenden un sistema tensioactivo
conformado por cocamidopropilbetaina, sulfato lauril éter de sodio y cocoil glutamato de sodio.

En este apartado del requerimiento del Examinador relativo a nivel inventivo, el problema
técnico es interpretado asi: “Cémo proporcionar composiciones para la limpieza que
comprendan un tensioactivo no iénico que no ocasionen resequedad e irritacién en el cabello”.
Nuevamente es incorrecta la interpretacion del problema técnico, pues como ya se expuso, el
problema técnico que soluciona la invencion es una composicion para limpieza elaborada a
partir de ingredientes derivados de fuentes naturales renovables, que no irrite el cuero
cabelludo y lo humecte, sin sacrificar las propiedades de generar espuma, limpieza y
estabilidad; mientras que el Examinador enfocé el problema técnico Unicamente al uso de un
tensioactivo no iénico que no ocasionen resequedad e irritacion en el cabelio, lo cual seria
incompleto.

Es importante destacar que en la invencién reclamada, su novedad y nivel inventivo radican en
que es una composicion sinérgica y sus resultados no dependen de sus componentes
aisladamente considerados, sino de su interaccién en los rangos especificados dentro de la
composicion vista como un todo. Por lo tanto, el efecto técnico de la invencidon no esta
asociado exclusivamente al liposoma, ni a los surfactantes anidnicos, ni al humectante, como
bien afirma el Examinador, pero tampoco esta asociado exclusivamente al tensioactivo lauril
lactil lactato, como lo asume el Examinador.

El objetivo principal de obtener una composicion de limpieza que tenga los requerimientos de
limpieza y espumacion dictados por el mercado, sin utilizar fuentes petroquimicas, se cumple
con la presente composicion en su totalidad y no es posible afirmar que alguno de sus

componentes tiene mayor participaciéon o injerencia en la consecuciéon del resultado de la

invencion.




Como prueba de lo anterior, se hicieron pruebas que demuestran que cada uno de los
componentes reclamados dentro de la composicion desempefia un papel decisivo en el
cumplimiento de los objetivos sefialados. Ver Anexo 04.

El Anexo 04 comprende una serie de ensayos en donde se preparan composiciones de
acuerdo con la invencién aplicadas a un shampoo por dos caminos, y a la composicion final se
le realizaron ensayos de pH, viscosidad, espuma y nimero Zein.

Los caminos evaluados fueron:

- Camino “sin ingredientes” en el cual se prepar6 la composicion quitando en cada
experimento uno de los componentes.

- Camino de experimentacion "Secuencial' en el bual se prepara la composicion
adicionando cada una de las materias que lo componen por etapas, simulando el
proceso de desarrollo de la composicion propuesta.

Como se evidencia en los resultados expuestos en el Anexo 04, cada una de las materias
primas que componen la compaosicién expuesta en la solicitud de patente, si tienen un efecto en

los parametros definidos en la misma como pH, viscosidad, espuma y numero Zein.

Para el caso de las formulas “sin ingredientes” se pudo demostrar que la adicion de la materia
prima glutamato de sodio cocoilo y sus derivados, si tiene una influencia positiva en la
espumacion de la formula como segun se ve en los resultados de la tabla 8 del Anexo 04.

En particular, se comprobé que la espuma de cada uno de los ingredientes por separado es
mucho menor que cuando se hacen mezclas, es decir se evidencia que el valor de este
parametro de espumacién se logra gracias a la accién sinérgica de los tres surfactantes
anionicos: lauril éter sulfato de sodio, lauril sulfato de sodio y glutamato de sodio cocoilo, es
decir hay sinergismo en la mezcla.

En estas mismas férmulas se pudo demostrar que el ingrediente lactato de lauril lactilo no
interfiere en las propiedades de espumacion como se sugiere en el examen de la patente,
segun los resultados de la tabla 6 y 7, por cuanto, cuando este ingrediente no esta presente en
la mezcla, se genera una mayor espumacion. De manera que en los experimentos “secuencia”
(Tabla 11) puede verse que realmente la funcion de este ingrediente en la composicién esta
relacionada con la construccion de viscosidad, estabilidad y reducciéon del potencial de

irritacidén. Por lo anterior, no es posible asociarle todas las bondades de la composicion a solo
este ingrediente.

lgualmente para los ingredientes liposoma vy xilitol, se pudo demostrar que su funcién en la
composicion tiene que ver con la disminucién del potencial de irritacion de la mezcla, a través
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de los resultados expuestos en la tabla 11. Asi como en el caso del ingrediente lactato de lauril
lactilo, segun los resultados de la tabla 6 y 7, estos dos ingredientes no contribuyen a la
espumacién de la formulacion, sino que estan relacionados con el potencial de irritacién, razén

por la cual se incorporan en la composicion.

Como se demostro que los ingredientes surfactantes son los responsables de tener un numero
de Zein mayor, dado a su potencial de irritacion, es importante considerar que los demas
ingredientes propuestos en la composicion (lactato de lauril lactilo, xilitol y sus mezcias y

liposoma) ayudan a reducir el potencial de irritacién, evidente en la reduccién del niumero Zein.

También puede verse tanto en los resultados de la tabla 11 como 9 del anexo 04, que para
lograr este potencial bajo de irritacidén, también es necesario que la formulaciéon sea estable,
con la viscosidad y pH adecuado y un nivel de espumacién aceptable. Todo esto se cumple a
través de los experimentos propuestos en el Anexo 04 para la composicion presentada.

Como resultado de estas pruebas se logré6 demostrar que, contrario a lo que afirma el
Examinador con referencia a que el liposoma no tiene efecto técnico evidenciable, se muestra
que el liposoma si afecta el poder de irritacion de la composicién resultante, por cuanto cuando
la composicién no tenia este componente presentaba un poder de irritacion mayor comparado

con la composicion que si lo tiene, como puede verse en la tabla 11 del Anexo 03.

Por lo tanto, queda demostrado que el efecto técnico de la invencién no es atribuible
unicamente al tensioactivo lauril lactil lactato, sino a la convergencia de cada uno de los

componentes dentro de la composicion.

Para complementar en este sentido la descripcién del invento, se incluye una tabla 3 al final de
la descripcion, la cual hace un resumen de los resultados alcanzados con los ensayos
realizados en el Anexo 04.

De otro lado, sefiala el Examinador que una persona del oficio normalmente versada en la
materia, incluiria en la composicion revelada en D4 el tensioactivo cocoil glutamato de sodio
(presente en la composicion divulgada en D5) para llegar asi a la reivindicacion 1 de la
presente invencion.

Ello no es asi, por cuanto D5 habla de un sistema tensioactivo conformado por cocamidopropil
betaina, sulfato lauril éter de sodio y cocoil glutamato de sodio, y por lo tanto D5 sugeriria un
sistema tensioactivo compuesto por estos tres ingredientes en donde uno de éstos,
cocamidopropil betaina, no cumpliria con el objetivo fundamental de la presente invencion que
es lograr el resultado técnico deseado utilizando materias primas derivadas de fuentes
naturales y no petroquimicas. Ver Anexo 03.

1"
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De otra parte, no es viable técnicamente incluir en la composicién del documento D4 el sistema
tensioactivo del documento D5 y llegar asi a la composicién de la invencién; por cuanto, como
se dijo anteriormente, no se llegaria a su objetivo consistente en la no utilizacion de fuentes
petroquimicas, y segundo, es posible que la adicién del sistema de tensioactivos de D5 en D4
ocasione una mezcla resultante no homogénea o que no cumpla con las caracteristicas finales
de espumacion, que si cumple la invencion reclamada.

Como sustento de la anterior argumentacién se anexa un ensayo de laboratorio en donde se
hacen las sustituciones que propone el Examinador en su reporte. Ver Anexo 05.

El ensayo comprende tres aspectos:

- Reemplazo del liposoma propuesto por alcohol cetilico sugerido en D4;

- Reemplazo del humectante propuesto por glicerina propuesto en D4; y

- Reemplazo del liposoma y el humectante por alcohol cetilico y glicerina respectivamente
segun lo propuesto en D4.

Particularmente, el ensayo revelado en el Anexo 05 muestra que;

- Al hacer las sustituciones se encuentra que la sustitucion del liposoma con alcohol
cetilico afecta negativamente la espuma y la apariencia de la composicion propuesta.
Segtin los resultados presentados en la tabla 2 y 6 del Anexo 05, la cantidad de espuma
producida es mucho menor a la que presenta la formulacion expuesta. Esto puede
compararse contra los resultados presentados en el ejemplo tres de la solicitud de
patente, donde la cantidad de espuma producida es de 600 ml.

- El ensayo en donde se sustituye el humectante de la composicién de la invencion con
glicerina, mejora la cantidad de espuma producida por la composicién propuesta, sin
embargo, como se demostrd en el informe del Anexo 02, la funcién del humectante
dentro de la formulacion propuesta no es mejorar la espuma, sino mejorar el potencial
de irritacion de la misma, a través de la disminucion del numero de Zein. De manera
que la glicerina no cumple la misma funcién que el humectante propuesto en la
composicién expuesta eﬁ la solicitud de patente.

- Finalmente. en el Ultimo ensayo del Anexo 05 en donde se sustituyen las sugerencias
de D4, es decir liposoma por alcohol cetilico y humectante por glicerina, no se logran los
volumenes de espuma esperados en la formulacién.

Asimismo, los componentes sugeridos por el Examinador para lograr los parametros de la
formulacién no corresponden a los componentes que contiene la formulaciéon sugerida de la

presente invencion. Para el caso del alcohol cetilico, segun la referencia (Ash?), es un alcohol

2(s.f.). En M. a. Ash, Handbook of green chemical (pag. 664). Synapse information resource.
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graso que promueve la lubricidad debido a sus cadenas derivadas de grasas de origen vegetal.
No obstante, el mayor uso de estos alcoholes grasos es construir viscosidad en formulaciones
tipo emulsién y dar un aspecto mas cremoso a la misma. De manera que, contrario a lo que
aduce el Examinador, este ingrediente no es comparable con un liposoma, puesto que tal y
como se evidencia en Kulkami®, el liposoma es un mecanismo de liberacién de activos
compuesto por una capa de fosfolipidos con carga que permiten la deposicion del mismo para
lograr la liberacién; aunque es cierto que el liposoma expuesto tiene un contenido de alcoholes
grasos, también contiene aceites y esteres grasos que proporcionan mayor acondicionamiento
y disminuyen (como fue demostrado en el informe del Anexo 05) el potencial de irritacion de las

formulaciones con alto contenido de surfactante anidénico (Riggio)*.

De otra parte, la glicerina sugerida si es un humectante conocido en las formulaciones
cosméticas, aunque segun la referencia Schueller® (1999), estos humectantes pueden hacer
sentir la piel mas suave y rellenar orificios en el estrato corneo haciendo que se hinche. Esto
sin embargo, bajo condiciones de humedad relativa baja pueden tomar humedad de la piel,
aenerando una pérdida de agua transepidermal mayor, lo que genera un efecto contrario de
humectaciéon. Para el caso del humectante elegido para la composicion propuesta en la
invencién, se selecciond un humectante diferente: Xilitol glucésido, xilitol anhidro y xilitol. Se ha
demostrado por medio de pruebas comparativas que este humectante ademas de tener la
capacidad de absorber agua como la glicerina (efecto higroscépico), funciona como un
reparador de la barrera cdrnea, mejorando la produccion de ceramidas. Este segundo efecto
reparador no es posible a través de la glicerina, por lo que este humectante derivado xilitol es
considerado un humectante mas completo. (Liquid, 2014)®

De manera que las dos sustituciones propuestas por el Examinador no dan como resultado los
mismos parametros que la composicion propuesta y de igual manera, difieren quimicamente de
los ingredientes propuestos, siendo éstos de caracteristicas diferentes.

La Guia para Examen de Solicitudes de Patente de invencion y Modelo de Utilidad antes
mencionada establece lo siguiente con respecto al requisito de nivel inventivo:

“Si el estado de la técnica provee las ensefianzas para derivar la solucién, revisar si el
conjunto de ensefianzas del estado de la técnica lo llevarian de forma inmediata a la
solucién propuesta por la solicitud. Si se requiere de pasos adicionales o de corroboracién o
de superar obstaculos revelados por las propias ensefianzas entonces el estado de la técnica
no revela la solucion al problema.” (Subrayado fuera de texto)’

3 Kulkami, V. (s.f.). Liposomes in personal care products.

4 Riggio, V. L. (2011). Patente n° US2011 0165205 A1. USA.

®R. a. Schueller, Conditioning agents for hair and skin. New York: Marcel Dekker. (1999)

6 Liquid, S. A. (2014). Aquaxyl Hydraconcept moisturizing and restructuring technology. Seppic.

7 Guia para Examen de Solicitudes de Patente de Invencién y Modelo de Utilidad emitido por la Superintendencia de
Industria y Comercio, Delegatura para la Propiedad Industrial, Direccién de Nuevas Creaciones. Afio 2012. Pagina 119.
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Dado que como se ha demostrado, las ensefianzas de los documentos D4 y D5 no llevan
directamente a la solucién propuesta ahora por las inventoras, entonces se debe reconocer el
nivel inventivo de la reivindicacién 1.

En cuanto a la afirmacién del Examinador, segun la cual las reivindicaciones dependientes 2-24
no se consideran inventivas por no mencionar caracteristicas inventivas adicionales, tenemos
que al haber demostrado aqui que la reivindicacién 1 de la presente invencién si es novedosa e
inventiva, las reivindicaciones que dependen de ella también cumplen con los requisitos de
novedad y nivel inventivo.

3.1.2. Frente a los documentos D4 y D6

El documento D4 revela un método de preparacién de un shampoo que comprende los pasos
de: a) adicionar y mezclar en agua los tensioactivos derivados de alquil sulfatos y alquil éter

sulfatos; b) agregar lauril lactil lactato; c) agregar el humectante; y d) ajustar pH a 5,5-6.5.

El documento D6 se refiere a un shampoo y método de preparacion que comprende los
siguientes pasos: a) mezclar en agua los tensioactivos y adicionar el acido graso y el
humectante; y b) ajustar pH a 5,8-6,5%.

A partir de estos documentos, el Examinador encuentra que la reivindicacion 25 de la presente
invencion (ahora reivindicacion 12) se ve afectada en su nivel inventivo, pues considera que es
la obvia combinacion del método reclamado en D4 con la etapa de adicion de agente graso y
de humectante al final del método de! documento D6. '

Contrario a la anterior consideracion del Examinador, los pasos ahora reclamados en la
reivindicacion 25 (nueva reivindicacion 12) tienen un orden secuencial que no es obvio,
desarrollado de manera no arbitraria y dado por las pruebas técnicas a partir de las cuales se
comprobé que el ajuste del pH en ese punto (paso 3) es fundamental para lograr la
caracteristica de espumacion deseada en el producto final, como por ejemplo un shampoo.

En efecto, para demostrar el nivel inventivo del método de la presente invencion se realizé un
analisis de laboratorio en donde se preparé la composicién tomando como ejemplo la formula 3
de la solicitud de patente, ajustandola a diferentes pH, para ver el efecto de este ajuste en las
propiedades de la composicion. Ver Anexo 06.

Segun los resultados de la tabla 2 contenida en el Anexo 06, al hacer un ajuste de pH diferente
al propuesto por la reivindicacién (pH de 6 a 7) se ven cambios significativos en algunos de los
parametros. Para el caso del pH 10, la espuma se ve disminuida significativamente,
comparada con la formulacién con un pH ajustado entre el rango recomendado. Esto

demuestra que la variacion en este pardmetro es muy importante para lograr las propiedades
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establecidas para la composicion.

En ese sentido se insiste en la patentabilidad de la reivindicacién 12 (antes 25) como ahora se
presenta debido a que se ha demostrado que el ajuste del pH en la etapa tres del proceso es
fundamental para garantizar los parametros de la composicidn propuesta y su correcto
funcionamiento; y los documentos D5 y D6 del estado de la técnica no sugieren todas las

etapas y el orden de las mismas, tal y como se reclama en el caso de la reivindicacion 12
(antes 25).

Finalmente, se reitera que la presente invencién demuestra que era posible reemplazar los

derivados de fuentes petroquimicas no renovables y que no son completamente

biodegradables, de las formulaciones y composiciones para el cuidado personal como cabello,
cuero cabelludo y piel; manteniendo las caracteristicas exigidas por el publico consumidor de
estas formulaciones y composiciones; y principalmente, que presente un menor potencial de

irritacion, humecte el cuero cabelludo y mantenga las propiedades de espumacion y limpieza
de las composiciones comunes.

De acuerdo a lo expuesto en este escrito, se demuestra que la composicion de limpieza redne
los requisitos de novedad, nivel inventivo y aplicacién industrial requeridos para la obtencién del

titulo de patente de invencion, por lo cual solicito de manera respetuosa se otorgue el privilegio
de patente de invencién a este nuevo invento.

Atentamente,

Bolo lanziono

Paola Andrea Lanziano Alonso
C.C. N° 53.070.505

Anexo 01: Catalogos, articulos y certificaciones que demuestran el origen natural de las
materias primas utilizadas en la obtencién de la composicién de la invencion.

Anexo 02: Informe de Laboratorio No. 1 - Demostracion de efectividad de los rangos de los
materiales de la composicion.

Anexo 03: Cocamidopropil Betaina.

Anexo 04: Informe de Laboratorio No. 2 - Demostracién de influencia de las materias
primas en los parametro de la composicién.

Anexo 05: Informe de Laboratorio No. 3 - Sustituciones propuestas por el Evaluador D4,
D5.

Anexo 06:

Informe de Laboratorio No. 4 - Demostracién del nivel inventivo del proceso.
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TITULO
COMPOSICION DE LIMPIEZA QUE CONTIENE SURFACTANTES Y

HUMECTANTES NO DERIVADOS DE FUENTES PETRQQUiMICAS Y METODO

DE PREPARACION DE LA MISMA

CAMPO DE LA INVENCION

La presente invencidén se refiere al campo de la
quimica pura, mas especificamente, al campo de la
cosmética, las formulaciones y composiciones para el
cuidado personal como cabello, cuero cabelludo y piel,
tales como formulaciones de limpieza, acondicionamiento,

humectacidén, entre otras.

ANTECEDENTES DE LA INVENCION - Estado de la Técnica

En el campo de las composiciones para limpieza en
cuidado personal, como por ejemplo el champl, se usan
diferentes tipos de surfactantes anidnicos gue son usados
para dar limpieza al cabello y generar la espuma en la
aplicacién. Estos surfactantes en su gran mayoria son
derivados de fuentes petroquimicas, no son completamente
biodegradables y son derivados de fuentes no renovables.
De esta forma, la industria ha desarrollado algunas
alternativas mas sostenibles derivadas de fuentes
renovables como por ejemplol: cafa, palmiste, palma, maiz,
coco, mandioca, almendra, entre otros recursos bio-
renovables procedentes de material animal, vegetal o
marino, que permitan tener un desempefic similar al logrado
por las materias primas petroquimicas. Entre estas
opciones se encuentran algunos alquil sulfatos que son
ampliamente conocidos en el campo de la cosmética. Sin
embargo, estas sustancias tienen un potencial de

irritacidn, que segin la escala de proteina Zeina? dan un

! Bendejacg, Denis; Mabille, Caroline, et al. Alternative Ingredients For Sustainable
Shampoo Development. Cosmetics & Toiletries Magazine, Vol. 126 No. 8, Agosto de 2011.
2 La escala de proteina Zeina corresponde a un ensayo de solubilizacién de la proteina
Zeina, lo cual se puede interpretar como dafic de la proteina La proteina %eipa es
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potencial de irritacidén entre ligeramente irritante a
irritante tipo I sobre 1la piel, lo que puede generar
resequedad y descamacién de la epidermis. Por lo tanto, en
las composiciones convencionales, estos surfactantes deben
ir acompafiados de otros surfactantes para disminuir su

potencial de irritaciédn.

Generalmente, los surfactantes aniénicos se
combinan con surfactantes anféteros o no iénicos derivados
de fuentes petroquimicas, para disminuir su potencial de
irritacidén dentro de una composicién. Entre los
surfactantes anféteros mds usados se encuentran las
betainas que son usadas en combinacién con los alquil
sulfatos y los alquil éter sulfatos para lograr una
excelente espumacién y mantener la limpieza en el cabello;
no obstante, esta alternativa no es 100% renovable, ya que

las betainas son derivadas petroquimicas.

Actualmente, se han desarrollado alternativas en
materias primas encontrando algunos surfactantes mas
sostenibles, pero estos no logran mantener el desempefio en
limpieza y espumacién cuandoc se comparan con  los
surfactantes derivados de fuentes petroquimicas. Este es
el caso de los alquil poliglucdésidos que son combinados con
los alquil sulfatos para mejorar el potencial de
irritacién, sin embargo, estas formulaciones no producen
suficiente espuma y los sistemas que se logran son
dificiles de estabilizar.

Se han elaborado algunas soluciones para el
reemplazo de los componentes petroquimicos dentro de las
formulaciones de limpieza personal como el caso de la
solucidén propuesta por la patente US 20130252875 (Alla
Merces) la cual incluye componentes que son derivados
naturales dentro de una composicién de limpieza para el
cabello y la piel. Este invento tiene como propésito

lograr una composicién mé&s fluida y homogénea para las

una proteina de maiz con solubilidad limitada en agua. Entonces, se puede medir la
capacidad de los tensicactivos para desnaturalizar y solubilizar la proteina Zeina,
lo cual se ha relacionado con su potencial de irritacién de la piel.
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composiciones de limpieza, utilizando una goma natural con
un lactato y un componente lactilato (naturalmente
derivados), proporcionando una composicién de limpieza con
caracteristicas similares a aquellas preparadas con
componentes petroquimicos. Esta invencion soluciona el
problema de utilizar una goma como agente espesante, sin
que la composicién resultante pierda sus propiedades en
cuanto homogeneidad y viscosidad, lo cual no era posible

por el uso unico de la goma xantan en la composicién.

Por lo tanto, existe auin una necesidad insatisfecha
de encontrar una composicién para limpieza elaborada a
partir de fuentes renovables, que tenga un menor potencial
de irritacidén, humecte el cuero cabelludo y mantenga las
propiedades de espumacién y limpieza de las composiciones
comunes que utilizan derivados de fuentes petroquimicas no

renovables y no son completamente biodegradables.

DESCRIPCION DE LA INVENCION

La presente invencién consiste en una composicién
de limpieza que contiene wuna mezcla de surfactantes
anidénicos derivados de fuentes naturales, un surfactante no
iénico derivado natural, un humectante derivado natural vy
un liposoma que contiene una mezcla de grasas y aceites
derivadas naturales que logran el balance entre la
limpieza, bajo potencial de irritacién, espumacién vy
humectacién en el cabello y cuero cabelludo, sin usar

materias primas derivadas de fuentes petroquimicas.

En otro aspecto de 1la presente invencién, se

presenta un método de preparacién de la composicién de

limpieza que contiene una mezcla de surfactantes anidnicos
derivados de fuentes naturales, un surfactante no iénico
derivado natural, un humectante derivado natural y un

liposoma que contiene una mezcla de grasas y aceites

derivadas naturales.

