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ES 2357538 T3

DESCRIPCION
Concentrado humectante estable.
Antecedentes de lainvencion
1. Campo de la invencion

[0001] Esta invencion se refiere a agentes humectantes, y mas particularmente, a concentrados humectantes
estables, y sus composiciones humectantes acuosas, que presentan unas propiedades superiores de humectacion y
difusion.

2. Descripcién de la técnica anterior

[0002] Kolazi S. Narayanan, en las patentes de EE.UU. 5.424.072; 5.508.249; 5.470.508; y 5.409.639; ha descrito
el uso de N-octil pirrolidona (Surfadone® LP 100) (Intemational Specialty Products) en varias aplicaciones,
particularmente para productos quimicos agricolas. Sin embargo, la N-octil pirrolidona (NOP) es cara comparada con
otros tensioactivos.

[0003] Por consiguiente, un objeto de esta invencion es proporcionar un agente humectante estable y superior a la
NOP a un coste reducido.

Resumen de la invencion
[0004] Lo que se describe en el presente documento es un concentrado humectante que comprende, en peso,
(a) el 10-30% de una octil o dodecil pirrolidona,
(b) el 50-90% de un alcohol etoxilado que contiene 2 6 3 unidades EO, por ejemplo, noninol etoxilado,
(c) el 0,5-5% de lauril sulfato sédico o lauriléter sulfato sédico, y
(d) el 0-10% de agua.

[0005] En las formas de realizacion preferidas de la invencion, la relacién ponderal de (a):(b) es de 20:80
aproximadamente, (c) es el 2,5% aproximadamente, y (d) es el 1,5% aproximadamente.

[0006] Una composicion humectante estable incluye el concentrado humectable y agua de dilucién, en la que el
agua de dilucién es, en partes de concentrado a agua, de 1:50 a 1:5000, preferentemente de 1:1000 1:2000.

[0007] Una formulacion humectante de uso habitual del presente documento incluye el concentrado de
humectacién y agua de dilucién, que es dutil, por ejemplo, como disolucién para pulverizacion agricola, como
limpiador de superficie, productos para el lavado de coches o productos para el lavado de fuentes.

Descripcion detallada de la invencion

[0008] La N-octil pirrolidona (Agsol® Ex 8 o Surfadone® LP 100) se usa comercialmente en diversas aplicaciones,
ya sea sola o junto con otras composiciones formuladas. La ventaja principal de la N-octil pirrolidona es su elevada
solvencia para moléculas hidréfobas. También puede formar micelas mixtas con algunos otros tensioactivos,
especialmente con emulsionantes aniénicos tales como lauril sulfato sédico (SLS) y lauriléter sulfato sédico. La N-
octil pirrolidona también es Unica al ser un disolvente de superficie activa y asi, puede funcionar como disolvente
interfacial. Esta propiedad es una ventaja en muchas formulaciones de consumo, por ejemplo, para controlar la
liberacion de fragancias organicas y proporcionar una humectacién adicional sobre superficies en disoluciones para
pulverizacion.

[0009] EI concentrado humectante de la invencion incluye (a) octil o dodecil pirrolidona, (b) un alcohol etoxilado
gue contiene 2 6 3 unidades de EO, (c) es lauril sulfato sddico o lauriléter sulfato sddico y, opcionalmente (d) es
agua.

[0010] Preferentemente, en el concentrado humectante, la relacion ponderal de (a):(b) es de 20:80
aproximadamente.

[0011] Una composicion humectante estable de la invencion comprende el concentrado humectante y agua de
dilucion, en la que en el agua de dilucidn, la relacion del concentrado a agua es de 1:50 a 1:5000 aproximadamente;
preferentemente de 1:1000 a 1:2000 aproximadamente.