1%



10

15

20

25

30

35

-4 -

En un tercer aspecto de la invencidn, se presenta
un champi que contiene la composicién de limpieza de

acuerdo con la presente invencién.

En la presente 1invencidédn se encontrd que era
posible reemplazar los derivados de fuentes petroquimicas
no renovables y que no son completamente biodegradables, de
las formulaciones y composiciones para el cuidado personal
como cabello, cuero cabelludo y piel; manteniendo las
caracteristicas exigidas por el publico consumidor de estas
formulaciones y composiciones; y principalmente, que
prasente un menor potencial de irritacidn, humecte el cuero
cabelludo y mantenga las propiedades de espumacidén vy

limpieza de las composiciones comunes.

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

La presente invencidén consiste en una composicidn
de limpieza que contiene una mezcla de surfactantes
aniénicos derivados de fuentes naturales, un surfactante no
ibénico derivado natural, un humectante derivado natural vy
un liposoma que contiene una mezcla de grasas y aceites
derivadas naturales que logran el balance entre la
limpieza, bajo potencial de irritacidén, espumacién vy
humectacién en el cabello y cuero cabelludo, sin usar

materias primas derivadas de fuentes petroquimicas.

La presente invencidén consiste en una composicién
de limpieza que contiene wuna mezcla de surfactantes
aniénicos (A) derivados de fuentes naturales, un
surfactante no idénico (B) derivado natural, un humectante
(C) derivado natural y un liposoma (D) que contiene una
mezcla de grasas y aceites derivados naturales que logran
el balance entre la limpieza, bajo potencial de irritacién,
espumacidén y humectacién en el cabello y cuero cabelludo,

sin usar materias primas derivadas de fuentes

petroquimicas.

13



10

15

20

30

35

-5-

En particular, los surfactantes aniénicos (A)
derivados de fuentes naturales, usados en la presente
composicién se seleccionan de alquil sulfatos (A.1.),
alquil éter sulfatos (A.2.) y N-coco acil derivados de
aminoacidos acidos (A.3.), los cuales se pueden definir

como sigue:

A.l. Alguil sulfatos: Derivados del aceite de
palmiste (alto contenido de &cido ladrico Cl12), que luego
es sulfatado con 6xido de azufre (VI). Este surfactante
aniénico funciona como agente de limpieza con alto poder
detergente, emulsificante y espumante. Es el responsable

de la espumacién de la fdérmula.

A.2. Alquil éter sulfato: Derivado del aceite de
palmiste (alto contenido de 4&cido laturico C12) que es
etoxilado con 2 moles ¢xido de etileno (derivado de la cafia
de azucar a través de bioetanol) y luego sulfatado con
6xido de azufre (IV). Este surfactante anidénico de origen
natural funciona como agente de limpieza, con alto poder
detergente, emulsificante y espumante, es el responsable de

la cantidad de espuma y poder de limpieza.

A.3. N-coco acil derivados de aminodcidos A&acidos:
Derivado del aceite de coco y aminoadcidos &cidos como el
dcido glutémico extraido de la fermentacién de la cafia de
azlucar. Es un surfactante aniénico, responsable de la
limpieza en el cabello y agente espumante. También ayuda a
disminuir la irritacién causada por los otros surfactantes,
mejora la calidad de espuma e imparte acondicionamiento al

cuero cabelludo.

El surfactante aniénico (R) usado en la
composicién de limpieza segun la presente invencién puede
estar presente en un rango de activo anidnico de 4,0% a
20,0% en peso del total de la composicién de la invencién,
mas particularmente, del 8,0% a 14,0% en peso del total de
la composicién de la invencién. Dentro de este rango se

encuentran presentes los componentes A.l., A.2., y A.3., en

20
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las siguientes proporciones de activo total anidnico:
estando los alquil sulfatos (A.l.) en un rango de 2,0% a
11,2% en peso, preferiblemente de 4,6% a 7,5% en peso; los
alquil éter sulfatos (A.2.) en un rango de 1,5% a 7,5% en
peso, preferiblemente 3,0% a 5,0% en peso; y los N-coco
acil derivados de aminocacidos &acidos (A.3.) en un rango de

0,3% a 1,5% en peso, preferiblemente 0,6% a 1,0% en peso.

Los alquil sulfatos (A.l.) se pueden seleccionar
del grupo gque comprende: lauril sulfato de sodio, cocoil
sulfato de sodio y cetearil sulfato de sodio; o mezclas de
los mismos. En una modalidad preferida de la invencién se

escoge el lauril sulfato de sodio.

Entre los alquil éter sulfatos (A.2.) que pueden
hacer parte de la composicidén objeto de la invencidn se
encuentran: lauril éter sulfato de sodio y lauril éter
sulfato de magnesio; o mezclas de 1los mismos. Como
componente alquil éter sulfatos (A.2.) preferido se tiene

el lauril éter sulfato de sodio.

Los N-coco acil derivados de aminodcidos 4acides
(A.3.) se pueden seleccionar del grupo que comprende:
cocoilo glutamato de sodio y sus mezclas, cocoilo glicinato
de sodio y sus mezclas, cocoilo isotionato de sodio y sus
mezclas; o mezclas de los mismos. En wuna modalidad
preferida de la invencidn se escoge el cocoilo glutamato de

sodio y sus mezclas.

En cuanto al surfactante no idénice (B) derivado
natural de la composicién de la invencidn, corresponde a un
surfactante no idénico tipo alquil lactil lactato que es un
derivado del alcohol laurico y el. &cido léactico. Es un
surfactante no idnico que funciona como coadyuvante en la
construccién 'y control de viscosidad. También da
cremosidad a la espuma y baja la irritacién de los
surfactantes aniénicos, porque disminuye la concentracién
micelar critica mejorando el efecto detergente y

disminuyendo la irritacién. Da opacidad al producto e
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imparte algo de acondicionamiento al cuero cabelludo.

Este surfactante no idnico (B) se encuentra en un
rango de 0,06% a 0,3% en peso, mas particularmente de 0,12%

a 0,2% en peso.

Pasando al humectante (C) derivado natural de la
invenciédn, es una mezcla de humectantes entre los cuales se
pueden encontrar xilitol y sus derivados, mads precisamente
xilitol (C.1.), xilitol anhidrico (C.2.) y xilitol
glucdésido (C.3.). ‘Estos son obtenidos a partir de la
glucosa y la madera y actuan como humectantes de origen
vegetal que mantienen el balance de hidratacidén en el cuero
cabelludo entre las reservas de agua y la pérdida de agua
transepidermal. Es un humectante y reestructurante.
Normaliza la descamacidén y reduce significativamente 1la

irritacién de los surfactantes anidnicos.

Los humectantes (C) derivados del xilitol pueden ir
en un rango de 0,3% a 1,5% en peso, del total de 1la
composicidén de la invencidn. Dentro de este rango se
encuentran presentes los componentes C.1., C.2., y C.3., en
las siguientes proporciones de activo total aniébnico: el
xilitol (C.1l.) puede estar entre 0,009% y 0,3% en peso; el
xilitol anhidrido (C.2.) entre 0,06% y 0,52% en peso; y el

xilitol glucdésido (C.3.) entre 0,12% a 1,15% en peso.

En una modalidad preferida de 1la invencidén, los
humectantes (C) derivados del xilitol pueden ir en un rango
de 0,6% a 1,0% en peso del total de la composicidén, donde
el xilitol (C.1.) puede estar entre 0,018% y 0,2% en peso;
el xilitol anhidrido (C.2.) entre 0,12% y 0,35% en peso; vy
el xilitol glucdsido (C.3.) entre 0,24% a 0,77% en peso.

En cuanto al ultimo componente de la composicién,
el liposoma (D), es un derivado de varias fuentes vegetales
como aceite de canola, aceite de jojoba y vitamina E. Es
un liposoma de alta substantividad capilar que consiste en

una nanodispersién de fosfolipidos'purificados de lecitina

29
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de soya asociados a una cera catidnica de origen vegetal
encapsulando aceites de jojoba y de canola y vitamina E
estabilizada mediante microfluidizacién. Indicado para uso
cosmético en cabellos desnutridos, resecos, maltratados.
Este también mejora las caracteristicas sensoriales del
producto, humecta y nutre el cabello y el cuero cabelludo.
Gracias al tamafio de su particula (100 =-300 nandmetros
(nm)) tiene la capacidad de penetrar la fibra capilar y el
estrato corneo liberando activos encapsulados, reduciendo
la estatica y el encrespamiento (frizz), mejorandoc la

peinabilidad y evitando que el cabello se quiebre.

Este liposoma (D) se encuentra en un rango de
0,01% a 1,0% en peso, mas precisamente de 0,05% a 0,3% en

peso, dentro del total de la composicidén de la invencidn.

El liposoma (D) se puede seleccionar del grupo que
comprende: Agua, fosfolipidos, aceite de semilla de canola
(Aceite de semilla Brassica Napus), aceite de jojoba
(Aceite de semilla Simmondsia Chinensis), isoleucinato de
brasica, 1isoleucinato de esilato, alcohol de brassica y

acetato de tocoferilo; y mezclas de los mismos.

PREPARACION DE LA COMPOSICION DE LA INVENCION

En otro aspecto de la invencidén, se presenta un
metodo de preparacién de la composicién de limpieza que
contiene una mezcla de surfactantes aniénicos (A)
derivados de fuentes naturales, un surfactante no idénico
(B) derivado natural, un humectante (C) derivado natural %
un liposoma (D) que contiene una mezcla de grasas y aceites

derivadas naturales.

El método de preparacién de la composicién de la
presente invencidén consta de los siguientes pasos:
i. Adicionar agua y los alquil sulfatos (A.l.) vy

alquil éter sulfatos (A.2.).

ii. Luego adicionar los N-coco acil derivados de
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i
aminodcidos &acidos (A.3.). ‘
iii.Ajustar el pH entre un rango de 5 a 7.
iv. Luego adicionar el alquil lactil lactato (B)
hasta homogenizar.
5 : v. Adicionar el 1liposoma (D) y los humectantes

(C).

En un tercer aspecto de la invencidn, se presenta un champu
que contiene, entre otros componentes, la composicién de
10 limpieza de acuerdo con la presente invencién. Para
preparar una composicion de limpieza tipo champi se puede
tomar la composicién base de la invencidn, combinada con
otros ingredientes tales como: Monoetalonamida de coco,
polidimetilsiloxanos como dimeticona y dimeticonol,
15 diestearato de etilenglicol, polimeros de la acrilamida
como poliquaternio-7, sales como cloruro de potasio,
cloruro de sodio, gomas cuaternizadas como el cloruro de
hidroxipropilotrimonio guar, preservantes como benzoato de
sodio, metilisotiazolinona, metilocloroiscotiazolinona,
20 quelantes como &cido etilendiaminotetraacético y gluconato
de sodio, aminoacidos como lisina, arginina, glicina, &acido

citrico.

La composicidén hasta ahora descrita puede también ser usada
25 para preparaciones de limpieza, como por ejemplo, champy,
jabon liquido y geles de ducha adicionando los siguientes
ingredientes: fragancia, preservanté, siliconas, extractos,

gomas cuaternizadas, colorantes, quelantes, entre otros.

30
EJEMPLOS
La composicidén objeto de la invencidn se probd en
pruebas de laboratorio destinadas a evaluar varios
35 pardmetros importantes para las composiciones de limpieza,

para lo cual se prepararon las siguientes formulaciones:
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Tabla 1. Ejemplos de
composicién de la invencidn

proporciones

para

Compuesto Férmula 1|Férmula 2| Fbérmula
Lauril sulfato de sodio 4,65% 5,60% 7,560%
Lauril éter sulfato de sodio 3,00% 3,70% 5,00%
Glutamato de sodio cocoilo y
glutamato disdédico de co- 0,60% 0,70% 1,00%
coilo
Lactato de lauril lactilo 0,12% 0,15% 0,20%
Xilitol glucédsido, xilitol
_ o 0,60% 0,70% 1,00%
anhidro, xilitol
Agua, fosfolipidos, aceite
de semilla de canola (Aceite
de semilla Brassica Napus),
aceite de Jjojoba (Aceite de
semilla Simmondsia 0,20% 0,20% 0,20%
Chinensis), 1Isoleucinato de
brasica, Isoleucinato de
esilato, alcohol de brassica
y acetato de tocoferilo.

Las tres formulaciones de la tabla 1,

acuerdo con los pardmetros mas

composiciones de limpieza, obteniendo los

resultados:

importantes

fueron analizadas de
para las

siguientes

Tabla 2. Evaluacién de los principales parametros en las

férmulas 1, 2 y 3

Parametro Férmula 1 | Férmula 2 | Férmula 3
Ingrediente activo 8,20% 9,80% 13,40%
Viscosidad (cp) 0 0 0
pH 6 6,2 6,1
Espuma (ml) 620 620 600
Potencial de irritacién Bajo Bajo Bajo
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El 1ingrediente activo debe entenderse como la cantidad,
expresada en porcentaje en peso, de la composicidn segun la

invencién.

La viscosidad se establecidé con el método Brookfield LV,
medido con aguja 4 a 12 rpm y 20°C de temperatura de la

férmula.

El parametro relacionado con la espuma se mididé segun la
escala volumétrica, bajo el método de medicidén de altura de
espuma a través de una probeta de vidrio y 1% de la

solucidén a probar en agua desionizada.

Después de analizados los resultados arrojados para cada
una de las formulaciones, se encontrd que a pesar de que la
férmula 3 tiene un porcentaje de ingrediente activo mayor
que las dos férmulas anteriores, este aumento en el
ingrediente activo no aumentaba considerablemente la
irritacidén, es decir el porcentaje de irritacidén se
mantiene en el rango bajo. De igual manera, en cuanto al
parametro de espuma, se observd que con el aumento en la
proporcién de ingrediente activo se disminuydé la cantidad
de espuma, aunque se encuentra en un rango apropiado para
las composiciones de limpieza para el cuidado personal como

cabello, cuero cabelludo y piel.

Se realizé un ensayo por medio del cual a la composicién de
la Férmula 3, se le aumentd el lactato de lauril lactilo
hasta el 1% y se compararon resultados de espumacidén vy

numero Zein eliminando alguno de sus componentes. Los

resultados se resumen en la tabla a continuacién:

26
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Tabla 3. Evaluacidén de espumacién y numero Zein en la

Férmula 3, con eliminacién de un componente

Formulacién pH Espuma (ml) Numero Zein
+/- 10
Completa 6.3 515 320.23
Sin Lauril étersul-| 7.0 565 195.20
fato de sodio
Sin Lauril Sulfato 6.4 515 199.68
de Sodio
Sin glutamato de 5.9 625 253.44
sodio cocoilo
Sin Lactato de lau- | 7.48 785 288.32
ril lactilo
Sin Xilitol glucé- 6.6 615 283.20
sido, xilitol anhi-
dro, xilitol
Sin Liposoma 6.5 605 303.36

De la tabla anterior se evidencia que para obtener los re-
sultados deseados para la composicién de la invencidn, se

deben tener todos los componentes presentes.

Ejemplo 1: Preparacién de composicién para limpieza tipo
champi. Se tomdé la composicidén de la invencidn segun las
proporciones estipuladas en la férmula 3, y se le adicioné:
Monoetalonamida de coco, dimeticona y dimeticonol,
diestearato de etilenglicol, poliquaternio-7, cloruro de
potasio, cloruro de hidroxipropilotrimonio guar, benzoato
de sodio, metilisotiazolinona, metilocloroisotiazolinona,
gluconato de sodio, acido «citrico; vy fragancia, para

obtener un champu.

Este champu se evaludé en cuanto a los pardmetros de
viscosidad, pH, espuma y potencial de irritaciédn,
encontrando que la composicién de limpieza tipo champu que
utiliza la férmula 3 de la composicidén segun la invencién

cumplié con los pardmetros deseados para este tipo de

composicidén de limpieza.

2%
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APLICACION INDUSTRIAL DE LA INVENCION

La invencién puede ser utilizada para la
elaboracién de productos de limpieza, acondicionamiento,

humectacidén en el campo de cuidado personal.

Otras realizaciones o modalidades de la presente
invencidn, que sean evidentes para los expertos en la
técnica a partir de la lectura y practica de la presente
memoria descriptiva, se entienden incluidas bajo el ambito
de proteccidén del presente invento. La presente memoria
descriptiva y los ejemplos tienen cardcter ilustrativo y no

limitativo del alcance y espiritu de la invencidén, el cual

esta delimitado por las siguientes reivindicaciones.
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REIVINDICACIONES

1.-Una composicidén de limpieza con bajo potencial de

irritacidén que contiene:

De 8% a 14% de una mezcla de:

- alquil sulfatos (A.l.) en un rango de 4,6% a 7,5% en
peso, seleccionados del grupo que comprende: lauril sulfato
de sodio, cocoil sulfato de sodio y cetearil sulfato de
sodio; o mezclas de los mismos;

- alquil éter sulfatos (A.2.) en un rango de 3% a 5% en
peso, seleccionados del grupo que comprende: lauril éter
sulfato de sodio y lauril éter sulfato de magnesio; o
mezclas de los mismos; y

- N-coco acil derivados de aminocdcidos &cidos (A.3.) en un
rango de 0.6% a 1% en peso, seleccionados del grupo que
comprende: cocoilo glutamato de sodio y sus mezclas,
cocoilo glicinato de sodio y sus mezclas, cocoilo

isotionato de sodio y sus mezclas; o mezclas de los mismos;
De 0,06% a 0,3% de alquil lactil lactato;

De 0,6 a 1% de wuna mezcla de xilitol (C.1l.), =xilitol

anhidrico (C.2.) y xilitol glucésido (C.3.); vy

De 0,05% a 0,3% de un liposoma (D) que comprende: Agua,
fosfolipidos, aceite de semilla de canola (Aceite de
semilla Brassica Napus), aceite de jojoba (Aceite de
semilla Simmondsia Chinensis), isoleucinato de brasica,
isoleucinato de esilato, alcohol de brassica y acetato de

tocoferilo; y mezclas de los mismos.

2.-La composicién de limpieza con bajo potencial de
irritacidén de la reivindicacién 1 en donde el alquil lactil
lactato se encuentra en un rango de 0,12% a 0,2% en peso

del total de la composicidn.

3.-La composicidén de limpieza con bajo potencial de

irritacién de 1la reivindicacién 1 en donde el alquil
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sulfato (A.1l.) es lauril sulfato de sodio.

4.-La composicién de limpieza <con bajo potencial de
irritacidén de la reivindicacién 1 en donde el alquil éter

sulfato (A.2.) es lauril éter sulfato de sodio.

5.-La composicién de limpieza con bajo potencial de
irritacidén de la reivindicacién 1 en donde el N-coco acil
derivado de aminodcidos &cidos (A.3.) es cocoilo glutamato

de sodio y glutamato disdédico de cocoilo.

6.-La composicién de limpieza <con bajo potencial de
irritacidén de la reivindicacién 1 en donde el xilitol

(C.1.) esta entre 0,009% y 0,3% en peso del componente (C).

7.-La composicién de limpieza con bajo potencial de
irritacidén de la reivindicacién 1 en donde el xilitol

(C.1.) estéd entre 0,018% y 0,2% en peso del componente (C).

8.-La composicién de limpieza con bajo potencial de
irritacidén de 1la reivindicacién 1 en donde el xilitol
anhidrido (C.2.) estd entre 0,06% y 0,52% en peso del
componente (C).

9.-La composicién de limpieza con bajo potencial de
irritacién de 1la reivindicacién 8 en donde el xilitol
anhidrido (C.2.) estd entre 0,12% vy 0,35% en peso del

componente (C).

10.-La composicién de limpieza con bajo potencial de
irritacidén de la reivindicacidén 1 en donde el xilitol
glucésido (C.3.) estd entre 0,12% a 1,15% en peso del

componente (C)

11.-La composicién de limpieza con bajo potencial de
irritacidén de la reivindicacién 1 en donde el xilitol
glucdsido (C.3.) estd 0,24% a 0,77% en peso del componente
(C).

30
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12.-Un método de preparacién de la composicidédn de limpieza
segun las reivindicaciones antericres, que consta de los

siguientes pasos:

i. Mezclar agua con los alquil sulfatos (A1)
seleccionados del grupo que comprende: lauril sulfato de
sodio, cocoil sulfato de sodio y cetearil sulfato de sodio;
0 mezclas de los mismos; y con los alquil éter sulfatos
(A.2.) seleccionados del grupo que comprende: lauril éter
sulfato de sodio y lauril éter sulfato de magnesio; o

mezclas de los mismos:

ii. Luego adicionar a la mezcla anterior los N-coco acil
derivados de aminodcidos &acidos (A.3.) seleccionados del
grupo que comprende: cocoilo glutamato de sodio y sus
mezclas, cocoilo glicinato de sodio y sus mezclas, cocoilo

isotionato de sodio y sus mezclas; o mezclas de los misnos;
iii. Ajustar el pH entre un rango de 5 a 7;

iv. Luego adicionar a la mezcla el alquil lactil lactato

{B) hasta homogenizar;

V. Adicionar liposoma (D) que comprende: Agua,
fosfolipidos, aceite de semilla de canola (Aceite de
semilla Brassica Napus), aceite de jojoba (Aceite de
semilla Simmondsia Chinensis), isoleucinato de brasica,
isoleucinato de esilato, alcohol de brassica y acetato de
tocoferilo; y mezclas de los mnismos; y una mezcla de
xilitol (C.1.), xilitol anhidrico (C.2.) y  xXilitol
glucdésido (C.3.) (C) a la mezcla.

3\
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Chemistry is our world, Responsibility is our way

Bogota DC, 25 de Septiembre 2014

A QUIEN PUEDA INTERESAR:

Por medio de la presente certificamos que la informacién reportada en el documento
adjunto el cual fue emitido y firmado el 15 de octubre del 2013 por Bipin Gharat , cuenta
con toda la validez del caso. La informacién mencionada es respalda por todo nuestro
centro de investigacién y productivo Rhodia Specialty Chemicals India Limited {103/104
MIDC at Dhatav Taluka — Roha, Raigad District Maharashtra 402 116, India).

Rhodia Colombia LTDA como empresa perteneciente al grupo Solvay, asi como lo también
lo hace parte Rhodia Specialty Chemicals Inidia Limited, respalda que el producto

Rhodapex ESB 70 NAT es un producto de Origen vegetal y también declarado como libre
de petroquimicos.

Cualquier inquietud ser4 atendida con el mayor de los gustos. .

Cordial Saludo;

f,;g for

[ 4

M ¥ Ehodio

ol Rencty Ceursmbia Lida
Jasimar\Fazo are

Gerente General P.A.
Rhodia Colombia LTDA.

Calle 108 No. 45-30 Torre 2 Of. 1006 - Edificio Paralelo 108 - PBX: (57-1) 651 3700 - FAX: (57-1) 615 3690 - Bogota, D.C.- Colombia




TO WHOM IT MAY CONCERN

Date: 15% Oct 2013

This 1s to certify that produced Rhodapex ESB 70 NAT

Y
AN
%‘\\E P

Name : Bipin Gk ’a/f,af’

)‘/ .
Designation: Quality Systems Manager
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Stepan Colombiana de Quimicos S.A.