[0012] Las formulaciones para uso habitual de la invencion incluyen el concentrado humectante en una disolucion
para pulverizacion agricola, un limpiador de superficie, productos para el lavado de coches o productos para el
lavado de fuentes.
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[0013] Las formulaciones para uso en la invencion pueden tener tiempos de humectacion <30 segundos y un area
de difusion sobre superficies de Parafim® (superficie hidréfoba) de 6,25 veces la del agua (20 pl).

Ejemplos

Materiales usados

[0014] Lauriléter sulfato sédico, 2 EO, Pureza 25,6%, Rhodapex® ES-2 [Rhodia Chemicals, NJ].

[0015] Lauriléter sulfato sédico, 3 EO, Pureza 30%, Standapol® ES-3 [Stepan Chemicals, NJJ.

[0016] Lauril sulfato sédico, 29% en disolucién acuosa, [Rhodia].

[0017] N-(n-Octil)-2-pirrolidona, Agua, Pureza > 99,0%, Agsol® Ex 8 [International Specialty Products, Wayne, NJJ.

[0018] Poli-(oxi-1,2-etanodiil)-alfa-undecil-omega-1-undecanol, 1-undecanol, (nonil alcohol etoxilado). Pureza 84%.
Tomadol® 1-3 [Tomah Reserve, Inc., Reserve, LA].

A) Preparacion de concentrados humectantes y sus disoluciones acuosas diluidas de Disoluciones y diluciones
seriadas

[0019] Los concentrados humectantes se prepararon pesando de manera precisa las cantidades apropiadas de
cada uno de los principios hasta producir 100 g de disoluciones madre.

[0020] La Tabla 1 a continuacién muestra las composiciones ternarias de la invenciéon que contienen Agsol® Ex 8,
Tomadol® 1-3, lauriléter sulfato sédico acuoso 2 EO, y/o lauriléter sulfato sodico acuoso 3 EO. Estas composiciones
se prepararon afiadiendo cantidades crecientes (del 0-25%) de lauriléter sulfato sddico acuoso disponible
comercialmente a la mezcla base de Agsol® Ex 8y Tomadol® 1-3 (20:80).

Tabla 1
Principio Concentrados humectantes
1[SW1] [ 2[SW2] [ 3(SW3) | 4 (SW 4)

Agsol Ex 8 20 19 18,83 19,0
Tomadol 1-3 80 76 75,31 76,0
SLS (29%) 0 5 0 0
Rhodapex ES-2, 25,6% 0 0 5,86

Standapol ES-3, 30% -0 0 0 5,0
Total 100 100 100 100
Agsol Ex 8 20 19 18,73 19,0
Tomadol 1-3 80 76 75,31 76,0
SLS (Sélido) 0 15 0 0
Rhodapex ES- 2 0 0 1,50 0
Standapol ES-3 0 0 0 1,50
Agua 0 3,5 4,46 3,50
Total 100 100 100 100

[0021] Estas disoluciones madre se usaron para preparar diluciones seriadas de la manera siguiente.
[0022] SW1 se diluyé con agua destilada
1) 1/100, 10 g de Agsol EX 8 se diluy6 hasta 1000 g.
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2) 1/500, 100 g de Disolucién 1) se diluyeron hasta 500 g.

3) 1/1000, de 50 g de la Disolucién 1) se diluyeron hasta 500 g.
4) 1/2000, 25 g de la Disolucion 1) se diluyeron hasta 500 g.

5) 1/5000, de 50 g de la Disolucion 2) se diluyeron hasta 500 g.

[0023] De manera similar, se preparé como anteriormente el resto de las disoluciones madre a diluciones: 1/100,
1/1000, 1/2000, y 1/5000. Todas las disoluciones diluidas se usaron para las siguientes pruebas.

B) Estabilidad/separacion en reposo
C) Tiempo de humectacion de Drave
D) Difusion/area de las gotas/relaciones de area
E) Propiedades de la espuma
B) Estabilidad/separacion en reposo

[0024] Se transfirieron 50 ml de cada disolucién diluida a un tubo de comparacién del color Nessler y cada
disolucidn se observo desde tiempo cero a 10 dias. Los resultados se muestran en la Tabla 2 a continuacion.