Km. 18 Via Panamericana Fecha: Octubre 16 de 2013
La Manuola, Manizalos ‘ Ste a n d ’
Cotombia . p i)
Tol. 0X6-8993100 Numero: LCC-048-13
Fax. 0X6-8993150 QUALITY CONTROL

Para: QUALA

Referencia: Certificacién de fuente, STEPANOL WA-EXTRA HP

Cordial saludo,

STEPAN COLOMBIA S.A.S informa que el STEPANOL WA-EXTRA HP no es derivado
de una fuente de petroleo. EI alcohol utilizado en el proceso de fabricacion se deriva
naturalmente del aceite de coco y/o del aceite de almendra o de palma. EI STEPANOL
WA-EXTRA HP tiene un indice de carbono bio-renovable (BClH) 100~

" indice de cambono bio-renovables (BCI) es un valor basado en el porcentaje de carbono derivado de recursos bio-renovables, bio-
renovable se deline por Stepan como procedentes de material animal, vegetal o marino. El BCl es calculado tormando el nimero de
atomos de carbuins bic-renovables dividido por el nimero total de atomos de carbono en la molécula idealizada.

Agradecemos la confianza puesta en nosotros como su proveedor. Si usted tiene
cualquier otra pregunta o ampliacién de informacién por favor no dude en contactarnos.

Atentamente,

Jefe QA

Lamformacién del STEPANOL WA-EXTRA HE fue enviada por Tech Service do Stopan Co




AJINOMOTO.

AJINOMOTO DO BRASIL IND, § COM. DIZ ALIMENTOS 1'TDA.
Rua Verguciro, 1737, - Vil Mariana
CEP:04101-000- S30 Paulo - SP - Brazil
Fone: 455 (11)5080-6700 / Fax: +55 (11)5908-8799

A quien pucda interesar:

Certificado de Origen

Conlirmamos que el producto listado abajo compénese de los siguientes materiales:

~ Producto:
AMISOFTy CS-22

~ Malcriales:

- Material Origen del material
Coco Falty Acid vegetal Palma _
L.-Glutamic Acid vegetal Fermentacion de molasses*
Sadium [Hydroxide mineral -

*Molasses son productos derivados de caa de azuicar, mandioca, etc.

Muy atentamente,

Data 1%Octubre, 2014

Firma = =" (““‘“‘“'?”‘”‘WQ\

Nombre Tatsuki Ueyama
Posicion Senior Arca Manager
Unidad Specialty Chemicals
Division AminoScience
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ECOCERT

VERIFICATION OF THE RAW MATERIALS CONFORMITY TO THE
ECOCERT NATURAL AND ORGANIC COSMETIC STANDARD

THIS DOCUMENT IS NOT AN ORGANIC CERTIFICATE

Company: SEPPIC Atcstation n° 3242
ADIPOLESS ECO Functlion: Active ingredient

INCI: Propancdiol (and) Watcr (and) Chenopodium Quinoa Seed Extract

Conformity*: YLES 99.5 % of natural origin (49,5 % of physically processed vegetal ingredients ) 0,5 % synthetic
CommentsSodium Benzoate, Potassium Sorbate : 0,5%

| *1o the requirements of the standard related 1o the raw materials.

ADIPOSLIM Function: Active ingredient

INCI: Sorbitan Lauvrate (and) Lauroyl Proline

Conformity*: YES 100 % of natural origin ( 0 % of physically processed vegetal ingredients ) 0 % synthetic
Comments.

1o the requirements of the standard retated to the raw materials.

Drawn up in l'lsle Jourdain, valid from  19/12/2012 Matthieu Bouffartigue

until ~ 31/12/2013 Raw Materials Manager

WARNING: The approval of the raw material(s) listed above is PERSONAL to the bencficiary named hercin, and the BUYERS of the raw
material(s) ARE IN NO EVENT AUTHORIZED TO MAKE REFERENCE TO THE APPROVAL BY ECOCERT GREENLIFE OR TO USE
AN ECOCERT LOGO, whether in its communication or on the packaging or labeling of the raw material(s) or of a finished cosmectic product.

ECOCERT GREENLIFE S.A.S. - Capital 50 000 € - Lieudit Lamothe Quest - 32600 L'Isle Jourdain - France
Tél. + 33 (0)5 62 07 51 09 - Fax : +33 (0)5 62 07 74 96 - www.ecocert.com

[TVATINtracommuNautalre nolFR (851600,534,095 S L
5347095TRCSTAUCHETAPES7 1 208) '
i . . . . . -
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LCREDITIMUTUELY) 2001202462011
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ECOCER |

Function: Emulsifying / Surfactant )

AMONYL 380 BA
!

INCIL:  Cocamidopropy! Betaine
!
Conformity*: YES 100 % of natural origin ( 0 % of physically processed vegetal ingredj:cnts ) 0 % synthetic

Comments:
1

*to the requirements of the standard related to the raw materials.

Function: Active ingredient .
I

AQUAXYL

INCI:  Xylitylglucoside (and) Anhydroxylitol (and) Xylitol
0 % synthetic

100 % of natural origin ( 0 % of physically processed vegetal ingredients )

Conformity*: YES

Comments:
i

*10 the requirements of the standard related to the raw materials.

Function; Emollient |

LANOL 2681

INCL:  Coco-Caprylate/Caprate
Conformity*: YES 100 % of natural origin ( 0 % of physically processed vegetal ingredients ) 0 % synthetic
it
Y
i

Comments:
il

*10 the requirements of the standard related to the raw materials.
"

1
I
t

Matthieu Bouf;farliguc

Drawn up in l'lsle Jourdain, valid from  19/12/2012

until ~ 31/12/2013 Raw .MatcrialsfManagcr

WARNING: The approval of the raw material(s) listed above is PERSONAL to the bencficiary named hcrqin, and the BUYERS of the raw
matcrial(s) ARE IN NO EVENT AUTHORIZED TO MAKE REFERENCE TO THE APPROVAL BY ECOCERT GREENLIFE OR TO USE
AN ECOCERT LOGO, whether in its communication or on the packaging or labeling of the raw materia](§5 or of a finished cosmetic product.
It
|
ECOCERT GREENLIFE S.A.S. - Capital 50 000 € - Lieudit Lamothe Ouest - 32600 L,ILSIE Jourdain - France

Tél. + 33 (0)5 62 07 51 09 - Fax : +33 (0)5 62 07 74 96 - www.ecocert.com

TVA Intracommunautaire n® FR 55 509 534 095
CREDIT MUTUEL 2200 20246201 28 - SIREN 509 534 095 RCS AUCH - APE 7120B
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11 de Octubre de 2013

SENORES
Merck S.A.

De nuestra mayor consideracién:

Por medio de la presente CERTIFICO que el
producto “COMPLEJO VEGETAL ACONDICIONADOR DE ALTA
PERFORMANCE", cuyo codigo de producto es QUALA-4, esta elaborado

principalmente con componentes de origen vegetal, “Sin derivados del
petréleo”.

QUALA-4 es una materia prima cosmética
99% de origen natural.

INC! de QUALA-4: WATER (AND) PHOSPHOLIPIDS (FROM SOYBEAN LECITHIN) (AND)
BRASSICA NAPUS SEED OIL (AND) SIMMONDSIA CHINENSIS SEED OIL (AND) BRASSICYL
ISOLEUCINATE ESYLATE (AND) BRASSICA ALCOHOL (AND) TOCOPHERYL ACETATE.

Sin otro particular, saluda atte.

70SE L. D'ERAMO
OIRECTOR TECNICO
\ MP 13284

1 Biocosmética Exel Argentina SRL 1
i Telefax: (54-11) 4441-0645 - exel@bioexelmp.com - www.bicexelmp.com




STEPAN-MILD* L3

a naturally-derived
secondary surfactant
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Chemistry

0
O
HO OR
&)

R = Predominantly Ciz

Description: Lauryl Lactyl Lactate is the reaction
product of lauryl alcohol and lactic acid.

CAS Registry No. 910661-93-7

INCT Name: Lauryl Lactyl Lactate

Typical Physical Properties

Appearance at 25°C

clear, colorless liquid

Actives, %

100

Odor characteristic
Ionic Type nonionic
Flash Point, °C (°F), PMCC >94 (>201)
Freeze Point, °C -16.7

Pour Point, °C -11.8
Viscosity, cps at 25°C 50

Color, Kleut 20 - 50
Refractive Index at 25°C 1.4439
Saponification Value, mg KOH/gm | 334

Density, g/ml (Ibs/US gal) 0.965 (8.06)
RVOC, U.S. EPA, % 0

[
- '

Fundamental

Physical Pr@pertieg
|

Maximum Area/Molecule, A 25.9
Maximum Surface Pl}l‘essure, mN/m 37.7
31.3

T
Surface Tension, mNl /m

In deansing products | 1 - 39%
i

In treatment produus-{, 1 = [5%
1

In cream/lotion products 1= 15%

| ||
Appiication
* Body Washes \
» Bubble Baths !
» Liquid Soaps “
» Facial Cleansers ’
*» Shampoos '
* Soap Bars ‘\
* Creams/Lotions ‘

* Solid Anhydrous Allt‘}:perspirants
¢ Cosmetic Make-up ||

* Hair Conditioners




in surfactant system

N A - TN . . .

SN -MILET L3 Functional Properties
* Multifunctional secondary surfactant |
. 100% active * Viscosity builder |
‘ * Clear, colorless liquid * Foam booster/stabilizer
| « Nawrally—derived * Provides skin softness and moisturization |
‘ « Mild * Emulsifier |
* Salt & Nitrogen Free * Emollient |
* Hasily formulated via cold mix up to 3% (e salicylic acid, wriclosan) ‘
i

| . 1. . . .
« Sulfate Free Solubilizer for active ingredients

. .-. g .
O PO :;gz‘s

Surface Active Properties Reduced Actives (cost savings)
s Biffective CMC reduction of primary surfactants A 14:1 ratio of CS-230/STEPAN-MILD® 1.3 (12% actives) ‘
* Lower dynamic surface tension vs. 4:1 ratio of CS-230/HCG (15% actives):
* Better molecular packing * Shows equal skin feel and viscosity build
* Provides equal hand foaming
Performance
A 14:1 rato of CS-230/STEPAN-MILD® L3 vs. Actives Solubilization
14:1 ratio of C$-230/HCG (both 15% total actives): At 2% active, STEPAN-MILD® 1.3:
* Provides improved skin feel * Shows improved solubilization of salicylic acid over |
* Provides better hand foaming cocamidopropyl betaine in facial cleanser and body |
* Builds higher viscosity wash formulations

. e

A o
Abbreviation STEPAN Trade Name INCI Name
1.3 STEPAN-MILD® 1.3 Lauryl Lactyl Lactate |
HCG AMPHOSOL® HCG Cocamidopropyl Betaine
COME NINOL® COMF Cocamide MEA
1CS-230 STEOL® CS-230 Sodinm Laureth Sulfate
SAA AMPHOSOL® 11 Sodimm Lauroamphoacetate
SIS STEPANOI® WA-EXTRA | Sodium Lauryl Sulfate
| SSS STEPAN-MILD® SL3 BA Disodium Laureth Sulfosuccinate

e @ity B RTR o




Zquilibrinm Surface Active Propertics !

Surfactants CS-230 CS-230 CS-230 CS$-230 CS-230 CS$-230 CS-230
/L3 13 JTHCG /HCG /COMF /COMF

CS-230/ 1/0 14/1 4/1 14/1 41 14/1 4/
Secondary
CMC (mg/L) 171.1 25.8 10.0 135.3 96.3 2.5 38.1

| Surface Tension 24.8 29.5 32.3 253 248 25.0 27.9

{‘ @CMC (mN/m)

‘ Area/molecule 499 28.04 27 41.48% 46,17 38.51 30.6

(A2)

Similar results were obtained with SLS as the primary surfactant. I

STEPAN-MILD® L3, as a secondary surfactant, is more efficient in the reduction of CMC of SLS and
CS-230 primary surfactants when compared to HCG and COME [
?! -
Reduced CMC may lead to improved detergency and improved mildness offyour finished formulation.

Woharo o

3




Zyramic Surface Tension at 0.2% Total Active

80.00 e CS-230/HCG at 4:1
e s CS-230/13 ar 14:1
70.00 4™ v C$-230/COMF at 4:1
5 v CS-230/L3 at 4:1
% 60.00 -]
g
o ;O-OO 1
g
It
[}
o 40.00 —
:
30.00
20.00 , . T .
10 100 1000 10000 100000

Time (milliseconds)

ALD.2% active concentration, surfactant systems containing L3 saturate the interface faster
compared to HCG and COMF. L3 with CS-230 has lower dynamic surface tension at the same use
level compared to HCG and COME.

Lower surface tension may lead to improved flash foam of your finished formulation.




Improved Skin Feel

0.7 — -
] Foam
d..s 0.2 7 Volume
3 (ml)

T T
Control
-0.3 , !
-0.2 0 0.2 0.4 0l6

Moisturization (Not Dry)

Control = CS5-230/HCG, 411, 15% toral actives

EXPl = (CS-230/13

L b4l 5% total actives

CS-230/L3 (14:1 ratio, 15% total actives) shows better skin feel and hand foam generation
than CS-230/HCG at a 4:1 ratio and 15% total actives.

Better Viscosity Building Propertics

Viscosity (cps)

25000 -

20000 -

15000 4

10000

5000 -

st C§-230/HCG (14:1)

v C$-230/SAA (14:1) 1

NacCl (D/o)

CS-230/L3 (14:1 ratio, 15% total actives) builds higher viscosity with less salt th
common secondary surfactants at the same ratio and total actives.

115% act.

wallfrn CS-230/L3 (14:1) 15% act.

»% act.

w5 C8-230/COMF (14:1)15% act.
i CS5-230/SSS (14:1) 15% act.
[

an other




140 4
120 -
100 4 |
90 ‘
— 80
E 80 76
£
T 60 -
S :
40 - :
ﬁt
{
20 - ‘ 1SN l : }
; ! )
0 y 3 i i 3 T T
Control CS5-230/L3 / (CS-230/COMF (CS-230/SAA CS-230/SSS
CS-230/HCG 14:1 14:1 14:1 14:1
14:1 15% act. 15% act. 15% act. 1 5% act.
15% act.

C5-230/L3 (14:1 ratio, 15% total actives) provides better hand foaming performance
compared to other common secondary surfactants at the same ratio and total actives.




Zoual Skin Feel at Reduced Actives

0.7 -

EXP2
127

Softness

0.2

Foam
Volume

(ml)

Control

] i
0.6 !

CS-230/L3 (14:1, 12% total actives) provides equal skin feel compare

a 4:1 ratio, but at

Comparable Viscosity Building Properties

Control = C

EXP2 = CS-230/L3, 14:1, !
i

15% total actives.

Moisturization (Not Dry)

°$-230/HCG, 411,

0.2 0.4

I 5% total actives
129 total actives

d to CS- ZSD/H(‘G at

"

25000 —
\’l
20000 ‘E
!
0 =0 €S$-230/HCG (14:1) 15%ac.
[} — o i
2 15000 7 €S-230/SAA (14:1) 15%act.
‘g', iz 05230/ COMF (14:1) 15% act.
2 10000 =3t C$-230/8SS (14:1) 15% act.
> 223 CS-230/1.3 (14:1) 12% act
3
5000 i
"
05 1.0 15 20 25 3.0 3.5
NaCl (%) /

active ratio,

12% total actives) has similar viscosity building properties compared

CS-230/L3 (141
to other common secondary surfactants at the same 141 ratio, but at 15% total active




Equal Hand Foaming at Reduced Actives

Foam Height (ml)

100

80

60

40

20

90
76
7 o
| i
' ¢
] ) *&ﬁ&\“@ﬁ' IW erigiod
= |
Control CS-230/1.3 CS-230/COMF CS-230/SAA CS-230/8SS
CS-230/HCG 14:1 14:1 14:1 14:1
4:1 12% act. 15% act. 15% act. 15% act.

15% act.

C5-230/L3 (14:1 ratio, 12% total actives) provides equal hand foaming performance
compared o CS-230/other common sccondary surfactants (15% total actives).

3 &\@x\\\k\\ o




Viscosity Building Comparison vs. Cther Ternary Suriad . aad

{15 rotal active surfactant concentration at 4:1 ratio 0of CS-230 ro secondary Ztdrnary surtaconn)
!

25000
i
—~ 20000~ !
w
& :
‘Ej 15000 - e CS-230/HCG/SAA
Z ~8- C$-230/HCG/L3
g 10000~ o= $-230/HCG/SSS
& .
5000 - 1
1
0 : 44 !
L s :,.“.. 5 s I I I
0.5 1.0 1.5 2.0 25 3.0 ,
NacCl (%) y
|
Note: Ratio of HCG/L3, HCG/SAA and HCG/SSS is 1: 1. !
[
!
The viscosity graph shows that STEPAN-MILD® L3 as a ternary surfactant infa CS-230/HCG system

has comparable viscosity building properties to SAA and better viscosity building properties

compared to SSS.

ren T "} 3-";"52"*"3 ™yoW wl e
Is. * - : sl:la / JﬁL -

~and Feaming Comparison vs. Ui

[ Y

-

{15% total active surfadtant concentration at 4:1 ratio of €S

120 — 108
100 —

80 I8

40 -

Foam Height (ml)
o2}
=)
|

20 =

y [
230 Lo e uudu‘m/h-z A6y saceat 4y

The foam graph shows that STEPAN-MILD® L3 as a ternary surfactant in
better hand foaming performance compared to SAA and SSS.

CS-230/HCG/L3 CS-230/HCG/SAA CS-230/HCG/SSS;}

!

!
}he same system has a




Srhampoo Viscosity Salt Response

10000 -
9000 -
8000 -
7000 -
6000
5000 -
4000 ~
3000
2000
1000

0 i T

O ($-230/1.3 8:1

Viscosity (cps)

I T
0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5

NaCl (%)

A CS-23071.3 system (8:1 ratio, 9% total actives) builds higher viscosity with less salt
at lower total actives when compared to a CS-230/HCG system.

5th2mpeo Foaming Performance

370
360
350 —
| g 340 -
i = A »
o0 . .
‘ 3 330 — [ with 0il
:é ’ . O No 0il
| 8 320 ~
\ B
310
300 ‘ - | |
initial S min initial 5 min
CS-230/HCG CS-230/1.3
11:1 8:1

A CS-230/1.3 system (8:1 ratio, 9% total actives) provides better foaming performance at
lower total actives when compared to a CS-230/HCG system.

Salon Performance: CS-230/1.3 (8:1 ratio, 9% total actives) also provides equal performance
in rinsability, dry and wet combability when compared to CS-230/HCG system.

Q= CS-230/HCG 11:1

Uselastalerhapyistrtactandedsnampooliftotiiation
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STEPAN-MILD“ L3: A Sustainable Alternative
]

P

STEPAN-MILE " L3 vs A/ 2RSS -0

Reduced Shipping
Higher Renewable Carbon i
Actives Reduction 1

n £ . HCG
2 100 - ‘[
,,& g8 75 1-90%
= L
‘3 ;E) 50/ W
z% |
S 25 TR
E <7 =
P 0 .
L3 HCG
Shipping Volume

Relative
Actives

> Foam

\\\ Foam Relative

Actives

Renewable
Carbon

Viscosity Renewable
L3 Carbon HCG |



i sivetion Status of STEPAN-MILD! L3

Registration Approved Registration Pending
Approved for use in Stepan will be registering
cosmetic application: in the following countries:

(thes imehedes all PC applications we have noted iy literanne)

United States - Canada (DSL)

Latin America - Lurope (REACH)

Japan

Australia T~ T

| Registering in other countries will be dependent on business opportunity
and registration review by Stepan Product Safety and Compliance.

Human Repeat Insult Patch Test (HRIPT)

1400 -
1200 -

1000

Score

800 -

600

400 -~ f ;

200 ~ : *'

0

T T -
Control HCG 1.3 COMF
\

Al formulas were based on €S$-230/Sccondary Surfactant (4:1 ratio, 15% total actives).

STEPAN-MILD® 1.3, when used with €S-230, is as mild as commonly used secondary
surfactants such as Cocamidopropy} Betaine, Disodium Laureth Sulfosuccinate and Sodium
Lauroamphoacetate.

Sy, Yttt Brades Qgfarnton




Better Solubilizer for Salicylic Acid Than |
Cocamidopropyl Betaine |

Formulation A B é
Formulation Number 1071 1072 Withour L3
Ingredients % Active % Active % Ai‘étive
D.I. Water q.s. t0 100.0 | g.s. to 100.0 | g.s. tc%l 100.0
BIO-TERGE® AS-40 10.0 10.0 10.0
(Sodium C14-16 Olefin Sulfonate) ,‘.‘
i
AMPHOSOL® HCA 2.0
- - i
(Cocamidopropyl Betaine) i
]
STEPAN-MILD® 13 2.0 2.0
(Lauryl Lactyl Lactate) " -
Propylene Glycol - 2.0 h.0
Salicylic Acid 1.0 2.0 12.0
Appearance CLEAR CLEAR IT‘-rIAZY
i
i
Need a starting point? |
|
i
Formulation Name i .

¥ Formulation Number
: 1066 Clear Body Wash

[}
Skin Lotion Using STEPAN-MILD¥ L3 .1\"“1&“ Emulsifier

1067
1068 Skin Lotion Using STEPAN-MILD=® 13 A\“"gan Fmoltient
1073 All Natural Body Wash i
1074 Sulfate Free Shampoo f
1075 Clear Shampoo !
1076 Bubble Bath ”‘
1077 Pearlescent Shampoo i
’ 1079 Clear Conditioning Shampoo !
; 1080 Opaque Shampoo !
» 1082 Natural EO-¥ree Facial Cleanser ”
!

To access, visit us at www.stepar.com under products. formnlations.




Jre s cecent naturally-derived surfactant introductions!
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STEPAN-MILD® GCC

INCI: Glyceryl caprylate/caprate

Our 100% active, nawral food-grade thickener for liquid
cleansing personal care systems that offers comparable viscosity
performance and foan enhancement versus traditional
thickeners. STEPAN-MILD® GCC is made from 100% renewable
carbon and offers the advantage of incorporation via cold mix
and being EO/PO-free alleviating 1,4-dioxane concerns. This
patent pending technology also functions as an MIA amide and

DEA amide replacement.

STEPAN® SSL-CG and STEPAN® SLL-FB

INCI: Sodium stearoyl lactylate and Sodium lauroyl lactylate
Our hydrolytically-stable, value-added, multifunctional additives
are 100% active and can be used in a variety of skin and hair
care ormulations. Acyl lactylates are mild and nitrogen-free,
They offer improved skin feel, skin softness, moisturization and
recduction of tacky skin feel during wet to dry transition after
product application. They also function as viscosity builders,

emulsifiers, foam boosters and stabilizers.

STEPAN® 745 GC

INCIL: PEG/PPG-6/2 Glyceryl cocoate

Our novel nonionic water-compatible emollient is 100% active
and for use in clear cleansing products and other applications. It
is soluble up to 2% in water at ambient temperatures, improves
viscosity building and provides conditioning properties with

minimum etfect on foaming.

stelletiratlom, stosmb o Cu@e Nk Suduess




To answer any further technical questions on STEPAN-MIULD 1,
1
contact the Stepan Technical Service Departmentat | 800 745 783/

Grrechsery a Sf(‘pdll.( O11L, i

For pricing and order placement, contact the Stepan Account Services
Department at 1-800-457-7673 or order.placementastepan.com.

Nothing contained herein grants or extends a license, expressed or implied, in connection with patents, issued or pending, of the man\)f'acu“xrer
or others. The information contained herein is based on the manufacturer's own study and the warks of others, The manufacturer makes‘_ no
warranties. expressed or implied, as o the accuracy, completeness, or adequacy of the information comtained herein, The raanufactorer shal I]fnot
be keld Mable (regardless of fault) to the vendee's employees. or anyone for any direct, special or consequential damages arising out of or in
connection with the accuracy, completeness, adequacy or furnishing of such information. |

AMPHOSOL®, BIO-TERGE®, NINOL®, STEOL®, STEPAN® , STEPAN-MILD®, STEPANOL® arc registered trademarks of the Stepan Cormp:

ahy.
Patent pending.

Publication date:
July 2008 [




ANALISIS DE ORIGEN DE LOS PRINCIPALES INGREDIENTES DE
LIMPIEZA EN SHAMPOOS DEL MERCADO

Para la elaboracién de productos cosméticos y de cuidado personal, en la mayoria de los casos
son empleados una serie de sustancias quimicas de manera rutinaria, entre dichas sustancias, las
més conocidas son los tensoactivos o surfactantes. En el grupo Ios tensoactivos se encuentran las
sustancias que se utilizan regularmente en el lavado, las cuales incluyen productos como
detergentes para lavar la ropa, lavavajillas, productos para eliminar el polvo de superficies, gel de
ducha y champus. En este documento se mostraran las rutas de sintesis de algunas de los
tensoactivos mas importantes presentes en champus comerciales.

* Lauril eter sulfato de sodio (Sodium Laureth Sulfate): también llamado 2-(2-
dodeciloxietoxiletil sulfato de sodio de acuerdo a nomenclatura IUPAC. Es un surfactante
anionico cuya produccion se inicia con [a reaccion entre alcohol laurico, proveniente del aceite
de palmiste (producto natural vegetal) y oxido de etileno; proceso llamado “etoxilacién”",

Hac/\/’\/\/\\/\/\OH + ZS& —— HEC/\\/\/\/\/\//\O/\"/O\/\OH

Alcehol laurico Oxido de Laurit eter

etileno

En este sentido, el 6xido de efileno puede ser obtenido mediante dos rutas de sintesis: ruta
petroquimica o ruta bioguimica. En Ia ruta petroquimica se utiliza nafta como materia prima,
mientras que en la ruta bioguimica el 6xido de etileno se obtiene a partir de la fermentacion de
carta de azucar’. En Ia grafica 1 se comparan las dos rutas sintéticas?.

Ruta petroquimica Ruta bioguimica
\

Ruptura te
nafta con
vapor

Cafia de
azdcar +
ermentacidn

1 Bagazo

ttileno Bio-Etileno
Oxigeno Oxigeno
¥ T T
Oxido de pure Lo .Bio - Oxido
itenc de etileno
stileno Alconol Alconol g etile
[durico de laurico de
. origen vegetal ‘oripen vegetal
Lauril eter por o

etoxilacion

Lauril eter
sulfato de sodio

Bio - Lauril eter
or etoxilacion

Bio - Lauril eter

_sulfato de sodio |

Grafica 1: Esquema general para la produccion de l4uril éter sulfato de sodio mediante la ruta
petroquimica v la ruta bioquimica.
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Luego de la reaccion de etoxilacion, el alcohol laurico etoxilado o lauril eter se mezcia en

contracorriente con gas SO; para la produccion del alcohol laurico etoxilado sulfatado. Esta
etapa se conoce como “etapa de sulfatacion”. I

1
c,

<

j W
~ . - N - ~. p N -, P . AN by

e R \‘0/\\/0\/ “ow + §Q, T Hac/\\/’“\/"\\/ N " S

taudt ater Alcohol Haurico etoxilado sulfateda

i

|

La obtencién del surfactante se hace por medio de una neutratizacion dé! alcohol laurico
etoxitado sulfatado con soda caustica (hidroxido de sodio). |
I C\\V,ww\a

PN e e Ve \/’\o/“‘\/'?’o\/'\o/fz\\c + 1,0

. Ny A
P .//"\Mff“\,/"\v/‘\\_,/\a,/\\/ov’\c/33\\ + NalH ——= KO |
&

#

. . i . Laurit eter sulfate de scdio ]
ticohel iduico etgwlade sufatado “

Un ‘auril éter sulfato de sodio petroquimico tiene en su composicion solamente 50 % de
contenido de origen vegetal, el otro 50 % proviene de fuentes petroquimicaé; mientras que €l
oroducido por ruta bioguimica es 100 % de origen vegetal, €s decir, esta materia prima es libre
de petroguimicos. 1‘

e Lauril éter suifato de amonio {Ammonium Laureth Suifate}: Es un surfactante anidnico que

se obtiene a partir de la reaccién de neutralizacion entre el alcohol laurico %toxiiado sulfatado

con hidroxido de amonio. \

Co o
0,
% 4

G N
%, 0N e . |G e
vt o s e e O N (R OH Y SV ¢ 4 o

i el
! . Laurii ster sulfate de amome ”
figune! tnir.ce ataxadn setfatado o ¢ H
|

[

« Lauril sulfato de sodio {Sodium Lauryl Sulfate}: Es un surfactante anidnico cuya
produccion se inicia con la reaccion de sulfatacion entre alcohol laurico, proveniente del aceite
de palmiste (producto natural vegetal) y gas de SO; en contracorriente;i Igualmente, esta
materia prima es libre de compuestos petroquimicos. i[

Q0

Alcohot t&urico Alcoho! laurico sulfaj&ado

La obtencién del surfactante se hace por medio de una neutralizacion ;!del alcohol laurico
suifatado con soda caustica. !
|
0\\ _CH Q\\Q/O-Na
PN e N \v/‘\/’\o/s\\ + NaDH — HSC/\\/"‘\./\\/'\\/ \/f\o*’"\\o + HO
[#]

#aC

i
Lauril sulf je 50di |I
Aloohot taunco suifatado auril sulfato de sodio

+  Lauril sulfato de amonic (Ammonium Lauryl Sulfate): Es un surfactante aniénico que se

obtiene a partir de la reaccion de neutralizacién entre el alcohol laurico etoxilado sulfatado con
hidréxido de amonio. :




o .
o) O NH,

\ _OH S
,Ahc/\,/\/\\/\/\\/\o/\s\\/ + INHJOH e 1,6 NN NN Yt HO
M o}

auril sulfat ni
Alcohol lurico sulfatade Laudl sulfato de amonio

* Glutamato disodico de cocoilo v glutam

ato monosodico de cocoilo (Disodium Cocoyl

Glutamate and Sodium Cocoyl Glutamat
de coco (producte natural vegetal)
de la cafa de azucar (producto natural vegetal)
cocoilo se hace a partir de! acido graso de coco y
mezcla compleja de &cidos grasos, constituido mayoritaria
atomos de carbono), acide laurico (12 atomos de carbono
carbono) y acido palmitico (16 atomos de carbono)®.

Na
0 -0
0 Nj)\ O Na Jj\
o R NH
R=10,12, 14, 16 NH, 0
Na

Glutamalo discdico fo)
cocoil glutamata disodico

0 -OH
| . o) QOH O-Na JL
/” )\ —— R NH
R” Sou + 0 ~Mo + H0
R =10 12, 14, 16 NH, -0
Na
Glutamato monosodico o}

ceeoil glutamato monosodico

El glutamato disédico y el glutamato monosddico se obtienen a partir del &acido glutamico e
hidréxido de sodio. Esta materia prima es lib

re de petroquimicos.

OH OH NaQ ONa
+  2NaOH —— g
O)\r/\/go O)M
NH, NH,

| acido gluldmico Giutamato disadico
|
|

*  Cocoamidopropil betaina: Se utiliza como un refuerzo de espuma en champus y productos

de bafio como jabones y geles. Se obtiene a partir de la reaccion de la
dodecilamidopropildimetilamina con cloroacétato de sodio,

e); Es un surfactante aniénico derivado del aceile
y aminoéacidos provenientes del proceso de fermentacion
. La obtencion del glutamato disédico de
glutamato disédico. Ei aceite de coco es una
mente por el acido caprico {10
). acido mirfstico (14 atomos de
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La sintesis de dodecilamidopropildimetilamina se lleva @ cabo por medio de la reaccién de
acido taurico (materia prima vegetal) con d\mettlammoprop:lamma {materia pnma obtenida a
I

pattir de productos petroguimicos). ]

HaC 'ﬂ

+
. N :
chm W\/U\OH ch/ TN

CHy |

La sintesis de dimetilaminopropilamina se realiza por la reaccion de udsmemamma con
acrilonitrilo. Por su parte el acrilonitrifo se da por la reaccion entre amomaco oxigeno
gaseonso y propﬂeno (compuesto de origen petroguimico). Asi mismo, la dimetilamina se
obtiene por la reaccion de metanol con amoniaco. '|

En otro sentido, el cloroacetato de sodio es producido empleando émdo cloro acetico con
cloruro de sodio. El &cido cloro acético se obtiene con la mezcla de aoido acetico y cloro
gaseosc. Mayores detalles de la sintesis y obtencion de la amanopropalbetama se encuentran
en el documento adjunto, en él se muestra que este compuesto proveene de fuentes
petroquimicas. :r

Xileno sulfato de sodio o xilen suifato de sodio {Sodium Xylene Sulfate) Es un hidrétope

aniénico (no es considerado tensoactivo ya que tiene una corta cadene‘a de carbonos, C6)

derivado del xileno y el gas de SO,, reaccién que es liamada sulfonacion®. .
I

O\ /OH |‘|
ﬁ H,S0, 5
RN = e {

L, *t 8Os
H3C A\ \ \ I
o e W,
CH3 n

. |
Acido xilen sulfonico



El xileno es un derivado dimetilado del benceno, por lo que se pueden generar 3 molécuias de
xileno que se diferencian en Ia posicion en la cual estan ubicados los dos grupos metilos. Los
xilenos se encuentran en los gases de coque, en los gases obtenidos en la destilacion seca de
la madera y en algunos petréleos. Esta materia prima proviene de fuentes petroquimicas.

CH3 CH3 CH3
CHs ==
AN m
= HiCW MY
©/ C)\ @ o CHs
CH,

\
Xileno
orto-xileno meta-xileno
CH,
para-xileno

Por otra parte, el xilen sulfato de sodio se obtiene por neutralizacién del acido xilen sulfénico
con soda caustica. Esta materia prima proviene de fuentes petroquimicas.

O OH
%S/ O\\S/O Na
o N
= 4+ NaOH — = O + H.0
\/Y /\/\/ 2
HiC ) HaC
Lz CHs <\ CH,
Acido xilen sulfonico Xilen sulfato de sodio

En conclusién, la obtencién de los tensoactivos lauril suffato de sodio, lauril sulfato de amonio,
glutamato disodico de cacoilo y glutamato monosédico de cocoilo puede llevarse a cabo por medio
de fuentes naturales, es decir, estos compuestos son considerados “compuestos de origen
natural”. Por ofra parte, los compuestos cocoamidopropilbetaina y xilen sulfatc de sodio solo
pueden obtenerse a partir de fuentes petroquimicas, es decir, son compuestos denominados
“materias primas de origen petroquimico”. Finalmente, la produccion de lauril éter suifato de
sodio y lauril éter sulfato de amonio depende de la ruta de sintesis empleada para su fabricacion,
ya que como se mostré en este documento, puede llevarse a cabo por medio de tratamiento
petroguimico o por medio de tratamiento bioguimico.
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Alternative Ingredients
for Sustainable Shampoo Development

Denis Bendejacq, PhD; Caroline Mabille, PhD; Monique Adamy; and Jean-Francois Viot, PhD

Rhodia Aubervilliers Research & Technical Centre, Aubervilliers, France
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ABSTRACT:

In this article, several ingredients are reviewed for

development of sustainable shampoo formulations.
Some of the functional ingredients reviewed are
plant-based alternatives to existing, petro-sourced
ingredients while others are mild, sulfate-free and/
or ethoxylate-free alternatives to existing surfactant
systems, thickening solutions for challenging media
based on naturally derived polymers and efficacy
boosters that reduce the use of non-renewable actives

Sustainability should not be defined by
ils separate factors such as renewable
1esources, carbon emissions, toxicity to
the environment or human health, but
1 should be considered as the whole,
More than a coliection of technical
challenges, it is a responsible approach
that global companics are trying to
define and implement in multiple and
complementary arcas such as corporate
social responsibility, manufacturing,
product profiling and sourcing.

In personal care, ingredients such as
synthetic polymers, silicones, ethoxy-
lated surtactants and preservatives are
commonly used. proposing a challenge
for raw materiab manufacturers o create
ingrechents that ave sustainable with
cqual pertormance.

The aspect of sustainability thal
perhaps s most pereeivable for the
canstinet is the emergence of resource-
oriented raw materials with a better
green profile such as those of vegetable
origin rather than animal or petro-
chenncal origin, Although designing
such raw materials with @ more sus-
tainable profile will be successful in a

limited number of cases, a new origin
for petrochemical- or animal-derived
ingredients (non renewable origins) is
of value, specifically when the ingredi-
ent widely is used around the globe.
Sodium Taureth sulfate (SLLES) is an
example of a widely used ingredient in
the personal care industry. Its frequent
use justifies the review and redesign of
its production process and petrochemi-
cal origin (non-renewable).

B R L D | e

SLES is difficult to replace
with raw materials with a
different chemistry hecause
of its unique foaming,
cleansing and structuring
properties.

Some manufacturers of sustainable
personal care products utilize the claim
ethylene oxide (EO)-free, which often
is associated with sulfate-free products.
This claim is challenging for formula-

Irene Wong, PhD
Rhodia Asia Pacific Pte Ltd, Singapore

tors, as it involves the total replacement
of EO-based surfactants like SLES, The
substitutes must maintain the formula-
tion case of using SLES (body wash,
shampoo) while providing the level of
performance expected by (he consumer
(foam, cleansing, mildness, condition.
ing). Recent surfactant structures and
additives have been created that are free
of EQ and/or of natural origin, can offer
pleasant cleansing, and perform accord-
ing to the consumers needs. When
certain raw materials cannot be casily
replaced due to their unigue propertics
(i.e., silicones for their silky feel), find

ing ingredients that make formulations
more eflicient remains one of the main
challenges for formulators,

Table 1 lists the raw material familics
discussed in this article to address
different approaches of sustainability
from top to bottom. These raw malerials
include: an anionic, plant-based SLES?
as a replacement for the conventional
petro-based gradet; an EQ-free and
sulfate-free surfactant concentrates, as a
replacement for the conventional SLES/
cocamidopropyl betaine (CAPR) system;
amphoterics, either hydroxysultaines!
or amphoacetates® as replacements for

* Rhodapex ESB-70 Nat (70% w/w active) (INCI:
Sodium Laureth Sulfate) is a product of Rhodia
Inc., Paris.

* Rhodapex 1SB-70 (70% w/w active) (INCI:
Sodium Laureth Sulfute) is a product of Rhodia
Inc., Paris,

“Mackadet SFC-1 (40% w/w solids)

(INCI: Water (aqua) (and) Disodinm

Lauryl Sulfosuccinate (and) Sodium
Lauroamphohydroxypropylsulfonate (and)
Cocamidopropyl Hydroxysullaine (and) Cocamnide
MIPA (and) Cocamidopropyl Betaine (and) Decyl
Glucoside) is a product of Rhodia Inc., Paris.

4 Mackam CBS 506G (INCI: Cocamidopropyl
Hydroxysultaine) is a product of Rhodia Inc., Paris.
¢ Miranol Ultra 1.32 or (.32 (INCI: Sodium Coco-
or Lauro-amphoacetates) are products of Rhodia
Inc., Paris.

Reproduction in English or any other language of all or part
of this article is stnctly prohibited. ® 2011 Allured Business Media.
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Biodegradable

% Renewable % Renewable Regarded as fooxide- Preservative-
Molecular Carbon Index (Y/N) Harmful to the free free
Weight Environment !
|
(Y/N) i
Anionics/Sulfates ;
Sodium Laureth Sulfate 86 100 Y N .
Surfactant Blend* 53 73 Y (Expected) N o
Amphoterics N i
Cocamidopropyl Hydroxysultaine® - 41 69 y N o i
Sodium Coco- and Lauroamphoacetate* 50 67 Y N i .
Natural Polymers/Rheology Modifiers i
Guar Gum® 100 100 1 N . .
Hydroxyprapyt Guar" 70-87 63-83 N N OI‘ .
Xanthan Gum' 100 100 Y N . .
Natural Polymers/Conditioners i
Hydroxypropyt Guar ‘ll
Hydroxypropyltrimonium Chloride’ 76 71 N N ;5 .

I ;
FormulaA FormulaB FormulaC Formula D Fom}':ula E Formula F

Water (aqua) gs to 100% gs to 100% gs to 100% gs to 100%  gs toJ‘LlOO%— gs ,,t9 .109%
Surfactant :r
Sodium Laureth Sulfate™?® 20.0% r
Sodium Laureth Sulfate '

(Empicol ESB 3M, Huntsman) 51.85% 37.0% 44.4%
Disodium Laureth Sulfosuccinate '

(Mackanate EL, Rhodia) 23.6% !
Coco- or Lauroamphoacetates® Constant dose 0-10 0-13.4

6.6% i

CAPBY 6.6% 0-10
Cocamidopropyl Hydroxysultaine 4.2% !
Coco-glucoside" i 0-8
EO-free, sulfate-free blend¢ 39.0%
Functional Polymers !
Guar or Hydroxypropyl Guar !

Hydroxypropyltrimonium Chlorides-" 49 0-0.5 0-0.5 lo.3 0.2
Polyquaternium-7* or -10° 0-0.5 f
Xanthan Gums' 1 total, variable |
Guar or Hydroxypropyl Guar®" 1 total, variable _5
Active Ingredients !
Dimethicone Emulsion (0.6um) 1.54% |w'l\'?;.l% 3.1%
Sodium Chloride variable dose 1.5% qs t:w':wp 7000 cP 1.0%
Citric Acid Sodium Hydroxide gstopH5 qstopH 6.5 gstopH5 Variable pH gs Lo pH 5.5 gstopH 5.5
Preservative ' qs as as qs .!.‘ as qs

i}

CAPBY naturally derived polymers,
either nonionic guarse® or xanthan' to
provide adequate viscosity and/or ability

*Mirataine BET (-30 (30% w/w active) (INCI:
Cocamidopropyl Betaine) is a product of Rhodia
Inc., Paris.

8 Jaguar S (100% w/w solids) (INCI: Guar Gum) is
a product of Rhodia Inc., Paris.

* faguar HP105 (100% w/w solids) (INC):
Hydroxypropyl Guar) is u product of Rhodia Inc.,
Paris.

*Rhodicare T (100% w/w solids) (INCI: Xanthan
Gum) is a product of Rhodia Inc., Paris.

to suspend in these surfactant media,
or cationic guard with less impact on
the environment vet still providing
conditioning to hair. The table also gives
the formulator important information
regarding the use of these materials
such as the computed percentages
of renewable molecular weights the

* Jaguar C162 (100% wiw solids) (INCI:
Hydroxypropyl Guar Hydroxypropytrimonium
Chloride) is a product of Rhodia Inc., Paris.

566 | Cosmetics & Toiletries* magazine www.CosmeticsandToiletries.com

computed R‘:"m'ccnmgc.x ol renewable
carbon index; the biodegradability; the
impact on lbc environment according
to the l%uruffwcan Commission criteriy
the ;1bscnc\-,” of several chemicals (Le,
dioxane, px"escr\";ni\cs, tormaldehyde,
paraben, lilg:)l}\ and sulfatess and the
dassiﬁcatiop with respect to different
recognized! standards, ic., Leocert,
Whole Foods and the Natural Products
Association (NPA).
[
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Formaldehyde-  Paraben- EDTA-free  Sulfate- Ecocert Whole NPA
free free free Foods
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Materials and Methods

Shampoos were imade with combina-
fiona of the ingredients from Table 1 1o
illustrate the design of more sustainable
cleansing products. These shampoos
were compared o shampoo formula
(tons containing the conventional
surbactant systems SLES and CAPE in
different proportions. A silicone (non-
conercial dimethicone eoulsion with
65% wiw active) oil was often added to
the sustainable shampoo formulation to
provide conditioning. When necessary,
sodiam chloride (NaCl) was added 1o
adjust the viscosity of the formulation
tor the desired level, as measured with a
viscometer* (spindie 5, 10 rpm).

Table 2 provides six examples of

sustatnable formulations, cach formu-
tated to tulfil a different need. Included
15 a4 shampoo formulation based on
plant sourced and petro sourced SLES
(lormulation A); a sulfate free for-

mulation texturized with mixtures of

naturally derived polymers (Formula-
tion B); a formulation with enhanced
deposition of silicone oil using naturally
dermved guars compared to other
polymers (Formulation C); a formula-
tion with an EO free and sulfate free
concentrale (Formulation D); a {or-

mulation with enhanced deposition of

silicone oil using wmphoacctates rather
than conventional CAPBR (Formulation
19; and a formulation with the syner-
gistic combination of amphoacetate
and coco glicoside (Formulation F).

In house evaluations' {i.e., dimethi-

* DV 1 viscosimieter s a deviee manufactured
by Rrookfield Engincering Laboratories Inc.,
Middleboro, Muss., USA.

cone depositions, combing benefits™,
sensorial assessments) were conducted
by applying Tg shampoo on 5 ¢ hair
tresses (i.e., 20% w/w dose), either
virgin or damaged, by single- or double-
bleach procedures. In the particular case
of SLES, cither petro- or plant-sourced,
life cycle assessments were performed
according to the nternational QOrgani-
zation for Standardization 14040--14044
standards (15O 14040-14044) and
reviewed by an independent expert.

Replacing SLES
in Sustainable Formulations

SLES is a widely used anionic surfac-
tant in personal care, as more than 70%"
of all cleansing products (mostly in the
personal care market) launched by 2011
were based on this ingredient. SLES is
difficult to replace with raw materials
of a different chemistry because of its
unique foaming, cleansing and structur-
ing propertics.

Replacing SLES with a more eco-
friendly version is not always suflicient.
The EO-free trend specifically aims for
the total replacement of conventional
EQ-based surfactants like SLES to
obtain fornrulas with the associated
claim. Such a replacement of the whole
strfactant system with an EO-free and
often a sulfate-lree alternalive presents
challenges for the formulator, such as
achieving mildness for the consumer

" Miniature lensile Tester is a device
manufactured by Diastron Ltd., Broomall, Penn.,
USA.