C) Tiempo de humectacion (método de Drave)

[0025] Se transfirieron 300 ml aproximadamente de cada diluciéon (dilucion mas alta primero) a una probeta
volumeétrica de 250 ml. El peso se fijé sobre un algodén, y a continuacion se transfirié lentamente a la probeta con el
peso en el extremo inferior. Una vez colocado el peso en el fondo de la probeta, se inici6 inmediatamente un
cronémetro, y se observo la posicion del algodén. Se registrd el tiempo en el que el algodon cae al fondo de la
probeta. Este procedimiento se repitié varias veces y se registré un promedio del tiempo de humectacion para cada
disolucion. Normalmente la reproducibilidad se encuentra dentro del 10% de los valores presentados, como se
muestra en la Tabla 3. Las disoluciones acuosas de Agsol Ex 8 se acidificaron con HCI concentrado hasta pH ~1,2
para solubilizar el Agsol Ex 8. En todas las otras composiciones que usan Agsol Ex 8, no se afiadid acido.

D) Eficacia de la difusion

[0026] Se insertd papel milimetrado entre dos placas de vidrio de 12" x 12". Se transfirieron 20 pl de cada
disolucion sobre un papel de cera Parafilm montado sobre la placa de vidrio. Se registré inmediatamente el tiempo y
el diametro de cada gota observandolas a través de una lupa con una magnificacion de ~20x. El diametro de la
misma gota se volvié a medir después de tres minutos. De manera similar, se registr6 el diametro medio de una gota
de agua destilada después de tres minutos. Se calculé la relacién de los cuadrados del radio de cada grupo de gotas
y el radio de una gota de agua como una medida de la eficacia de difusion, como se muestra en la Tabla 4.

E) Espuma

[0027] Se transfiri6 de manera precisa una disolucién de 50 ml en una probeta de 100 ml, se tap6, y la disolucion
se volteé 25 veces en un angulo 180°. Se registré la altura del volumen de la espuma durante 15 minutos desde
tiempo cero en intervalos de un minuto. A continuacion se repitio este procedimiento y la media de dos lecturas para
cada minuto se registr6 en mm de alto. De manera similar, se midieron las alturas de las espumas de todas las
disoluciones madre diluidas (véase Tabla 5 relativas a las alturas de las espumas para las composiciones 6 y 7 o
SW1lySW 2).

[0028] La Tabla 2 muestra la estabilidad fisica de composiciones seleccionadas de la Tabla 1 tras la dilucion a
relaciones de 1/100, 1/500, 1/1000, y 1/2000. Todas las composiciones permanecieron claras incluso después de 10
dias. No obstante, tras la dilucién en agua, la composicién base que no contiene tensioactivo aniénico (SW 1) se
separ6 en dos fases en las primeras 24 h a una diluciéon de 1/100. No obstante, la adicion de lauriléter sulfato sédico
acuoso al 5% (con 2 EO o con 3 EO) fue suficiente para mejorar su estabilidad durante la dilucion.

[0029] Se determinaron las propiedades de humectacion, difusién y espumacion de las mezclas de Agsol® Ex 8,
Tomadol® 1-3 y Rhodapex® ES-2 acuoso, oly Standapol® ES-3, a diluciones de 1/100, 1/500, 1/1000, 1/2000, y
1/5000. Los resultados se muestran en las Tablas 3 a 5.
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Tabla 2