“ Figure was calculated based on a number of
searches on the Global New Product Datubase, a
resource of Mintel, London,
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Figure 1. Petro- (orange) vs. bio-derived (green) SLES in combination with
cocamidopropyl betaine (squares) or sodium cocoamphoacetate (circles)

Petro Route

is switched from
petro-chemicals to
bio-cehmicals
{ethanol from sugar cane)

Naphia
steain cre\’cking

The source for ethylene oxide

Bio Route
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feati Ideatical in bothcases
Application <:] not indtuded in the comparisan)
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Desteuetion
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Figure 2. The petro (left) and bio routes (right) leading to the production and
destruction of SLES
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Figure 3. Carbon dioxide (C0,) footprint and consumption of non-renewable resources
for petro- and bio-sourced SLES
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while mainlumi'_x'\g the expected thick-
ness and foaming. Totally replacing SLES
often results in reconsidering the whole
formulation Jl]kl‘ll\ pertormance.
Formula benefits: Because SLEN s
difficult to repia‘_ce with raw materials
of a different chemistry, it is necessary
to replace it \ulh an innovative grade
of SLES that is as efficient as the exist
ing ones yet with a more sustainable
profile. Figore 1 illustrates how a

vegetable-based SLES grade compares to

its petro-derived)equivalent by plotting
the viscosity and salt concentrations
of pclm— (m';m'gc) and bio sourced
(green) SLES, wlen 147 w i solids are
combine d with 2% w/w cocaunidopropyl
betaine (squares} or 2% soditm coco
amphoacetate (circles). The minor shifts
existing between the curves originate
from a differenge in the buffers used
for the two SLES grades (i.e. citric adid
{and) phosphate vs. citric acid). Both
ingredients showilu SAME VisCosity pro-
files, whether for,mulated with a CAPB
or sodium u)m.unphoaw ate. Overall,
the two grades seem to formuadate the
same.

Petro- vs. himlsmnring of SLES: The
classical petroclemical route

. | 0o
synthesize conventional SEI'S, as shown

used o

in Figure 2, 15 based on naphta steans
cracking, which dlillk\ a hydrocarbon
feed (such as ndphu or ethane) in gas
or liquid forms with steam and heats
the mixture in a furnace without the
presence of oxygen. 1t results in break-
ing large sa!umtjt‘d hydrocurbons into
smaller ones {(often unsaturated), effec
tively producing olefins such as ethylene
and propylene. This process produces
the ethylene nec -_gssury to form the cth
ylene oxides that'are gratted onto lauryl
alcohol to produce the Lauryl alvohol
cthoxylate that b-‘;r-cmncs asultale,

On the other] hand, the bio-based
sourcing of SLESiHostrated in Figure 2
utilizes a rem\\tidhh resouree (sugar
cane) and an eco -friendly reaction
(fermentation), W:hJCh benefits from the
use of sugar canelby products (bagasse)
to generate the energy that will be used
during termentation. The method
etfectively produku bio-ethanol, bio-

\
cthylene and bio- FO.

As both the
petro derived dnd the bio dernved
SLES have the same performance wnd
behavior hnms},' application, a com
parative life cvelglassessment should be

conducted that considers the production

Vol. 126 No. 8/August 2011




steps and the end of life (destruction by
total onidation). While the performance
ol a chemical {here SLES) ds directly
proportional to the dose in the formula
non, the production and destruction of
that chemical are characteristic of the
gredient’s dhemistry,

Environmental impact of produe-
fion: Plant and petro based SLES
(based on 1008 active) were compared
tor their carbon dioxide footprint and
the consumption of non renewable
resources, as shown in Figure 3. The
lite cydde assessment accounts for the
production and destruction of the
two products, which have equivalent
applicative performances. As shown in
the figure, the carbon dioxide foolprint
and the consumption of non renewable
resources were both reduced by about
200 when one goes from a conventional
petro-based SLES to a sugar cane-based
SEES. With its 86% vegetal origin, its
LO0%% renewable carhon and a produc-
tion process designed to benefit from
ils wastes to generate energy, this SLES
grade is an example of how the soure
ing and production of a raw material
can be revisited to meel sustainability
requrements,

Naturally Derived Thickening
Polymers

From a formulation standpoint,
the thickemng of sullate free and/or
1O tree formulations can be rather dif-
ficult, since traditional solutions used by
formulators (salt) often fail at building
viscosity in these media. The use of a
mizrture of naturally devived polymers,
such as modified guars and xanthan
gum, can provide a thickening solu-
tion. With 3 70- 87% vegetable origin
and 63 83% rencwable carbon for HP
guars and a 100% vegetable origin and
100% renewable carbon of the xanthan
gum, the use of this blend of natural
polyimers allows for the formulation of
natural, nnld and sullate - free cleansing
products.

Guar gum s a polysaccharide
extracted trom the guar beans seeds. It
s vegetable and renewable resource,
Flydroxypropyl modification (HP) of
the material improves the speed of
hydration, compatibility with surfactant
and transparency. The use of HP guar
alone as a rheology modifier in surfac-
tant systems will provide an efficient

Vol. 126, No. 8/August 2011

thickening, moderate shear-thinning
rheology and no yield stress, hence
no particle suspension. On the other

hand, xanthan gum is an anionic poly-
saccharide obtained from fermentation
of carbon hydrates by xanthomonas-
type microorganisms. As a rheology
modifier in surfactant systems, xanthan
gum provides a high shear-thinning
rheology and strong suspension proper-
ties. However, used at a high level ina
formulation, the latter becomes jelly. a
clear negative for the consumer.

These two naturally derived polymers
arc well-known 1o have a genuine
synergistic association, which takes
place between the double-helix of the
xanthan gum and the mannan segment
of guar? Therefore, the formulator can
benefit from the best of both, obtaining
formulations with a shear-thinning
behavior that allow for easy extrac-
tion from the packaging and ease of
application for the consumer and a
yield stress sufficient to disperse and
stabilize different actives like exfoliat-
ing particles, emaollient capsules or oil
droplets. When put in a sulfate-free
surfactant system, a mixture of 1P guar
and xanthan gum can provide an opti-
mum thickening efficiency, combined
with a high clarity and a tunable yield
stress through an adequate choice of
the ratio between the two polymers.?
Figure 4 shows how different ratios of
xanthan gum vs. hydroxypropyl guar at
atotal solid concentration of 1.0% w/w
change the properties of a surfactant
system made of 9.2% w/w disodium
laureth sulfosuccinate and 1.8% w/w
cocamidopropyl hydroxysultaine as
milder replacements for an SLES/CAPR
combination, Also shown are images
of the same formulations containing
dispersed beads stabilized with the
yvield stress provided by polymers. It
can be concluded that this polymer
combination allows the formulator to
fine tune the yield and transmittance
without compromising the viscosity.
When alone, the hydoxypropy! guar
provides only moderate viscotity, no
yicld stress but high transparency. On
(the other band, xanthan gum alone
provides high yield stress with a reduced
transmittance. The mixture of both
offers a compromise between these
three parameters, important for the
formulator and the consumer.

Transmittance
Viscosity (mPa.s) At 600 (%)
7000, . 100 ¢
/ A
6000 | ‘ 180
|1
50004 300/0 40/60 0/100
‘ t 60
4000 4.
I
|
i
I
_' {
[ a2 :
{
‘ !
' a\;ﬂw-w T PP 1
] it - o N -~
m

Figure 4. Varying ratios of xanthan gum/
hydroxypropyl guar gum in a disodium
laureth sulfosuccinate/cocamidopropyl
hydroxysultaine system with their
associated formulations pictured

Surfactant Systems
Without Sulfates or EO

From an application standpoint,
replacing SLIS with sulfate-free and/or
EO-free ingredients is not without con-

scquences. Not only is the thickening of

the formulations more challenging, but
the flocculation niechanism that makes
formulations work on skin or hair, can
be greatly affected. Most shampoos rely
on the association that occurs upon
use and dilution between surfactant
micelles, mostly anionic, and cationic
polymers usually are added to provide
conditioning benefits such as improved
combing, bair and skin softness, ctc.
Once the whole surfactant system s
changed. the interaction with the cat.
ionic polymer is significantly impacted
and the performance is impacted as a
result. However, sulfate-free surfactant
systems do exist that are casy to thicken
and provide a pleasant cleansing
experience with excellent application
performances. Indeed, smart mixtures
of several surfactants based on diso-
dium laurylsulfosuccinate and sodium
lauroamphohydroxypropyl sulfonate
have been recently developed.

Figure 5 shows that it is possible to
build viscosity in a formulation based
on a blend of sultate-free surfactants

by adjusting the pHL In the absence of

a silicone oil, a conditioning shampoo

www. CosmeticsandToiletries.com  Cosmetics & Toiletries™ magazine 569




25000 -

20000 A

15000

Viscosity (mPas)

10000

5000 1 -

Figure 5. pH adjustment on a sulfate-free surfactant system

formulated with this blend of surfac-
tants* combined with 0.3-0
hydroxypropyltrimonium chlorider not
only provides the sensorial experience
of a rich, dense foam that is generated
during lathering, but also excellent
conditioning performances in bleached
hair. "lo illustrate the improvement in
combing force, Caucasian hair tresses
were washed with a shammpoo formu-
lated with 16% w/w surfactants, either
14% SLES and 2% CAPB or 39% of
the surfactant blend (16% active) and
0.4% guar hydroxypropyltrimonium
chloride. Sensorial attributes were
tested with the same combinations
of surfactants but with 0.3% guar
hydroxypropyltrimonium chloride. The
combing improvement in bleached hair
with the EO- and sulfate-free shampoo
is better than the combing achieved
with a conventional combination of
14% SLES and 2% CAPB, one at the
same concentration of surfactants in
the formulation. Thus, high performing
cleansing products based on an EQ-free
and sulfate-free system that are casy to

.5% w/w guar

formulate and thicken can be designed.

Reducing Silicone Content
Silicone oils frequently are used in
personal care formulations. For now,
replacement technologies cannot match
the benefits of silicones such as the silky
feel resulting from a silicone-hased
shampoo. However, some manufactur-
ers are formulating silicone-free or
silicone-reduced solutions with solu-
tions able to boost the delivery of oils,

¥aguar Excel (100% w/w solids) (INCI: Guar
Hydroxypropyltrimonium Chloride) is a product
of Rhodia Inc., Paris.

whether natural or silicones.
Structured surfactants: A recenl
paper discussed how structuring a
surfactant system into multilamellar
vesicles can either reduce the amount
of silicone in formulations by increas:
ing their delivery or help natural
oils deposit.* The yield provided by
these closely packed, water swollen
surfactant assemblies effectively helps
stabilize natural oils, such as sunflower
oil, without pre-emulsifying them,
Their delivery on hair effectively leads
to shampoos free of silicones, yet with
sensorial profiles equivalent to a well-
known dimethicone-containing leading
international brand. Once the formula
tor learns to use existing surfactants by
structuring them into multilamellar
vesicles instead of just conventional
micellar systems, it is possible to design
asilicone-free formulation that will sat
isfy the consumer. Qbtaining the same
with a conventional micellar system

would require a pre-emulsification of

the natural oil (implying additional sur

factants and energy) and the addition of

arheological active able to provide yield
(like acrylates copolymers) to durably
stabilize the emulsion in the shampoo
bottle. A structured medium is simply
able to do both at the same time.

The total replacement of silicones is
not always possible. In this case, being
able to deposit silicone in a much more
efficient way is also of great importance
to help reduce the use ol this non.
renewable resource. Multilamellar
vesicles are effective at boosting the
silicone deposition, as they can help
multiply the deposition by a factor
from 2 to 10 compared to a conven-
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tional micellar formulation. Therefore,

formulator ¢buld use structured
surfactants rather than micellar ones o
achieve a better Heposition and reduce
the silicone content of a formulation,
However, otherftechnologies suchi as
polymers, can help obtain the ~ame
result from cofventional SEES based
micellar formalations with a nice
twist—a better green profile.

Guar deposition aids: Guar polymers
are known silifone deposition aids.
Once guar gung has been cationically
modified to enhance its affinity for hair,
the final modified guar contains more
than 90% vegefable material, with up
to an 83% rendwable carbon indes I¢
is usually produced as a 1004 solids
powder, requiring less volume shipped
and stored, ;m‘rd does not require the
use of pl‘cSCl’u\'zlli\’c.\‘. In a siticone:
containing fogmulation, such cationic
guars®* are more efficient than modified
gdluluau (pol\m uaternium-107) or the
popular synthetic cationic polymer
(pol)’qnulcmin&m 7). Deposition of 1%
dimethicone \«_‘f;ns compared among the
cationic gu:u{,ﬁ‘* i pulyqu.ncrnium 10
and pnlqu;x!ctﬂnium 7ol at 0.29% win
ina sm‘l";m;mir systern of B2 STES _‘_"u

CAPB and ""n sodiam hlorde.

n

was concluddd that the cationic guars
resulted in Migher silicone depositon,
with 43¢ Aml” 'ﬂ"u‘ silicone deposition
compared to 'l 3.6% silicone deposition
for pol’»qmtel nium-7 and 4.9% silicone
deposition iq; polvquaterniom 10,
The synergy of cationic guars” with
amphoacetates (ingredient suitable for
Ecocert and Whole Foods turmula-
tions) alow’s modified guars to help
reduce the ‘kun\umplmn of silicones
without compnonnsmg on the benefit
for the constimer. The deposition of 2%
dnmllmnn_lt was compared in three
shampoo lil\mml'lliunx that were all
formulatedwith 0.3% hydroxypropyl
guar h\ulnm\ propyltrimoniam chloride:
one formulated with 10% SEES and 30,
cocoamphbacetate, one formulated

" Jagnar € HS()()() w/w solids gy INCE Guar
H)lero‘qpmpulmmrmmm Chlonide} are products
of Rhodiu Inc)l Parts

" Jaguar € 17(']00‘ o wew solidsy UNCL G
1Iulm,\vpmpymu:mmum Chloride) are products
of Rhodia Ind, Pars.

- UCare JR- 4()() (100% w/w solids) (INCIE:
I’uly(pcatemumz 10} is a product of The Dow
Chemical Coupany, Midland, Mich . USNA

< Mirapol S30(9% wrw solids) (INCL:
Polyquatermym 7) is a product of Rhodia Inc.,

Faris,
1

|
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with10% SEES and 3% lauroamphoac-
clate and one tormulated with 109%
SUES and CAPB. Sodium chloride was
added to adjust the viscosities (o 7000¢P
fiepm in formulations of plt 5.5,
Wihile the combinations of cocoam-
phoacetate and lauroampheacetate with
the cationic guar deposited 21.4% and
[9.7% ol the silicone, respectively, the
formulation with CAPB and cationic
guar deposited 8.3% ol the silicone.
This shows how formulators can
benefit from combining the naturally
devived polymer with amphoacetates
toamprrove silicone deposition. Interest -
mgly, combming amphoacetates with

alky T polvgtucosides in the presence of

A conventional cationic guar increases
the sificone ail deposition on hair tresses
more, This was tested by comparing
the distribution of 290 w/w dimethi
conc in three diflerent shampoos, all
formudated with 12% SLES, 0.2% guar
hydroxypropyltrimonium chloride and
1% sodivm: ¢hloride: one formulared
with 2% sodium cocoamphoacetale,
one formulated with 2% coco glucoside
and one formulated with both. The
combmation of amphoacetales with
alky polvglucosides produced o 36.2%
slicone deposition vield, whereas the
sadivm cacoamphoacetate and coco
glucoside produced a 25.2% and 22.8%
sificone deposition yield, respectively.
This use of surfactant synergy helps
reduce the amounts of silicone wasted

< Plamtacare 818 (50% w/w active) (INCIE: Coco
ghicostde) 1 a product of Cognis Inc. now part of
BASE AGL, Liddwagshafen, Gernmany.

and paves the way for the development
of silicone-reduced, yet high-delivering

conditioning shampoos.

Conclusion

Considering the complexity and num-
ber of ingredients in today’s personal care
formulations, a 100% sustainable formu-
lation is a challenging task, As illustrated
by this article, progress has been made
to develop sustainable formulations
with ingredicnts that have less impact
on human health (EO-free, sulfate-free
solutions like smart surfactant systems),
reduced consumption of non-renewal
resources (by going from a petrochemi-
cal to a natural sourcing), less impact on
climate change (improved production
processes with less carbon dioxide
cquivalent emiissions), lower ccotoxicity
(with readily or 100% biodegradable
products such as guar or xanthan gums)
and reduction of water consumption for
the production of all these ingredients,
This additional aspect of the problem,
rarely spoken of, will probably consti-
tute one of the major challenges that
manufacturers will face in the future, as
drinking water will become a resource
important {o protect.

Indexes, such as the Dow Jonces
Sustainability Index, now award those
manufacturers that are (he most active
in the arca ol social and environmental
responsibility. For now, only 250 compa-
nies have been granted this index, among
which only nine chemical companies
have been repeatedly awarded through-
oul the years. The development of such

recognition will hopefully push manu-
facturers to improve their production
processes and develop new environmen-
tally and user-friendly products.

The life cycle assessment employed
in this study is a valuable tool to
quantitatively assess the impact on the
cavironment of the entire life cycle of a
product. It not only demonstrates ben-
efits provided by new products brought
to the market by innovation, but it also
highlights remaining impacts that have
to be diminished.
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INFORME DE LABORATORIO No. 1

DEMOSTRACION DE EFECTIVIDAD DE LOS RANGOS DE LOS MATERIALES DE LA
COMPOSICION

1. Nombre de los ejecutores:

- Paola Andrea Lanziano Alonso:

Ingeniera Quimica (Universidad Nacional de Colombia), especialista en Ciencia, tecnologia cosmética
{Universidad Nacional de Colombia). Miembro de SCS (Society in Cosmetic Science) y estudios en Diplomado
en ciencia cosmetica {De Montford University — SCS Distance Learning). Con 7 afios de experiencia en
desarrollo de productos de cuidado personal con aplicacién en la industria.

2. Fecha de los ensayos
23 de marzo de 2016 a 31 de marzo de 2016

Laboratorio Cuidado Personal — Quala Colombia

3. Objetivos:

Evaluar la efectividad de las composiciones propuestas en los rangos particularizados, expuestos en las
reivindicaciones 2, 3, 4y 5 de la presente solicitud.

4, Metodologia

Para definir el mayor nimero de ensayos posibles con los rangos establecidos para cada materia prima y
demostrar la efectividad de la composicién en cualquiera de esos rangos, se definid un modelo de disefio de
experimentos que permite evaluar el rango definido para cada materia prima a través de un nimero limite
de experimentos, a través del cual, se pueden analizar las variables de respuesta (principales parédmetros)
para todos los rangos.

El modelo de disefio de experimentos seleccionado para esta prueba fue el modelo Taguchi L8 para 6
factores, usando 2 niveles (rango de composicién) y teniendo como variables de respuesta: nivel de espuma,

pH y potencial de irritacién (indice de proteina Zein).

El andlisis de este disefio de experimentos se hizo a través de la herramienta Minitab 7.

A continuacion se describen cada uno de los componentes del disefio de experimentos:




Factores Proveedor Nive}jles (%p/p)
Lauril éter sulfato de sodio (70% i
activo) (LESS) ‘
Lauril sulfato de sodio {29% activo) | Stepanol Wa Extra HP (Stepan) 16.40%-26.80%
Glutamato disédico de cocoiloy ,“f
Glutamato monosadico de cocoilo. Amisoft CS 22 (Ajinomoto) 2.00%-3.30%
(30% activo) (LSS) :

Lactato de lauril lactilo {L3) Stepan mild L3 (Stepan) 0.12%-1.00%
Xilitol glucdsido, xilitol anhidro y
xilitol (AQUAXYL)

Agua, fosfolipidos, aceite de semilla
de canola (Aceite de semilla j
Brassica Napus), aceite de jojoba I
(Aceite de semilla Simmondsia | ;0 003 Quala-4 HPVCC (Exel) 0.05%-0.30%
Chinensis), Isoleucinato de brasica, ;
Isoleucinato de esilato, alcohol de le
brassica y acetato de tocoferilo. i
(LIPOSOMA) ;
Tabla 1. Factores y niveles definidos para el DOE Taguchi f

|
Rhodapex ESB70Nat (Solvay) 4.29% - 7.14%

)
Aquaxyl (Seppic) 0.60%-1.00%

Las cantidades definidas para los componentes surfactantes anidnicos se definieron a partir del aporte de
activo que aparece como rango en las reivindicaciones 7 a 9, y se explica a continuacion:

- Rango definido para Lauril éter sulfato de sodio: 3.00% a 5.00% en componente activo. Como esta
materia prima solo tiene el 70% de material activo, se definen que los rangos en peso a probar son:
4.29% a 7.14%. 'ﬁ

- Rango definido para Lauril sulfato de sodio: 4.76% a 7.5% en componente éctivo Como esta
materia prima solo tiene el 29% de material activo, se definen que los rangos en peso a probar son:

16.41% a 26.80%. |

- Rango definido para Glutamato disddico de cocoilo y Glutamato monosc')di’co de cocoilo.: 0.60% a
1.00% en componente activo. Como esta materia prima solo tiene el 33% de material activo, se
definen que los rangos en peso a probar son: 2.00% a 3.30%. y

Teniendo en cuenta la informacion de la tabla 1, este es el disefio de experimentos resultante:
I

il

LESS LSS AMISOFT L3 AQUAXYL LIPOSOMA
1 4,29% 16,4% 2,0% 0,12% o,e‘p% 0,05%
2 4,29% 16,4% 2,0% 1% 1% 0,30%
3 4,29% 26,8% 3,3% 0,12% 0,60% 0,30%
4 4,29% 26,8% 3,3% 1% 1% 0,05%
5 7,14% 16,4% 3,3% 0,12% 1% 0,05%
6 7,14% 16,4% 3,3% 1% 0,60% 0,30%
7 7,14% 26,8% 2,0% 0,12% 1% 0,30%
8 7,14% 26,8% 2,0% 1% 0160% 0,05%

Tabla 2. Disefio de experimentos L8 Taguchi 1




4.1.  Descripcion de las pruebas:

4.1.1. Prueba de probeta para espuma:
Medicidn de la altura de espuma (ml) usando una probeta de vidrio graduada. Se parte de una solucién al
1% en agua desionizada del producto muestra, luego se adicionan 100 mi de muestra a la probeta y se agita

durante 20 ciclos completos, cada ciclo de 3 segundos. Luego se mide la altura de espuma final sobre la
graduacion de la probeta.

4.1.2. pH
Medicién de pH con un potenciémetro Metter Toledo a 259C,

4.1.3. {ndice de proteina Zein (potencial de irritacion)

Medicidn gravimétrica de la cantidad de proteina Zein no solubilizada, luego de ser sometida a una solucién
que contiene surfactantes. Se prepara una solucidn al 1% del concentrado de surfactantes y se ajusta el pH
a 7.0. Luego se adicionan 25 g de esta solucidn a un recipiente que contiene 1.5 g de proteina Zein. Esta
solucion se agita a 350 rpm y 459C durante 1 hora. Luego se lleva a cabo un proceso de separacion usando
primero una centrifuga a 2500 rpm por 15 minutos, luego se hace pasar un por filtro y se deja secar el
residuo solido durante 24 horas a 552C. Finalmente se pesa el residuo sélido y se calcula la diferencia de
proteina al inicio y final para estimar el nimero Zein.

(Zemtotal - Zeinsecada) %

%Zein solubilizado = o
€iNtotal

100

4.1.4. Método de fabricacidn de los experimentos

Cada una de las férmutas se hizo bajo el mismo procedimiento experimental para eliminar la variable de
proceso entre cada experimento. A continuacién se hace una descripcion del mismo:

1. Adicionar al agua previamente calentada a 452C el lauril éter sulfato de sodio y mantener con
agitacion rotor-estator 1500 rpm durante 30 minutos, hasta obtener una solucién transparente.