Estabilidad de las composiciones diluidas de la invencidn a temperatura ambiente

Tiempo, | 1(SW1) 2 (SW2) 3 (SW3) 4 (SW4)
Cero
Dilucién

Nebuloso, separacion de | Nebuloso, sin separacién Fase Fase
1/100 fases con el tiempo después de 7 dias nebulosa nebulosa
1/500 Emulsion fina, separacion | Nebuloso, 2 mm de crema

con el tiempo después de una semana Emulsion fina | Emulsion fina
1/1000 Emulsién fina, separacién | Emulsion fina. Sin separacion

con el tiempo en 20 dias Claro Emulsion fina
1/2000 Emulsion fina, separacion

con el tiempo Claro Claro Claro
1/5000 Claro Claro Claro Claro
24 hrs
1/100

Dos fases. 150 mm

superiores se aclaran en

10 inversiones. Nebuloso, sin separacion en 7 | Fase Fase

Reaparece en 3-4 hrs dias nebulosa nebulosa
1/500 Emulsion fina, separacion | Nebuloso. 2 mm de crema

con el tiempo después de una semana Emulsion fina | Emulsion fina
1/1000 Emulsion fina, separacion | Emulsion fina, sin separacién

con el tiempo en 20 dias Claro Claro
1/2000 Emulsion fina, separacion

con el tiempo Claro Claro Claro
1/5000 Claro Claro Claro Claro
10 dias 1[SW1] 2[SW 2] 3(SW 3) 4(SW4)
1/100 Dos fases. 100 mm de 30 mm de crema en la parte

crema se aclaran en 10 superior, reversible, se aclara Fase Fase

inversiones. Reaparece en 10 inversiones. Reaparece | nebulosa, nebulosa,

en 3-4 hrs después de 24 hrs Emulsién fina | Emulsion fina
1/500 Dos fases, 10 mm de 5 mm de crema en la parte

crema en la parte superior después de una

superior semana Claro Emulsién fina
1/1000 Dos fases, 5 mm de

crema en la parte Claro a nebuloso, 2 mm de

superior crema después de 20 dias Claro Claro
1/2000 Dos fases, 2 mm de

crema en la parte 2 mm de crema después de

superior 20 dias Claro Claro
1/5000 Claro Claro Claro Claro
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Tabla 3

Propiedades humectantes de las composiciones de lainvencién

1[SW 1] [ 2[SW 2] [ 3(SW 3) [ 4 (SW 4)

Concentrado

% de la composicién

Agsol Ex 8 20 19 18,83 19,0
Tomadol 1-3 80 76 75,31 76,0
SLS (29%) 0 5 0 0
Rhodapex ES-2 ac., 25,6% | 0 0 5,86 0
Standapol ES-3 ac., 30% 0 0 0 5,0

Uso de la formulacién acuosa

Relacion de dilucion Tiempo de humectacién, segundos

1/100 1 1 1-3 1-3

1/500 3 2 3 3

1/1000 9 6 10 10

1/2000 22 24 20 23
Tabla 4

Propiedades de difusion*

Relacion de dilucion 1(Sw1i) 2(SW 2) 3(SW 3) 8(SW 4)
1/100 5,49 5,49 5,49 5,88
1/500 5,49 5,49 5,88 5,88
1/1000 5,49 5,13 4,42 4,67
1/2000 4,67 513 4,42 5,13
1/5000 4,67 5,13 4,09 4,09

* relacion de los datos de difusién del sistema acuoso:area de difusién de la gota sobre la relaciéon del area de
parafina de una gota de 20 pl sobre Parafilm comparado con el agua

Tabla 5
Altura de la espuma, mm tras la dilucion de los concentrados
Formulacién 1(sw1) 2(SW2) | 3(SW3) | 8(SW4)
Agsol Ex 8 20 19 18,83 19
Tomadol 1-3 80 76 75,31 76
SLS (29%) 0 5 0 0
Rhodapex ES-2, 25,6% | O 0 5,86 0
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Standapol ES-3, 30% 0 0 0 5
Total 100 100 100 100
SW 1 - Dilucién

en agua desionizada después de 1 min | 2 min 3 min 5 min
1/100 67 57 38 19
1/500 44 29 19 13
1/1000 48 46 46 46
1/2000 42 36 29 23
1/5000 27 27 23 19
SW 2 - Dilucién

en agua desionizada después de 1 min | 2 min 3 min 5 min
1/100 67 67 65 61
1/500 67 65 65 61
1/1000 57 51 51 49
1/2000 57 49 38 38
1/5000 48 34 32 28