2. Adicionar lauril sulfato de sodio y mantener con agitacién ancla 300 rpm por 5 minutos.

3. Adicionar Glutamato disédico de cocoilo y Glutamato monosédico de cocoilo y mantener con
agitacion ancla 300 rpm por 5 minutos.

4. Ajustar el pH con &cido citrico hasta alcanzar un rango de 6 a 7.

5. Agregar Lactato de lauril lactilo y mantener con agitacién ancla 300 rpm por 15 minutos.

6. Adicionar Xilitol glucésido, xilitol anhidro y xilitol y mantener con agitacién ancla 300 rpm por 5
minutos.

7. Finalmente, agregar el liposoma y mantener la agitacion durante 10 minutos.

8. Medir los pardmetros definidos como variables de respuesta '

5. Resultados

5.1. Resultados del disefio en términos de la variable espuma

Como resultado del andlisis del disefio puede verse en la gréfica 1 que la materia prima que més efecto tiene
sobre la espuma son los surfactantes anidnicos: lauril éter sulfato de sodio, lauril sulfato de sodio v
Glutamato disédico de cocoilo y Glutamato monosddico de cocoilo, respectivamente. Asi como el lactato de
lauril lactilo (L3) también tiene efecto sobre la cantidad de espuma. Dentro del andlisis de la influencia de
esto ingredientes puede verse que los ingredientes indicados como lauril éter sulfato de sodio (LESS) y lauril
sulfato de sodio (LSS) a mayor cantidad tienden a una mayor cantidad de espuma, sin embargo, este mismo




analisis sobre los ingredientes Glutamato disédico de cocoilo y Glutamato monosédico de cocoilo (Amisoft)
. . . . . '
lactato de lauril lactilo (L3) indican que a mayor cantidad reducen la cantidad de espuma producida.

Grafica de efectos principales para Espuma

Medias de datos
U TESSTTTSS T L AMISORT T 3T AQUARYE T LR
D R r ;
i | _
saoj ,f E \\
= I v ‘
E ! | | |
e 630 \ : ;
- .’/ o “ - :
n H :
.g 620 / . \ B \ \ - "
: / : ! : y
v / \ : AN
© 2 \
. i it
2 s \ 5 : P\
< ; ;e
. :
600 : : ,
e | } !
: J : ¢ . : '
- ¢ B . I
5907 o b g e o BN
330 012 1,00 0,60 1,00 o,ojfs 0,30

429 714 1640 2680 200

Grafica 1. Resultado del analisis de la variable espuma en el DOE Taguchi L8

"
De igual forma, al ver la gréfica 1 se identifica que los ingredientes Xilito! glucésido, Xilitol anhidro y xilitol
{AQUAXYL) y Agua, fosfolipidos, aceite de semilla de canola (Aceite de semilla Brasdica Napus), aceite de
jojoba (Aceite de semilla Simmondsia Chinensis), Isoleucinato de brasica, Isoleucinato de esilato, alcohol de
brassica y acetato de tocoferilo. (LIPOSOMA), no influencian la cantidad de espuma, por lo que tienen otra
funcién dentro de la composicién, como era de esperarse. 'f
En cuanto a los rangos probados para las materias primas que componen la composicion de la solicitud, se
encuentra que los niveles alcanzados de espuma en todo el rango de expenmentacmn se encuentra dentro

del rango aceptable para el pardmetro: 590 a 650 ml por lo que el rango propuesto funciona para los

resultados de este parametro. !
-r‘
De manera que para este parametro se rectifica los rangos para as materias primas como

Niveles (%p/p)
4i29% - 7.14%
16.40%-26.80%

Factores
Lauril éter sulfato de sodio (70% activo) (LESS)
Lauril sulfato de sodio (29% activo)
Glutamato disédico de cocoilo y Glutamato monosddico de

2.00%-3.30%

cocoilo. (30% activo) (LSS)

0.12%-0.20%

Lactato de lauril lactilo {L3)

10.60%-1.00%

Xilitol glucésido, xilitol anhidro y xilitol (AQUAXYL)

Agua, fosfolipidos, aceite de semilla de canola {(Aceite de semilla
Brassica Napus), aceite de jojoba (Aceite de semilla Simmondsia
Chinensis), Isoleucinato de brasica, Isoleucinato de esilato, alcohol
de brassica y acetato de tocoferilo. (LIPOSOMA)

1 0.05%-0.30%




Para el caso de la materia prima Lactato de lauril lactilo (L3), se redujo el limite superior del rango propuesto
en el disefio de experimentos de 1.0% a 0.20%, dado que este es el parémetro de la composicién propuesta,
que igual se demuestra en la grafica 1, dentro del rango de funcionamiento para las composiciones.

5.2.  Resultados del disefio en términos de la variable pH

Como resultado del andlisis del disefio puede verse en la grafica 2 que la materia prima que mas efecto tiene
sobre el pH es el lactato de lauril lactilo {L3), aunque los componentes Glutamato disédico de cocoilo y
Glutamato monosddico de cocoilo (Amisoft) y lauril sulfato de sodio LSS también tienen una influencia sobre
el mismo. Los demas ingredientes no muestran una influencia significativa en el pH de la composicién.

Grafica de efectos principales para pH
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Grafica 2. Resultado del andlisis de la variable pH en el DOE Taguchi L8.

En cuanto a los rangos probados para las materias primas que componen la composicion de la solicitud, se
encuentra que los niveles alcanzados de pH en todo el rango de experimentacidn, se encuentra dentro del
rango aceptable para el pardmetro 6.1 a 6.5 por lo que el rango propuesto funciona para los resultados de
este pardmetro.

De manera que para este parametro se rectifica los rangos para las materias primas como:

Factores Niveles (%p/p)
Lauril éter sulfato de sodio {70% activo) (LESS) 4.29% - 7.14%
Lauril sulfato de sodio (29% activo) 16.40%-26.80%

Glutamato disddico de cocoilo y Glutamato monosédico de cocoilo.
{30% activo) (LSS)
Lactato de lauril lactilo {L3) 0.12%-0.20%
Xilitol glucosido, xilitol anhidro y xilitol (AQUAXYL) 0.60%-1.00%
Agua, fosfolipidos, aceite de semilla de canola (Aceite de semilla
Brassica Napus), aceite de jojoba (Aceite de semilla Simmondsia
Chinensis), Isoleucinato de brasica, Isoleucinato de esilato, alcohol
de brassica y acetato de tocoferilo. (LIPOSOMA)

2.00%-3.30%

0.05%-0.30%




5.3. Resultados del disefio en términos de la variable nimero Zein I

Como resultado del andlisis del disefio puede verse en la grafica 3 que las materias primas que mas efecto
tiene sobre el ndmero Zein es el lauril éter sulfato de sodio (LESS), el lactato de thuril lactilo (L3) y el
Glutamato disodico de cocoilo. Asimismo, puede verse que el liposoma también tiene un efecto sobre este

numero al variar la dosis.

I
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Grafica 3. Resuitado del andlisis de la variable numero de Zein en el DOE Taguchi LS.

Puede verse también en la grafica 3 que las materias primas Lauril sulfato de sodio (ESS) y Xilitol glucdsido,
xilitol anhidro y xilitol (Aquaxyl} no tienen influencia directa significativa en el rango probado. No obstante,
después de hacer un analisis de interacciones entre materias primas (grafica 4), a parfir de los resultados del
disefio se encontrd que hay varias interacciones significativas entre los siguientes com‘puestos: Lauril sulfato
de sodio y Glutamato disodico de cocoilo, Lauril sulfato de sodio y Lactato de lauril I“:actilo, Lauril sulfato de
sodio y liposoma y finalmente entre liposoma y Xilitol glucdsido, xilitol anhidro y xilitol.
Estos resultados pueden verse e la grafica 4, en los cruces que existen entre materiasf\primas. Como se ve en
esta grafica 4, Jla mayor interaccion es con el componente lauril sulfato de sodio (LS$). Esto significa que si
hay un efecto sobre el potencial de irritacién de este ingrediente, que segun la referéncia {l. Pezron1, 1996)
tiene un potencial de irritacion medio — alto que estd dentro del rango que genera irritacion e inicio de
descamacion (nimero de Zein superior a 400). |

I
De igual forma, se ve una interaccion de los ingredientes liposoma y Xilitol glucésido, xilitol anhidro v xilitol
{Aquaxyl), lo que indica un efecto sobre esta variable de ambos componentes. i
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Grafica 4. Resultado del analisis de interacciones de niimero de Zein en el DOE Taguchi L8

En cuanto a los rangos probados para las materias primas que componen la composicidn de la solicitud, se

encuentra que los niveles alcanzados de nimero de Zein en todo el rango de experimentacién, se encuentra
dentro del rango aceptable para el pardmetro 315-322, que segun la referencia

(I. Pezronl, 1996) se
encuentra dentro del rango de irritacién bajo {(Numero Zein entre 200 vy 400). De manera que el rango
propuesto funciona para los resultados de este pardmetro.

Factores

Niveles (%p/p)

Lauril éter sulfato de sodio (70% activo) (LESS)
Lauril sulfato de sodio (29% activo)

4.29% - 7.14%

(30% activo) (LSS)
Lactato de lauril lactilo {L3)

Glutamato disédico de cocoilo y Glutamato monosddico de cocoilo.

16.40%-26.80% .
2.00%-3.30%

Xilitol glucdsido, xilitol anhidro y xilitol (AQUAXYL)

0.12%-0.20%

Agua, fosfolipidos, aceite de semilla de canola (Aceite de semilla
Brassica Napus), aceite de jojoba (Aceite de semilla Simmondsia
Chinensis), Isoleucinato de brasica, Isoleucinato de esilato, alcohol

de brassica y acetato de tocoferilo. (LIPOSOMA)

0.60%-1.00%

0.05%-0.30%




6. Analisis y conclusiones
i
. ! L
los rangos considerados para la composicion propuesta

Como se vio en los resultados expuestos,
demostraron que las variables de respuesta seleccionadas, cumplian con los parametros esperados para

dicha composicién. A través de un modelo como el de disefio de expenmentos Taguchi fue posible

encontrar que estos rangos propuestos, si logran obtener composiciones que cumplen con los pardametros

expuestos en la solicitud de patente, como lo muestra brevemente [a tabla 1 de los reJemplos expuestos en la
!ﬁ

solicitud.
De manera mas especifica, se encontré que para la variable espuma si hay una influencia de algunos
componentes que hacen que la espuma varié dentro de un rango que se considera aceptable para la mezcla

propuesta. De manera que como se expone en el punto 5.1, los rangos propuestos cumplen con la espuma
3
H

deseada para la composicion.
De igual forma, se hizo el analisis para la variable pH encontrando que la materia prima llamada L3 o lactato
de lauril lactilo es quien tiene la mayor influencia sobre este pardmetro, no obstante, el rango alcanzado por
dicha composicion, esta dentro del rango permitido para la misma, considerando todas las variaciones de las
. . ¢ .. !
demds materias primas. Por lo que para este pardmetro también se cumple el rango.

i
!

Por dltimo, en la seccidn 5.3 se exponen los resultados para la variable numerouZem que en todos los casos
muestra una disminucién significativa del numero Zein con respecto aI de las materias primas
independientes como el lauril sulfato de sodio y lauril éter sulfato de SOdIO; gue tiene numero de Zein
mayores a 400 (I. Pezron1, 1996). De manera que las mezclas consideradas y IdJs rangos establecidos, logran
disminuir este nimero presentando un poder de irritacidon menor en todos Ios casos. Asimismo, el rango

i

propuesto también se cumple para este pardmetro. ;
/
y

Ademds a través de este analisis se logré demostrar la influencia de todas las materias primas de la
composicidn en los resultados de los parametros de la invencidn. !
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COCAMIDOPROPIL BETAINA

La cocamidopropil betaina (CAPB, por sus siglas en inglés) se utiliza como un refuerzo de espuma
en champus y productos de bafio como jabones y geles®.

Quimica de la cocamidopropil betaina

La CAPB es un compuesto organico derivado de aceite de coco y dimetilaminopropitamina”. Se
trata de un ion hibrido, que consta tanto de un cation de amonio cuaternario y un carboxilato. El
nombre refleja que la mayor parte de fa molécula, el grupo de acido ldurico, se deriva de aceite de

coco. A continuacién se presenta una ruta sintética para la elaboracion de |la
cocamidopropilbetaina de manera industrial.

e Para la sintesis de a cocamidopropilbetaina  se  hace reaccionar g
dodecilamidopropildimetilamina con cloroacétato de sodio’.

I ]
k CH
Hac/\v/\/\/\/\J NH/\/\T/ 3 R \ONa
CH, cl
o O
Hao/\//\/\/\/\/U\NH/\/\NJr\)J\ . + NaCl
-~ O
HyC” |
HyC

* lasintesis de dodecilamidopropildimetilamina se lleva a cabo por medic de la reaccion de
deido ldurico con dimetilaminopropilamina®.

H4C

O
+ ‘ NH
N 2
!43(:/\/\//\//\\/\/”\@-{ H3C/ ~T
0

| CH ‘
HBC/\/\/\/\/\\//“\NH/\//\\N/ 3 4+ H,O

|
CHs

Sé6



¥

La sintesis de dimetilaminopropilamina se realiza por la reaccién de (ﬂimetiiamina con

acrilonitrilo.

e |

H5C—NH HCol o —— ‘
\ + NS _NH
CHa N H3C/N\/\\/ |

o A g . b
La sintesis de acrilonitrilo se da por la reaccion entre amoniaco y oxigeno gaseoso con €l

IE
. |
2 HiC 30, — H,C + 6H.0 "

\‘CHZ + ZNH3+ 9 2 WN 2 }r

La sintesis de la dimetil amina se lleva a cabo por la reaccién de dos moléculas de metanol

propileno®.

con una molécula de amoniaco. ”
: L

HaC—NH |
OHC—OH + NHy —= 27 N+ 2H,0 |
CHs,
£] amoniaco se obtiene exclusivamente por el método denominado uHaber--Bosh {Fritz
Haber y Carl Bosh). El proceso consiste en la reaccion directa entre j’ei nitrégenc vy el

|

3 |

hidrogeno gaseosos

3H, + N, == 2NH

La sintesis de cloroacetato de sodio se lleva a cabo empleando &cidoi cloro acético con

cloruro de sodio. |
0 Q }l

oH + NaCl —> KLONB + HCI |

!

Cl cl |

El acido cloro acético se obtiene con la mezcla de cido acético y cloro gaseoso.

0]
o L ‘
HBCA/< + C|2 > ~oH T HCI




Para mayor ciaridad, en la tabla 1 se muestran las estructuras
empleadas en la sintesis con sus respectivos nombres.

—

El acido acético puede ser producido por medio de fermentacidn biolégica, pero Ia
mayoria de la produccién mundial se da por carbonilacién de metanol®.

0
HyC—OH + CO —» H,C
OH

A nivel industrial el metano! es obtenido por medio de gas de sintesis en presencia de un

catalizador de éxido de cromo y manganeso.
CO+CO,+ 3H, ——= 2 H,C—OH -+ H,O
Industriaimente, la obtencién de hidrégeno gaseoso se da

metano® o de monéxido de carbono’. A continuacion se
respectivamente.

por reformado con vapor de
muestran las dos reacciones,

CH; + H0 ——> o+ 31,

CO+H,0 — 0O, +H,

quimicas de las sustancias

0
Acido laurico (materia prima)
H 30/\ \//\/\\/\/\/U\OH

H3Cl3

_NH Dimetilaminopropilamina
3

0O
e CH,;
HaC” '\\/\\/\\/\\/\)J\NH/\\//\N/ 3

dodecilamidopropildimetilamina
émg

)
I [¢]
mc/\d’\/”\/\/\/J\NH/\/‘;N; ,”\O. cocamidopropilbetaina
H C; S’
Che
?
ONa Cloro acetato de sodio

Acido acético




OH Acido c%oroaxcético
& I
AN _m —
\ Dimetilamina
ks - -
HQC\\\/\%\N Acrilonit?!o
e \CH Propileno (matgria prima)
2 :
B H,C—OH Metanbl
H,0 Agua;I
o HC Acido clorhidrico {materia pnmav
B NaCl Cloruro de sodio {materia prima)
o Cly Cloro gaseoso {materia prima) |
NH; Amoniaco
i 0, Oxigeno gaseoso (materia prarm}
o Cco Monéxido de carbono (materia prima} $
o €O, Dioxido de carbono (matwr:a prima)
" B M, Hidrogeno gaseoso (materia prima) |
N, Nitrégeno gaseoso {materia prima)

Ds acuerdo a la informacion anteriormente mencionada se puede observar que 1 ;g cocamidopropil
betaina puede ser sintetizada a partir de 10 materias primas bésicas y de nienor tamaiio. A
continuacion se mostrard el origen comercial de dichas sustancias base. ‘i

1 Acida ldurico: Se encuentra relativamente abundante en el aceite de sefnillas de palmay

de coco®.

5 Acido acético: Puede ser producido por medio de sintesis y por fcrmentadén hacterianag,
sin embargo, hoy en dia la ruta biolégica proporciona solo el 10 % de la produccion
mundial y ¢cerca del 75 % del 3cido acético hecho en fa industria quumxca es preparada

por carbonilacién del metanol®, el resto de dcido acético produmdo se obtieng por
métodos alternativos de sintesis. |

(R

Metanol: A temperatura ambiente el metanol se presenta como un fiquido de baja
densidad, incoloro, inflamable y toxico que se emplea como dntlcongefante disolvente y
combustible. £n 1661 Robert Boyle, aislo el metanol puro, cuando lo prlodmo a través de
ia destilacion de madera de boj, por lo que este alcohol es conocidp con el nombre
comun de “alcohol de madera”. En la actualidad la produccién industrial se lleva a cabo
por la reaccion gas de sintesis. |

4 Gas de sintesis: £l gas de sintesis es un combustible gaseoso obtemdo a partir de

custancias ricas en carbono (principaimente coque) sornetidas a un p"roceso quimico a
alta temperatura en la que se producen gases de H, y €O, esta mezcla de gases es



(92}

6.

10.

11.

llamada “gas de sintesis”. La mayor parte del gas se sintesis se obtiene a partir de un
proceso en donde se hace pasar vapor de agua y/o aire sobre carbén incandescente.
Propileno: El propeno o propileno es uno de los productos generados por la ruptura
térmica de moléculas de mayor tamafio presentes en el petréleo. Se separa de los demés
productos presentes en el petréleo como el etileno por destilacion a baja temperatura.
Oxigeno gaseoso (O,): El oxigeno gaseoso es generado por las bacterias fotosintéticas,

las algas y las plantas que viven en lagos y charcas mediante la fotosintesis. En el proceso
inverso, los organismos aerobios mediante la respiracion usan el oxigeno para convertir
los nutrientes en energia®.

Clore gaseoso (Cly): El cloro Baseoso es un gas toxico y peligroso que no debe ser
inhalado. €l proceso de fabricacion industrial de cloro mas universalmente utilizado es el
de electrolisis de una disolucion salina de cloruro sédico (NaCl) o de cloruro potasico
(KCl), denominada salmuera, mediante e paso de energia eléctrica a través de la misma.

Mondxido de carbono {CO): El CO se produce por la combustién en una atmosfera baja

en oxigeno gaseoso de compuestos orgdnicos tales como metano, gasolina keroseno
carbén petréleo tabaco o madera.

Didxido de carbono {€O,): En el ciclo del carbono, las plantas, algas y cianobacterias usan
la energia luminica del sol para sintetizar carbohidratos en el proceso de la fotosintesis a
partir del dioxido de carbono y agua, expulsando oxigeno como desecho de fa reaccién.
Por otra parte, el didxido de carbono se produce por la oxidacion total de sustancias
organicas tales como metano, gasolina keroseno carbén petroleo tahaco o madera.
Hidrégeno gaseoso {H,): El elemento quimico mas abundante del universo es el
hidrogeno, suponiendo mas del 75 % en materia normal por masa y mas del 90 % en
nimero de dtomos'. Este elemento se encuentra en abundancia en los planetas
Baseosos y gigantes las estrellas que emplean el hidrégeno como combustible por medio
de las reacciones de fusién nuclear entre ntcleos de hidrégeno. Industrialmente, la
produccion de hidrogeno se da por reformado con vapor de didxido de carbono o
mondxido de carbono.

Metano (CHy): EI 60 % de las emisiones en todo el mundo se produce por actividad
humana, principalmente agricola. El resto de metano obtenido en el mundo se encuentra
en depdsitos geoldgicos conocidos como campos de gas natural, 10s cuales se encuentra
asociado a otros hidrocarburos combustibles. En términos generales, los depositos de gas
se generan en sedimentos enterrados a mayor profundidad y mayores temperaturas que
los que dan lugar al petréleo. También se puede extraer metano de los depdsitos de
carbon mediante la perforacion de pozos en las capas de carbén, con esta técnica se
produce el 7 % del gas natural de los Estados Unidos®,

En conclusién, como se pudo observar con claridad, para la sintesis de CAPB se utilizan materias
primas que provienen de fuentes naturales vegetales como el dcido laurico, y fuentes minerales

como CO, €O, Oy, Cl; y Ny; asi como por fuentes petroguimicas como metano y propileno e
hidrocarburos combustibles como carbdn coque.
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ESQUEMA GENERAL DE LA FORMACION DE CAPB

kn el siguiente esquema se resumen las reacciones g

de cocamidopropilbetaina, en é| se resaltan las materias primas por medio de un recuadro.

® O
iGN NN \\«) LNH/ ™~ /“ e
0]

o
HsC
J
‘L’) O
HEC,/\\//\_\’/\\//\\/,\/,[\NH/\\/\\N/CH:, + HJ\ONH
’ ("H' Ct
' 0 M g
+ ' NH J\
}Ahc/\/\\/\/\/\)J\O, : HJC/N\/\/‘Z V) on + NaGl
. Cl
1’ i‘
/ !
HAC—NH 4, 0 -
N+ ”’-C\/’\\N +[oi
-~ CHy HaC- )
ERS OH

2HsC—~OH + NH;

’

co ++- 3H, 3, 4N, 3H, 4@ Cco +|. 3H,

enerales que se llevan a cabo para la sintesis

H3C———~OH. '



INFORME DE LABORATORIO No. 2

DEMOSTRACION DE INFLUENCIA DE LAS MATERIAS PRIMAS EN LOS PARAMETRO DE LA
COMPOSICION

1. Nombre de los ejecutores:

- Paola Andrea Lanziano Alonso:

Ingeniera Quimica (Universidad Nacional de Colombia), especialista en Ciencia, tecnologia cosmética
(Universidad Nacional de Colombia). Miembro de SCS {Society in Cosmetic Science) y estudios en Diplomado
en ciencia cosmética (De Montford University — SCS Distance Learning). Con 7 afios de experiencia en
desarrollo de productos de cuidado personal con aplicacion en a industria.

2, Fecha de los ensayos
25 de febrero de 2016 a 07 de abril de 2016

Laboratorio Cuidado Personal — Quala Colombia

3. Objetivos: '

Demostrar que todos los ingredientes de la composicidn propuestas tienen efecto sobre los parametros
establecidos para la invencidn.