SW 3 - Dilucién

en agua desionizada después de 1 min | 2 min 3 min 5 min
1/100 66 66 65 65
1/500 66 66 65 65
1/1000 66 66 63 61
1/2000 47 47 45 45
1/5000 42 42 40 40
SW 4 - Dilucién

en agua desionizada después de 1 min | 2 min 3 min 5 min
1/100 61 61 61 61
1/500 32 32 61 59
1/1000 28 28 53 51
1/2000 47 47 47 45
1/5000 40 40 40 40

[0030] Las mezclas ternarias de N-octil o N-dodecil pirrolidona, noninol etoxilado con 2 EO y 3 EO vy lauril sulfato
sadico o lauriléter sulfato sédico acuoso presentan propiedades excelentes de claridad, humectacion, difusion, y
espumacion tras su dilucion con agua. Se observé una humectacion (algodén) y una difusién superiores sobre
superficies de Parafilm® con las mezclas. La claridad mas favorable se observo para mezclas ternarias, es decir, en
presencia de un emulsionante aniénico, por ejemplo, lauriléter sulfato sodico o lauril sulfato sédico. Las
composiciones de la invencién tienen aplicacion cuando sea necesaria la humectacién y difusién sobre superficies
hidrofobas, por ejemplo, aditivos para tanques de mezcla en formulaciones agricolas, y aditivos en composiciones
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para limpieza. Las mezclas ternarias con lauriléter sulfato sédico mostraron propiedades comparables a mezclas
ternarias con lauril sulfato sodico acuoso; no obstante, el lauriléter sulfato sodico es particularmente ventajoso en
productos para el cuidado personal debido a la menor irritacion de la piel del lauriléter sulfato s6dico comparado con
el lauril sulfato sédico.

[0031] Aungue la invencion se ha descrito con referencia particular a ciertas formas de realizacion de la misma, se
entiende que se pueden introducir cambios y modificaciones dentro de la materia que se encuentren dentro del
alcance de las reivindicaciones. Por consiguiente, esta previsto que Unicamente esté limitada por las siguientes
reivindicaciones.



10

15

20

ES 2357538 T3

REIVINDICACIONES
1. Un concentrado humectante estable que comprende, en peso,
(a) el 10-30% de una octil o dodecil pirrolidona;
(b) el 50-90% de un alcohol etoxilado que contiene 2 ¢ 3 unidades de EO;
(c) el 0,5-5% de lauril sulfato sédico o lauriléter sulfato sédico; y

(d) el 0-10% de agua.

2. Un concentrado humectante estable segin la reivindicacion 1, en el que (b) es un nonil alcohol
etoxilado.
3 El concentrado humectante de la reivindicacién 1, en el que la relacién ponderal de (a):(b) es de 20:80

abroximadamente.

4. El concentrado humectante de la reivindicacién 1 en el que
(a) es el 19%,

(b) es el 76%,

(c) esel 1,5%;y

(d) es el 3,5%.

5. Una composicién humectante estable que comprende el concentrado humectable de la reivindicacion
1y agua para dilucién.

6. Una composicion humectante estable de la reivindicacion 5 en la que el agua para dilucién es del 1:50
al 1:5000.

7. Una composicion humectante estable de la reivindicacion 6 en la que dicha relacion de dilucion es de
1:1000 a 1:2000.

8. Formulacién de uso que incluye el concentrado humectante de la reivindicacion 1.

9. Formulacién de uso segun la reivindicacion 8 que es una disolucion para pulverizacion agricola, un

limpiador de superficie, productos para el lavado de coches o productos para el lavado de fuentes.
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