Demostrar que hay efectos sinérgicos con la combinacidn de ingredientes y que estos resultados no
dependen de la influencia de una Unica materia prima, sino de la sinergia entre la composicién.

4. Metodologia

Para lograr los objetivos planteados, se propusieron dos rutas de evaluacién a través de las cuales se
pretende demostrar la influencia de cada una de las materias primas en la composicién, asi como explicar de
qué manera se llegd a esta combinacién propuesta para resolver el problema expuesto en la patente.

Cada uno de estos caminos se llevd a cabo en la composicidn propuesta y en una aplicacién de producto
ejemplo shampoo. Asimismo, se midieron como pardmetros las variables de pH, viscosidad, espuma y
numero Zein.

Para efectos de facilitar la lectura de las tablas, se describen a continuacion los nombres quimicos de las
sustancias utilizadas, junto a su nombre comercial. Para los resultados se presentaran con estos nombres
para que sea mas facil su interpretacion y anélisis.




COMPOSICION

Agua
Rhodapex ESB70Nat (Solvay) Lauril éter sulfato de sodio {(70% activo) (LE%S)
Stepanol Wa Extra HP (Stepan) Lauril sulfato de sodio (29% activo) :

(-
Glutamato disddico de cocoilo y Glutamato monosddico de

cocoilo. (30% activo) (LSS) j‘l

Stepan mild L3 (Stepan) Lactato de lauril lactilo (L3) |

Amisoft CS 22 (Ajinomoto)

Aquaxy! (Seppic) Xilitol glucésido, xilitol anhidro y xilitol (AQU{:XXYL)

Agua, fosfolipidos, aceite de semilla de canola (Aceiie de semilla

Liposoma Quala-4 HPVCC Brassica Napus), aceite de jojoba (Aceite de semilla Simmondsia
(Exel) Chinensis), Isoleucinato de brasica, lsoleucinato (j:‘ie esilato,

alcohol de brassica y acetato de tocoferilo. (LIPOSOMA)

[
Tabla 1. Composicion quimica de ingredientes de la mezcla ‘\

4.1.Camino de experimentacién “Sin ingredientes” I
|

. . .y . s v s . I .
El primer camino de evaluacion fue la preparacion de la composicién quitando en cada experimento uno de
los componentes. En este camino se decidié tomar el ejemplo Férmula 3. i

A continuacion se muestra la matriz de formulaciones propuesta para este camino: !

COMPOSICION COMPLETA SIN LESS SINLSS | SINAMISOFT | SINL3 | SIN AGUAXYL | SIN LIPOSOMA
Agua qg.s. q.s. qg.s. q.s. q.s. q;s q.s.
Rhodapex ESB70Nat 7,0% X 7,0% 7,0% 7,0% 7,0% 7,0%
(Solvay) T
I
Stepanol Wa Extra HP 27,0% 7,0% X 27,0% 27,0% 27,0% 27,0%
(Stepan) i
Amisoft CS 22 3,0% 3,0% 3,0% X 3,0% 30% 3,0%
(Ajinomoto) i
" [
Stepan mild L3 1,0% 1,0% 1,0% 1,0% X 1:0% 1,0%
(Stepan) |
Aquaxyl (Seppic) 1,0% 1,0% 1,0% 1,0% 1,0% ';X 1,0%
Liposoma Quala-4 o o i
02 0,29 0,2 0.2 X
HovCe (Exel 0,2% 0,2% 2% 2% 2% ,2%

f
. .2 P . . ez |
Tabla 2. Ruta de experimentacion “sin ingredientes” en la composicion ﬁptente

i

t

li
De igual manera se hizo un andlisis similar, pero usando la composicion propuésta aplicada a una
formulacion de shampoo. A continuacidn se muestra la formulacidon usada para esta aplicacién y la ruta de

experimentos llevada a cabo. "



COMPOSICION PATENTE %P /P
COMPOSICION COMPLETA | SIN ANIONICOS | SIN ANIONICOS 2 | SIN L3 | SIN AQUAXYL | SIN LIPOSOMA
Agua q.5. q.5. q.s. q.s. qg.S. q.5.
Rhodapex ESB70Nat (Solvay) 7,0% X 7,0% 7,0% 7,0% 7,0%
Stepanol Wa Extra HP (Stepan) 27,0% X 27,0% 27,0% 27,0% 27,0%
Amisoft CS 22 (Ajinomoto) 3,0% 3,0% X 3,0% 3,0% 3,0%
Stepan mild L3 (Stepan) 1,0% 1,0% 1,0% X 1,0% 1,0%
Aquaxyl {Seppic) 1,0% 1,0% 1,0% 1,0% X 1,0%
Liposoma Quala-4 HPVCC (Exel) 0,2% 0,2% 0,2% 0,2% 0,2% X
OTROS INGREDIENTES DE SHAMPOO
Diestearato de glicol 1,0%
Cocamida MEA 2,0%
Acido citrico 0,1%
Cloruro de hidroxipropiltrimonio guar 0,2%
Gluconato de sodio 0,1%
Preservante q.s.
Fragancia - q.s.
Cloruro de sodio 0,5%

Tabla 3. Ruta de experimentacion “sin ingredientes” en la composicién shampoo

4.2.Camino de experimentacion “Secuencial”
El segundo camino de evaluacion fue la preparacién de la composicion adicionando cada una de las materias
que lo componen por etapas, simulando el proceso de desarrollo de la composicién propuesta. En este

camino se decidié tomar el ejemplo Férmula 3.

A continuacion se muestra la matriz de formulaciones propuesta para este camino:

COMPOSICION PATENTE %P/P
COMPOSICION ANIONICOS [ ANIONICOS2 | CONL3 | CON AQUAXYL | COMPLETA
Agua q.s. q.s. q.5. q.s. q.s.

Rhodapex ESB70Nat (Solvay) 7,0% 7.0% 7.0% 7.0% 7,0%

Stepanol Wa Extra HP (Stepan) 27,0% 27,0% 27,0% 27,0% 27,0%

Amisoft CS 22 (Ajinomoto) X 3,0% 3,0% 3,0% 3,0%

Stepan mild L3 (Stepan) X X 1,0% 1,0% 1,0%

Aquaxyl (Seppic) X X X 1,0% 1,0%

Liposoma Quala-4 HPVCC (Exel) X X X X 0,2%

Tabla 4. Ruta de experimentacién “Secuencial” en la composicién patente

De igual manera se hizo un andlisis similar, pero usando la composicién propuesta aplicada a una
formulacién de shampoo. A continuacién se muestra la formulacidn usada para esta aplicacion y la ruta de
experimentos llevada a cabo.

La formulacién de shampoo tomada como ejemplo es similar a la usada en el camino de férmula descrito en
el punto 4.1.




COMPOSICION PATENTE %P/P .
COMPOSICION ANIONICOS | ANIONICOS2 | CONL3 | CON AQUAXYL | COMPLETA
Agua q.s. q.s. q.s. q.s. ‘ q.s.
Rhodapex ESB7ONat (Salvay) 7,0% 7,0% 7,0% 70% | 7,0%
Stepanol Wa Extra HP (Stepan) 27,0% 27,0% 27,0% 27,0% : 27,0%
Amisoft CS 22 (Ajinomoto) X 3,0% 3,0% 3,0% _{[ 3,0%
Stepan mild L3 (Stepan) X X 1,0% 1,0% ; 1,0%
Aquaxyl (Seppic) X X X 1,0% \‘ 1,0%
Liposoma Quala-4 HPVCC (Exel) X X X X ) 0,2%
OTROS INGREDIENTES DE SHAMPOO )
Diestearato de glicol 1,0% !
Cocamida MEA 2,0% ,
Acido citrico 0,1% i
Cloruro de hidroxipropiltrimonio guar 0,2% ‘f’
Gluconato de sodio 0,1% ;"'
Preservante q.s. ‘,‘
Fragancia q.s. :
Cloruro de sodio 0,5% _""'
i
v
|

Para todos los casos la cantidad de surfactantes anidnicos descritos corresponden a su ca

Tabla 5. Ruta de experimentacion “Secuencial” en la composicién shampoo |
;

|
ntidad en peso

considerando la concentracién de la materia prima para tener el valor de ingrediente activo aniénico que

parece en la solicitud de patente.

4.3.

i

!
Lauril éter sulfato de sodio: 5.0% en componente activo. Como esta materia prima solo tiene el 70%
It

de material activo, su peso es 7.0%

Lauril sulfato de sodio: 7.56% en componente activo. Como esta materia prima sol_b tiene el 30%

de material activo, su peso es 27.0%

1

Glutamato disddico de cocoilo y Glutamato monosddico de cocoilo.: 1.00% en corﬁponente activo
Como esta materia prima solo tiene el 33% de material activo, su peso es 3.0%

Descripcion de las pruebas:

Prueba de probeta para espuma:

1

i
i
'

43.1. ;
Medicién de la altura de espuma (ml) usando una probeta de vidrio graduada. Se parte‘?'de una solucién al
1% en agua desionizada del producto muestra, luego se adicionan 100 ml de muestra a la probeta y se agita
durante 20 ciclos completos, cada ciclo de 3 segundos. Luego se mide la altura de esbuma final sobre la

graduacion de la probeta.

432, pH
Medicion de pH con un potenciémetro Metter Toledo a 252C.

+
[l




4.3.3. Viscosidad: (mPa.s)

Medicion de viscosidad en viscosimetro Brookfield LV, usando la aguja SP4 a 12 rpm durante 1 minuto. La
medicidn se hace a 202C.

4.3.4. [ndice de proteina Zein (potencial de irritacion)

Medicion gravimétrica de la cantidad de proteina Zein no solubilizada, luego de ser sometida a una solucién
que contiene surfactantes. Se prepara una solucion al 1% del concentrado de surfactantes y se ajusta el pH
a 7.0. Luego se adicionan 25 g de esta solucién a un recipiente que contiene 1.5 g de proteina Zein. Esta
solucion se agita a 350 rpm y 459C durante 1 hora. Luego se lleva a cabo un proceso de separacion usando
primero una centrifuga a 2500 rpm por 15 minutos, luego se hace pasar un por filtro y se deja secar el
residuo sélido durante 24 horas a 552C. Finalmente se pesa el residuo sélido y se calcula la diferencia de
proteina al inicio y final para estimar el nimero Zein.

%Zein solubilizado =

(Zeingopq — ZelMgecqdo) %

: 100
Zeinoa)

4.3.5. Método de fabricacion de las composiciones patente

Cada una de las férmulas asociadas a la composicién de la patente se hizo bajo el mismo procedimiento
experimental para eliminar la variable de proceso entre cada experimento. Se debe tener en cuenta que en
el caso de que no tuviera una materia prima del siguiente procedimiento, se omitié esta etapay se continud
con la secuencia. A continuacién se hace una descripcién del mismo:

1. Adicionar al agua previamente calentada a 452C el lauril éter sulfato de sodio y mantener con
agitacion rotor-estator 1500 rpm durante 30 minutos, hasta obtener una solucién transparente.

2. Adicionar lauril sulfato de sodio y mantener con agitacién ancla 300 rpm por 5 minutos.

3. Adicionar Glutamato disédico de cocoilo y Glutamato monosédico de cocoilo y mantener con
agitacion ancla 300 rpm por 5 minutos.

4. Ajustar el pH con &cido citrico hasta alcanzar un rango de 6 a 7.

5. Agregar Lactato de lauril lactilo y mantener con agitacidn ancla 300 rpm por 15 minutos.

6. Adicionar Xilitol glucésido, xilitol anhidro v xilitol y mantener con agitacién ancla 300 rpm por 5
minutos.

7. Finalmente, agregar el liposoma y mantener la agitacién durante 10 minutos.

8. Medir los pardmetros definidos como variables de respuesta

4.3.6. Método de fabricacion de las composiciones shampoo

Cada una de las formulas asociadas a la composicién de shampoo se hizo bajo el mismo procedimiento
experimental para eliminar la variable de proceso entre cada experimento. Se debe tener en cuenta que en
el caso de que no tuviera una materia prima de! siguiente procedimiento, se omitié esta etapa y se continué
con la secuencia. A continuacion se hace una descripcion del mismo:

1. Adicionar al agua previamente calentada a 45¢C el lauril éter sulfato de sodio y mantener con
agitacion rotor-estator 1500 rpm durante 30 minutos, hasta obtener una solucién transparente.

2. Subir la temperatura hasta 652C y adicionar e! diestearato de glicol. Mantener la agitacién a
300rpm hasta que este homogéneo.

3. Subir la temperatura hasta 709C y adicionar la Cocamida MEA. Mantener la agitacién a 300rpm
hasta que este homogéneo. )

4. Pasar el recipiente a un bafio de Maria inverso {usando agua a 52C) para enfriar la mezcla, mientras
se adicional el lauril sulfato de sodio, manteniendo la agitacién rotor- estator a 1000 rpm hasta que
la temperatura de la mezcla sea 509C.

9. Adicionar parte del 4cido citrico y luego adicionar Glutamato disdédico de cocoilo y Glutamato
monosddico de cocoilo y mantener con agitacidén ancia 300 rpm por 5 minutos.




10. Prehidratar el cloruro de hidroxipropiltrimonio guar en agua y adicionar a la mezcla_wi Mantener con

agitacién ancla 300 rpm por 15 minutos.
11. Disolver el gluconato de sodio en agua y adicionar a la mezcla. Mantener con ag|taC|on ancla 300

|
t
i

rpm por 5 minutos.
12. Adicionar el preservante. Mantener con agitacién ancla 300 rpm por 5 minutos
13. Adicionar el liposoma y mantener la agitaciéon durante 10 minutos.
14. Agregar Lactato de lauril lactilo y mantener con agitacion ancla 300 rpm por 15 mlnutos
15. Adicionar Xilitol glucésido, xilitol anhidro y xilitol y mantener con agitacion ancl§ 300 rpm por 5

1

minutos.
16. Agregar fragancia. Mantener con agitacion ancla 300 rpm por 5 minutos.
17. Adicionar el cido citrico, previamente disuelto en agua restante y medir el pH. ‘

18. Adicionar el cloruro de sodio, previamente disueito en agua restante y medir V|sco’5|dad
19. Medir los parametros definidos como variables de respuesta ‘
i

5. Resultados

5.1. Resultados del camino de experimentacién “sin ingredientes i
J

Para obtener estos resultados se fabricaron como primera medida las formulaciones explestas en la tabta 2
y 3, usando los métodos 4.3.5 y 4.3.6 respectivamente. Asi, se midieron los parémetr’r'os descritos en los
i

puntos4.3.1.a4.3.4.

5.1.1. Resultados del camino “sin ingredientes” para la composicién patente

Para estas formulaciones se muestran en la tabla 6 los resultados tanto de espuma como pH. Estas
formulaciones no consideraron el ajuste de pH previo a la adicion de del lactato de lauril lactilo
i

pH Espuma (ml)

Completa 10.16 560 J
Sin LESS 11.10 535 i
Sin LSS 7.00 510 ”
Sin Amisoft 10.77 530 !
Sin L3 10.33 705 |
Sin Aquaxyl 12.17 710 !
Sin Liposoma | 10.57 720 :

Tabla 6. Resultados de la mezcla “sin ingredientes” patente sin ajuste de pH
'
L}
Segun la tabla 6 se encontré que la espuma disminuye por la inclusién de los’]' agentes humectantes
(Aquaxyl y Liposoma), ya que en las mezclas sin estos ingredientes la espuma es mugho mayor. lgualmente,
se ve un efecto similar del ingrediente L3, que pese a las referencias encontradas expuestas en el examen de
It
patente, no parece tener un efecto positivo sobre 1a espuma, sino todo lo contrarioj su inclusién no mejora
la cantidad de la espuma. Esto permite inferir que este ingrediente tiene una funciéh diferente dentro de la
composicidn como mejorar el potencial de irritacién y/o la estabilidad de la mezcla. Esto serd demostrado
I
b

mas adelante.

Este experimento se repitio teniendo en cuenta el ajuste de pH antes de la incluéién del lactato de lauril
lactilo. En este caso se midieron 3 parametros: pH, Espuma y nimero Zein. Los resultados de estas pruebas

se muestran a continuacion:




Formulacién pH Espuma (ml) +/- 10 Nimero Zein
Completa 6.3 515 320.23
Sin LESS 7.0 565 195.20
Sin LSS 6.4 515 199.68
Sin Amisoft 5.9 625 253.44
Sin L3 7.48 785 288.32
Sin Aquaxyl 6.6 615 283.20
Sin Liposoma 6.5 605 303.36

Tabla 7. Resultados de 1a mezcla “sin ingredientes” patente sin ajuste de pH

Segun la tabla 7, se ve que la adicién de L3 tiene una influencia sobre el pH final de la férmula asi como el
LESS, cuando estos se adicionan a la formulacién el pH de la férmula baja al rango de 6 a 6.5. Igualmente, se
ve que la adicion de L3 afecta significativamente la altura de espuma, cuando este no est presente en la
formula la espuma se incrementa significativamente. Esto permite inferir que | adicién de L3 no cumple
funciones como mejorador de espuma en la formulacién.

Asimismo, los materiales Aquaxyl, liposoma y Amisoft tienen a bajar los niveles de espuma, ya que su no
adicion permite tener niveles de espuma mayores. En este anilisis de espuma también es facil evidenciar,
que la espuma de la férmula esta dada basicamente por la adicién de LSS. Igualmente, se ve que el nimero
de Zein es mayor para las formulaciones que no tienen LESS ni LSS, lo que indica que son los que
potencialmente presentan mayor indice de irritacién.

Para profundizar sobre la influencia de los ingredientes en la espuma, también se hizo un entendimiento de
la sinergia entre los surfactantes anidnicos. Para el caso se hicieron diferentes combinaciones de LESS, LSS y
Amisoft (GSC). A continuacion en la tabla 8 se muestran los resultados de estos experimentos:

ENSAYO PH sin ajuste | Espuma (ml) | pH dcido | Espuma final (ml)

LESS(7%) 7,2 460 3,9 480
LSS(27%) 11,7 540 4,3 540
Amisoft (3%) 6,3 0 5,7 50
LESS + LSS 11,7 735 4,4 660
LESS + Amisoft 6,8 470 5,9 400
LSS + Amisoft 9,1 655 6,1 570
LESS + LSS + Amisoft 8,9 755 6,2 730

Tabla 8. Resultados de espuma la mezcla “surfactantes anidnicos” patente

En la tabla 8 se ve que la espuma de cada uno de los ingredientes por separado es mucho menor que
cuando se hacen mezclas. Especialmente la mezcla LESS +LSS funciona muy bien para la generacién de
espuma, pero la adicion del Amisoft la potencia.

Para este ensayo se demuestra que los tres componentes son sinérgicos entre si y generan la mayor espuma
posible para la mezcla.

S.1.2. Resultados del camino “sin ingredientes” para la composicién shampoo

Para esta evaluacion se aplicd el esquema de formulas descrito en la tabla 3 usando la mezcla aplicada a una
formulacién de shampoo. Para este caso se midieron los parametros pH, espuma, viscosidad, numero de
Zein y estabilidad.




)
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Férmula H Espuma Viscosidad | Numero Estabilidad 452C
P {ml) {Pa.s) Zein 2 semanas |
Sin aniénicos 6.3 0 0 64.94
Sin anidnicos 2 6.3 510 >50000 67.52
Sin L3 6.5 550 1950 184.00
Sin Aquaxyl 6.5 525 15500 155.84
Sin Liposoma 6.5 530 21900 157.44

Tabla 9. Resultados de espuma la mezcla “sin ingredientes” shampéo
I

Como puede verse en la tabla 9, los surfactantes anidnicos ademas de ser responsables:\de la espumacion de
la férmula son responsables por |a estabilidad de la férmula. Cuando no se tienen surfactantes anidnicos en

la formulacion esta es inestable. .
i

T

1




Es evidente que al ver el pardmetro viscosidad en los resultados de la tabla 9, los diferentes ingredientes
cambian las propiedades de la mezcla, generando cambio en los fisicoguimicos como la viscosidad. Por
ejempio en el valor de viscosidad para la férmula sin Aquaxy y sin Liposoma hace que la férmula tenga una
viscosidad mayor. lgualmente se demuestra que la férmula sin L3 afecta la viscosidad final de la formula,

comprobando su efecto en la formulacion. De manera que el ingrediente L3 ayuda a construir viscosidad en
la formulacién.

De la misma manera con la espuma, las férmulas sin Anidnicos (LSS+LESS) ¥ Aniénico 2 (Amisoft) presentan
los valores de espuma mads inferiores, mostrando que estos contribuyen significativamente a la espuma.
Como ya se habia visto en |a tabla 8, de nuevo se rectifica que el ingrediente Amisoft contribuye a la espuma
de la formulacion y tiene un efecto positivo. Igualmente puede verse que la funcién de los componentes

Aquaxyl, Liposoma y L3 no es generar espuma, ya que las formulaciones sin estos componentes tienen
mayor cantidad de espuma.

Al comparar los resultados de nimero Zein de estas formulaciones con la formulacién con todos los
componentes (102.08 tomado de la tabla 11) se ve que en todos los casos, a excepcidn de las formulaciones
sin surfactantes anidnicos, todos tienen un valor mayor de Zein, lo que indica que todos los demds
componentes si tienen un efecto sobre el potencial de irritacién de la formulacién. L as muestras sin LESS -
LSS mostraron valores menores, ya que estos son los irritantes que deben balancearse para la formulacién.
De manera que se demuestra que hay un efecto de las materias primas sobre el potencial de irritacion.
Cuando se quita algun componente este ndmero es mayor. A través de estos resultados también se
demuestra que la mezcla inicial LESS y LSS es irritante y debe balancearse con otros ingredientes.

5.2. Resultados del camino de experimentacién “secuencia”

Para obtener estos resultados se fabricaron como primera medida las formulaciones expuestas en la tabla 4

y 5, usando los métodos 4.3.5 y 4.3.6 respectivamente. Asi, se midieron los parémetros descritos en los
puntos 4.3.1.a4.3.4,

5.2.1 Resultados del camino “secuencia” para la composicidn patente

Para estas formulaciones se muestran en la tabla 10 los resultados tanto de espuma de la mezcla. El pH se
ajustd sobre 6.0 para todas las formulaciones. Para estas formulaciones se hicieron las composiciones
considerando la adicién de cada materia prima por etapa, con el fin de demostrar que la adicidn de cada una
de ellas tiene una influencia en los pardmetros de la composicién.

Formula Espuma
Anidnico 730
Anidnico 2 720
L3 620
Aquaxyl 520
Liposoma 520

Tabla 10. Resultados de espuma la mezcla “secuencia” para la composicion patente

Segun los resultados de la tabla 10, la espuma disminuye con la adicién de L3, Aquaxyl y Liposoma. Al igual
que en el andlisis del camino de experimentacion “sin ingrediente” estos tres ingredientes no mejoran las
propiedades de espumacion de la composicion, por lo que con los demas experimentos se demostrara su
funcionalidad en otros parametros para la mezcla.




La mezcla de surfactante aniénico se mantiene en niveles superiores, concluyendo que estos in

son los responsables de la espumacion.

5.2.2. Resultados del camino “secuencia” para la composicién shampoo

It

|
i

gredientes

[l
Para estos resultados se hicieron los experimentos expuestos en la tabla 5 en la formulacion de shampoo

. . . ) . . L .
seleccionada. Para estas formulaciones se midieron pardmetros de pH, estabilidad, viscosidad y namero

Zein.

A continuacién, se muestran los resultados de estos experimentos:

i
i

Mezcla con Aquaxyl

55

{40000)

107.84

Férmula pH Viscosidad | Numero Zein Estabilidad
Mezcla anidnicos 1 6.1 (;ngg) 185.92
Mezcla aniénicos 2 6.1 (;iiig) 160.96
Mezcla con L3 6.1 (;gégg) 140.6
36300




Férmula pH Viscosidad | NOmero Zein Estabilidad

Mezcla con Liposoma 6.2 (;2338) 102.08

Tabla 11. Resultados de la mezcla “secuencia” para la composicion shampoo

Segun los resultados de la tabla 11, se encuentra que la adicién de L3 ayuda a la construccién de viscosidad
asi como a la estabilidad de la misma férmula. Cuando se comparan los resultados de viscosidad de fa
adicion de L3 (recién fabricado), no se percibe una caida de viscosidad significativa como en la formulacién

previa a su adicién. De manera que la adicién de L3 ayuda a construir viscosidad y a mantener la estabilidad
de la mezcla. )

Asimismo, se ve una influencia en la estabilidad lograda cuando se adiciona el liposoma a la formulacién.
Este se adiciona con fines de acondicionamiento y suavidad, sin embargo, también interfiere en las
propiedades fisicoquimicas de la mezcla.

En cuanto al analisis del nimero Zein, puede verse que al adicionar cada una de las materias primas en
secuencia disminuye el nimero Zein. De manera que cada uno de estos ingredientes si contribuye a reducir
el potencial de irritacion en la composicidn propuesta.

6.  Analisis y conclusiones

Como se vio en los resultados de los dos caminos de experimentacién, cada una de las materias primas que
componen la composicién expuesta en la solicitud de patente, si tienen un efecto en los pardmetros
definidos en la misma como pH, viscosidad, espuma y numero Zein.

Para el caso de las formulas “sin ingredientes” se pudo demostrar que la adicién de la materia prima
glutamato de sodio cocoilo y sus derivados, si tiene una influencia positiva en la espumacion de la férmula
como segun se ve en los resultados de la tabla 8. Ademds con estos resultados se demuestra que el valor de
este pardmetro se logra gracias a la accién sinérgica de los tres surfactantes anidnicos: lauril éter sulfato de
sodio, lauril suifato de sodio y glutamato de sodio cocoilo.

En estas mismas férmulas se pudo demostrar que el ingrediente lactato de lauril lactilo no interfiere en las
propiedades de espumacidn como se sugiere en el examen de |a patente, segun los resultados de la tabla 6 y
7, cuando este ingrediente no estd presente en la mezcla, se genera una mayor espumacion. De manera que
en los experimentos “secuencia” (Tabla 11) puede verse que realmente la funcién de este ingrediente en la
composicién esta relacionada con la construccion de viscosidad, estabilidad y reduccién del potencial de
irritacidn. No es posible asociarle todas las bondades de la composicidn a solo este ingrediente.

lgualmente para los ingredientes liposoma y Aquaxyl, se pudo demostrar que su funcién en la composicion
tiene que ver con la disminucién del potencial de irritacién de la mezcla, a través de los resultados d
expuestos en la tabla 11. Asi como en el caso del ingrediente L3, segin los resultados de la tabla 6 y 7, estos




dos ingredientes no contribuyen a la espumacion de la formulacion sino que estan relacionados con el
I

potencial de irritacidn, razén por la cual se incorporan en la composicién.

Como se demostrd que los ingredientes surfactantes son los que son responsables de tener q’l‘n ndamero de
Zein mayor, dado a su potencial de irritacion es importante considerar que los demés;} ingredientes
propuestos en la composicion (lactato de lauril lactilo, Xilitol y sus mezclas y liposoma) ayuda?'n a reducir el
potencial de irritacién, evidente en la reduccién del ndmero Zein. También puede verseltanto en los
resultados de la tabla 11 como 9, que para lograr este potencial de irritacion bajo también es ‘”necesario que
la formulacidn sea estable, con la viscosidad y pH adecuado y un nivel de espumacion acepta;‘lble. Todo esto

se cumple a través de los experimentos aqui propuestos para la composicién presentada.
[
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INFORME DE LABORATORIO No. 3

SUSTITUCIONES PROPUESTAS POR EL EVALUADOR D4, D5
RESPUESTA EXAMEN DE PATENTABILIDAD 2

1. Nombre de los ejecutores:

- Paola Andrea Lanziano Alonso:

Ingeniera Quimica (Universidad Nacional de Colombia), especialista en Ciencia, tecnologia cosmética
(Universidad Nacional de Colombia). Miembro de SCS (Society in Cosmetic Science) y estudios en diplomado
en ciencia cosmética (De Montford University — SCS Distance Learning). Con 7 afios de experiencia en
desarrolio de productos de cuidado personal con aplicacién en la industria.

2. Fecha de los ensayos

25 de febrero de 2016 a 26 de febrero de 2016
Laboratorio Cuidado Personal — Quala Colombia

3. Objetivos:

o] Evaluar las composiciones sugeridas por el examinador en el examen de patentabilidad (Punto 5) con
el fin de demostrar que los resultados obtenidos difieren de la solucién propuesta con la composicion
presentada en la solicitud de patente.

q. Metodologia

Para definir los ensayos a partir de las composiciones sugeridas por el examinador se extrajeron del examen
de fondo las sugerencias del examinador descritas a continuacién:

- Reemplazo del liposoma propuesto por alcohol cetilico sugerido en D4,

- Reemplazo del humectante propuesto por glicerina propuesto en D4.

- Reemplazo del liposoma y el humectante por alcohol cetilico y glicerina respectivamente segin lo
propuesto en D4.

No se hizo una propuesta sobre la sugerencia de DS, debido a que en la composicidn se encuentra el
ingrediente Cocamidopropil Betaina que como se menciona en el documento de la referencia 1, no es un
detergente derivado de fuentes no petroquimicas, lo cual se aleja de la propuesta de composicién.

4.1, Descripcion de las pruebas:

4.1.1. Prueba de probeta para espuma:

Medicion de la altura de espuma (ml) usando una probeta de vidrio graduada. Se parte de una solucién al
1% en agua desionizada del producto muestra, luego se adicionan 100 ml de muestra a la probeta y se agita
durante 20 ciclos completos, cada ciclo de 3 segundos. Luego se mide la altura de espuma final sobre la
graduacion de la probeta.



4.1.2. Viscosidad: (mPa.s)

Medicidn de viscosidad en viscosimetro Brookfield LV, usando la aguja SP4 a 12 rpm durante 1 m:nuto La

medicidon se hace a 202°C.

5. Resultados i
5.1. Composicion propuesta con reemplazo de liposoma por D4 I

Se hizo un ensayo con la composicion propuesta en la solicitud de patente (ejemplo 3) pero reen"‘wplazando el

componente de liposoma por alcohol cetilico como se menciona en la patente D4: i
I

Ingrediente Nombre comercial %(proporcion en peso)
Agua Planta Quala 61,6% !
(A1) Lauril éter sulfato de Rhodapex ESB 70 Nat (Solvay) 7,0% !
sodio _
(A2) Lauril sulfato de sodio Stepanol WA Extra pH 11 (Stepan) 27,0% ';
(A3) Glutamato de sodio Amisoft CS 22 {Ajinomoto) 30%
cocoilo y glutamato disédico {
cocoilo I
(B) Lactato de lauril lactilo Stepan Mild L3 (Stepan) 1,0% !
(C)Xilitol glucdsido, xilitol Aquaxyl (Seppic) 1,0% |
anhidro y xilitol ‘_
Alcohol cetilico Alcohol cetilico 3,0% |

Tabla 1. Ingredientes usados en la composicion con reemplazo a D4 i

El proceso llevado a cabo para esta preparacion fue:

Adicionar agua y calentar a 45 2C
Dispersar el Lauril éter sulfato de sodio usando un rotor estator (1000 rpm) por 30 mln‘utos
Calentar a 702C ‘f
Adicionar el alcohol cetilico y esperar a su fundicion.

Adicionar Lauril sulfato de sodio a temperatura ambiente y aumentar las revolucnonesla 400 rpm
con un agitador tipo ancla. I

Agregar Glutamato de sodio cocoilo y glutamato disddico cocoilo. f
Incorporar el Lactato de lauril lactilo

8. Agregar Xilitol glucdsido, xilitol anhidro y xilitol.

VA wn e

N o

5.1.1. Resultados del ensayo
Como resultado se obtuvo una mezcla homogénea blanca, opaca, de baja viscosidad. }

Dentro de los analisis realizados a dicho ensayo se encontré:

Prueba fisicoquimica Método Resultado
Altura de Espuma Prueba de probeta (ml) 535 +/- 20 !
Viscosidad LVSP 412 rpm 0 mPa.s \
pH Potenciométrico 8 |

Tabla 2. Resultados propiedades fisicoquimicas de la composicion con reemplazo de liposoma por D4.




5.2. Composicion propuesta con reemplazo de humectante por D4

Se hizo un ensayo con la composicion propuesta en la solicitud de patente (ejemplo 3) pero reemplazando el
componente de humectante por glicerina en el documento D4:

Ingrediente Nombre comercial %(proporcién en peso)
Agua Planta Quala 61,6%
(A1) Lauril éter sulfato de Rhodapex ESB 70 Nat (Solvay) 7,0%
sodio
{A2) Lauril suifato de sodio Stepanol WA Extra pH 11 (Stepan) 27,0%
{A3) Glutamato de sodio Amisoft CS 22 (Ajinomoto) 3,0%
cocoilo y glutamato disddico
cocoilo
(B) Lactato de lauril lactilo Stepan Mild L3 {Stepan) 1,0%
Glicerina Glicerina 1,0%
(D) Liposoma Liposoma HPVCC (Exel) 0,2%

Tabla 3. Ingredientes usados en la composicién con reemplazo a D4
E! proceso llevado a cabo para esta preparacion fue:

1. Adicionar aguay calentar a 45 °C

2. Dispersar el Lauril éter sulfato de sodio usando un rotor estator (1000 rpm) por 30 minutos.

3. Adicionar Lauril sulfato de sodio a temperatura ambiente y aumentar las revoluciones a 400 rpm
con un agitador tipo ancla.

4, Agregar Glutamato de sodio cocoilo y glutamato disédico cocoilo.

5. Incorporar el Lactato de lauril lactilo

6. Agregar Glicerina

7. Agregar el liposoma.

Se obtuvo una mezcla homogénea y traslucida.

Dentro de los analisis realizados a dicho ensayo se encontrd:

Prueba fisicoquimica Método Resultado
Altura de Espuma Prueba de probeta (ml) 640 +/- 20
Viscosidad LVSP4 12 rpm 0 mPa.s
pH Potenciométrico 10,18

Tabla 4. Resultados propiedades fisicoquimicas de la composicidon con reemplazo de liposoma por D4.
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5.3. Composicidn propuesta con reemplazo de liposomay humectante por D4 :
i

Se hizo un ensayo con la composicion propuesta en la solicitud de patente {ejemplo 3) pero r}eemplazando el
componente de humectante por glicerina y liposoma por alcohol cetilico en el documento D4:

Ingrediente Nombre comercial %(proporcion,en peso)

Agua Planta Quala 61,6%
(A1) Lauril éter sulfato de Rhodapex ESB 70 Nat (Solvay) 7’0%r)i
sodio ]
(A2) Lauril sulfato de sodio Stepanol WA Extra pH 11 (Stepan) 27,0%
(A3) Glutamato de sodio Amisoft CS 22 (Ajinomoto) 3,0%
cocoilo y glutamato disédico :
cocoilo !
(B) Lactato de fauril lactilo Stepan Mild L3 (Stepan) 1,0%
Glicerina Glicerina 1,0%
Alcohol cetilico Alcohol cetilico 3,0%

Tabla 5. Ingredientes usados en la composicion con reemplazo a D4 [i‘

El proceso llevado a cabo para esta preparacion fue:
i

I

Adicionar agua y calentar a 45 ¢C
Dispersar el Lauril éter sulfato de sodio usando un rotor estator (1000 rpm),:’por 30 minutos.
h
[

Calentar a 702C
Adicionar alcohol cetilico y agitar hasta su fundicién. )
Adicionar Lauril sulfato de sodio a temperatura ambiente y aumentar las re'r'voluciones a 400

il
i

e wh e

rpm con un agitador tipo ancla. !
6. Agregar Glutamato de sodio cocoilo y glutamato disédico cocoilo. :

7. Incorporar el Lactato de lauril lactilo
8. Agregar Glicerina !
T

Se obtuvo una mezcla homogénea, opaca y de baja viscosidad. _

Dentro de los andlisis realizados a dicho ensayo se encontro:

Prueba fisicoquimica Método Resultado
Altura de Espuma Prueba de probeta (ml) 520 +/-20
Viscosidad LVSP 412 rpm 0 mPa.s
pH Potenciométrico 9,78

Tabla 6. Resultados propiedades fisicoquimicas de la composicion con reemplazo irﬂe liposoma por D4.

6. Analisis y conclusiones
[

Al hacer las sustituciones se encuentra que la sustitucién con alcohol cetilico dfecta negativamente la

espuma y la apariencia de la composicion propuesta. Segun los resultados presentados en la tabla 2y 6, la
. . o

cantidad de espuma producida es mucho menor a la que presenta la formulacién expuesta. Esto puede

i
compararse contra los resultados presentados en el ejemplo tres de la solicitu""d de patente, donde la
!

cantidad de espuma producida es de 600 ml.
1




La opcidn con glicerina mejora la cantidad de espuma producida por la composicidn propuesta, sin embargo,
como se demostrd en el informe 2 (Ver referencia 2), la funcién del humectante dentro de la formulacién
propuesta no es mejorar la espuma, sino mejorar el potencial de irritacién de la misma, a través de la
disminucion del nimero de Zein. De manera que la glicerina no cumple fa misma funcién que el humectante
propuesto en la composicién expuesta en la solicitud de patente.

De igual forma, en el experimento donde se sustituyen las sugerencias de D4, no se logran los volumenes de
espuma esperados en la formulacién. Asimismo, los componentes sugeridos para lograr los pardmetros de la
formulacion no corresponden a los componentes que contiene la formulacién sugerida. El alcohol cetilico
segun la referencia (Ash), es un alcohol graso que promueve la lubricidad debido a sus cadenas derivadas de
grasas de origen vegetal. No obstante, el mayor uso de estos alcoholes grasos es construir viscosidad en
formulaciones tipo emulsion y dar un aspecto mas cremoso a la misma. De manera que, este ingrediente no
es comparable con un liposoma que es un mecanismo de liberacién de activos compuesto por una capa de
fosfolipidos con carga que permiten la deposicién del mismo para lograr la liberacién. Aunque es cierto que
el liposoma expuesto tiene un contenido de alcoholes grasos, también contiene aceites y esteres grasos que
proporcionan mayor acondicionamiento y disminuyen (como fue demostrado en el informe 2) el potencial
de irritacién de fas formulaciones con alto contenido de surfactante aniénico. (Kulkami)

La glicerina sugerida si es un humectante conocido en las formulaciones cosméticas, aunque segun la
referencia (Schueller, 1999), estos humectantes pueden hacer sentir la piel mas suave y rellenar orificios en
cl estrato cdrneo haciendo que se hinche. Esto sin embargo, bajo condiciones de humedad relativa baja
(ciudades como Bogotd) estos humectantes pueden tomar humedad de la piel, generando una pérdida de
agua transepidermal mayor lo que genera un efecto contrario de humectacién. Para el caso del humectante
elegido para la composicion propuesta, se selecciond un humectante diferente: Xilitol glucdsido, xilitol
anhidro y xilitol. Se ha demostrado por medio de pruebas comparativas que este humectante ademads de
tener la capacidad de absorber agua como la glicerina (efecto higroscdpico), funciona como un reparador de
la barrera cdrnea, mejorando la produccién de ceramidas. Este segundo efecto reparador no es posible a
través de la glicerina, por lo que este humectante derivado xilitol es considerado un humectante mas
completo. {Liquid, 2014)

De manera que las dos sustituciones propuestas no tienen como resultados los mismos pardmetros que la
composicion propuesta, asi como difieren quimicamente de los ingredientes propuestos, siendo estos de
caracteristicas diferentes.
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INFORME DE LABORATORIO No. 4

DEMOSTRACION DEL NIVEL INVENTIVO DEL PROCESO
1. Nombre de los ejecutores:

- Paola Andrea Lanziano Alonso:

Ingeniera Quimica (Universidad Nacional de Colombia), especialista en Ciencia, tecnologia cosmética
(Universidad Nacional de Colombia). Miembro de SCS (Society in Cosmetic Science) y estudios en Diplomado
en ciencia cosmética (De Montford University — SCS Distance Learning). Con 7 afios de experiencia en
desarrollo de productos de cuidado personal con aplicacién en la industria.

2. Fecha de los ensayos
25 de febrero de 2016 a 07 de abril de 2016
Laboratorio Cuidado Personal — Quala Colombia

3. Objetivos:

Demostrar el nivel inventivo de la reivindicacion del proceso de fabricacién de la composicién a través de la
influencia del cambio de pH en la composicién.

4, Metodologia

Para probar el nivel inventivo se prepard la composicién tomando como ejemplo la férmula 3 de la solicitud
de patente, ajustandola a diferentes pH, para ver el efecto de este ajuste en las propiedades de la
composicion.

Para efectos de facilitar la lectura de las tablas, se describen a continuacién los nombres quimicos de las
sustancias utilizadas, junto a su nombre comercial. Para los resultados se presentaran con estos nombres
para que sea mads fécil su interpretacién y analisis.

COMPOSICION

Agua qg.s.
Rhodapex ESB70Nat (Solvay) Lauril éter sulfato de sodio (70% activo) (LESS) 7.0%
Stepanol Wa Extra HP (Stepan) Lauril sulfato de sodio (29% activo) 27.0%

Glutamato disédico de cocoilo y Glutamato monosddico de

. - 0%
Amisoft CS 22 (Ajinomoto) cocoilo. (30% activo) (LSS) 3.0%
Stepan mild L3 (Stepan) Lactato de lauril lactilo {L3) 1.0%
Aquaxy! (Seppic} Xilitol glucdsido, xilitol anhidro y xilito! (AQUAXYL) 1.0%
Agua, fosfolipidos, aceite de semilla de canola (Aceite de semilla
Liposoma Quala-4 HPVCC Brassica Napus), aceite de jojoba (Aceite de semilla Simmondsia 0.2%
(Exel) Chinensis), Isoleucinato de brasica, Isoleucinato de esilato, ’

alcohol de brassica y acetato de tocoferilo. (LIPOSOMA)

Tabla 1. Composicién quimica de ingredientes de la mezcla

Para todos los casos la cantidad de surfactantes anidnicos descritos corresponden a su cantidad en peso
considerando la concentracién de la materia prima para tener el valor de ingrediente activo anidnico que
parece en la solicitud de patente.




Lauril éter sulfato de sodio: 5.0% en componente activo. Como esta materia prnma solo tiene el 70%
de material activo, su peso es 7.0% q

II
Lauril sulfato de sodio: 7.56% en componente activo. Como esta materia pnma'solo tiene el 30% de

material activo, su peso es 27.0%
\’

Glutamato disodico de cocoilo y Glutamato monosddico de cocoilo.: 1.00% en I’componente activo.
Como esta materia prima solo tiene el 33% de material activo, su peso es 3.0%

U

Tomando esta formulacién se hizo cada férmula ajustando el pH en tres valores diferen'&es: 3.0,6.0y 10.0

4.1. Descripcion de las pruebas:

4.1.1. Prueba de probeta para espuma: |
Medicién de la altura de espuma (ml) usando una probeta de vidrio graduada. Se parte de una solucién al

1% en agua desionizada del producto muestra, luego se adicionan 100 ml de muestra,‘:a la probeta y se agita
durante 20 ciclos completos, cada ciclo de 3 segundos. Luego se mide la altura del‘l‘espuma final sobre la

graduacién de la probeta. |
|

412. pH
Medicion de pH con un potenciémetro Metter Toledo a 252C.

4.1.3. Meétodo de fabricacion de las composiciones patente '
Cada una de las formulas asociadas a la composicion de la patente se hizo bajo el mismo procedimiento

experimental para eliminar la variable de proceso entre cada experimento. A continuacion se hace una
descripcién del mismo: ;
[

Adicionar al agua previamente calentada a 452C el lauril éter sulfato deg sodio y mantener con

agitacion rotor-estator 1500 rpm durante 30 minutos, hasta obtener una sd_‘lucién transparente.

2. Adicionar lauril sulfato de sodio y mantener con agitaciéon ancla 300 rpm pq‘l‘r S minutos.

3. Adicionar Glutamato disddico de cocoilo y Glutamato monosddico de cocoilo y mantener con
agitacion ancla 300 rpm por 5 minutos. ”

4. Ajustar el pH con &cido citrico y/o hidréxido de sodio al 18% para alcanzar pH de 3, 6 0 10.

5. Agregar Lactato de lauril lactilo y mantener con agitacién ancla 300 rpm par 15 minutos.

Adicionar Xilitol glucésido, xilitol anhidro y xilitol y mantener con agitacién ancla 300 rpm por 5
minutos. !
7. Finalmente, agregar el liposoma y mantener la agitacion durante 10 mmutos

8. Medir los parametros definidos como variables de respuesta )

5. Resultados )

Se hicieron las tres formulaciones indicadas en la tabla 1 usando diferentes ajustes de pH. A continuacion se
muestran los resultados para estas formulaciones: |




Ajuste realizado pH Espuma (ml)
6.0 6.60 625
3.0 3.40 640
10.0 10.16 560

Tabla 2. Resultados de espuma con ajustes de pH diferentes
lgualmente, se presentd una separacion de fases para la formulacién con ajuste de pH3.

6.  Analisis y conclusiones

Segun los resultados de la tabla 2, al hacer un ajuste de pH diferente al propuesto por la reivindicacién (pH
de 6 a 7) se ven cambios significativos en algunos de los parametros. Para el caso del pH 10 la espuma se ve
disminuida significativamente, comparada con la formulacién con pH ajustado entre el rango recomendado.
Esto demuestra que la variacién en este parametro es muy importante para lograr los pardmetros
establecidos para la composicion.

Al tener estos cambios en los pH se producen reacciones de hidrdlisis que afectan de manera mas
significativa a componentes como lactato de lauril lactilo. De estas reacciones se generan aceites grasos
libres que disminuyen considerablemente 1a espuma de la formulacion.

lgualmente, cuando el pH de estas formulaciones es muy dcido (pH 3.0), aunque no hay un cambio
significativo en la espuma, hay cambios en los pardmetros de estabilidad y homogeneidad de la
composicién, 1o cual afecta las condiciones de la composicidn.

En conclusidn, se ha demostrado que el proceso bajo el cual se recomienda un ajuste de pH, es fundamental
para garantizar los parametros de la composicién propuesta y su correcto funcionamiento.
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