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(57) Anotace:

Res$eni se tyka betainovych slou¢enin obecné-
ho vzorce 1, kde znamena RCO zbytek alifa-
tického acylu se 6 aZz 22 atomy uhliku, Z zby-
tek linearniho polyhydroxyuhlovodiku nejmé-
né se 3 ptipadné oxalkylovanymi hydroxylovy-
mi skupinami m celé ¢&islo 1 aZ 4, n celé ¢islo

1az4, R! alkylovou skupinu s 1 az 4 atomy
uhliku nebo hydroxyalkylovou skupinu se 2
az 4 atomy uhliku a R? alkylovou skupinu s 1
az 4 atomy uhliku, nebo hydroxyalkylovou

- - .. skupinu .se 2 aZ 4 atomy.uhliku..Betainové. ... _.....—.. . ...

sloudeniny a vodné, alkoholické nebo vodno-
alkoholické roztoky nebo disperse se vyrabéji
betainisaci odpovidajicich tercidrnich ami-
nosloudenin halogenkarboxylovou kyselinou
nebo jeji soli. Nové betainové slouc€eniny a je-
jich roztoky jsou vhodné pro vyrobu povrcho-
vé& aktivnich prostfedkil pro pééi o vlasy a télo.
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HWEorsa 2
Polyhydroxyalkylamidobetainy, zpisob jejich vyroby a jejich

pouziti

Oblast techniky

Vynadlez se tykd polyhydroxyalkylamidobetainli, jejich
vodnych alkoholickych, nebo vodno-alkoholickych roztoku, i
zplisobu vyroby téchto betainl a jejich roztokt, jakoZ

i pouZiti movych betainovych sloudenin a jejich rozteoki.

Dosavadni stav techniky

Betainy jsou cenné sloudeniny ze skupiny tensidd s am-
foternimi ionty. V disledku jejich dobré &istici schopnosti
a jejich dalsich v}hodnych vlastnosti, zejména.co se tyce
chovani pény a sné$enlivosti pokozkou, pouzivaji se ve forme
tekutych komposic pfedev§im pro myti vliast a téla. Rozpou-
$t&dly nebo dispergadnimi &inidly jsou obecné voda, niZsi
alkoholy, jako napriklad methanol, ethanol a/nebo isopropa-

nol, nebo jejich smési.

Z hlediska nakladd na skladovani, dopravu a na dalsi
zpracovani a pouZiti na misté& jsou zadouci koncentrované az

vysoce koncentrované (obsahujici co moZnd nejméné rozpous-

tédla) a soudasné nizkovisk6zni komposice. Komeréné

dostupné roztoky betaintt maji obecné obsah betainu (obsah
u&inné latky) niZ$i neZ 30 % hmotnostnich. Pri obsahu od
30 do asi 35 % hmotnostnich u¢inné latky jde o koncentrované

a pri jes$té vy33im obsahu uc¢inné latky o vysoce koncentrova-

né roztoky betaint.




Vyroba betaind probihad obecné betainisaci terciarnich
aminoslou&enin pomoci omega-halogenkarboxylové kyseliny nebo
soli omega-halogenkarboxylové kyseliny ve vodném nebo vodno-
-alkoholickém prostfedi. Pro dosaZeni koncentrovanych az
vysoce koncentrovanych roztoki nebo dispersi betainu jsou ve
stavu teehniky popsany dvé varianty. PEi prvni varianté se
do reakcn1 sm651 prlda organicka latka zprostfedkujici
rozpousténi, ‘naptiklad podle US-A-5 464 565 . Druha
varianta spodiva v tom, Ze se hledaji betainové slouégnipy
s dob}ou:rozpustnosti ve vodé nebo smé&sich voda/alkohol.
Takovéto betainy se mohou vyhodné pouzit také primo pro

pfipravu uvedenych koncentrovanych aZz vysoce koncentrovanych

komposic. Takovato cesta je popsanada Vv DE-A-43 07 475

Jednia se zde betainisované aminopolyoly se zlepSenou roz-
pustnosti ve vodé ve srovnéni s jinymi betainovymi sloucCe-
ninami. Uvést je moZno také jesté DE-A-42 38 207 a DE-A-42
38 211 , kde jsou'popsény ve vodé rozpustné kvarternované
polyhydroxyalkylamidy mastnych kyselin, coZz jsou kvarterni

amoniové slouceniny.

Podstata vynalezu

Nyni byla nalezena nova tifida betainfi, kterd se vyzna-
duje dobrou rozpustnosti ve vodé a poskytuJe té% nizkovis-

kosni komposice s vysokou koncentraci betaini.

Betainové slouéeniny podle pfedlo%eﬁého:Q§nélezu ze
skupiny betainisovanych polyhydroxyalkylamidamind odpovidaji

dale uvedenému vzorci (1)




Rl
I
RCO-N- (CH,) ,-N*- (CH,) ,-CO0~ (1)
| , |
74 R

ve kterém znacdi

RCO alifaticky acylovy zbytek se 6 az 22 atomy uhliku,

z

11nearn1 polyhydroxyuhlovodlkovy zbytek s alespon 3 A

poprlpade oxalkylovanyml hydroxylovymi skupinami,
celé &islo od 1 do 4,
celé ¢islo od 1 do 4,

alkylovou skupinu s 1 az 4 atomy.uhliku, nebo

hydroxyalkylovou skupinu se 2 az 4 atomy uhliku a

alkylovou skupinu. s 1 aZ 4 atomy uhliku, nebo

hydroxyalkylovou skupinu'se 2 az 4 atomy uhliku.

Vyhodnymi slouceninami podle vynalezu se vzorcem (1)

jsou ty, ve kterych znaci

RCO mastny acylovy zbytek s 8 az 18 atomy uhliku,

V4

zbytek alkoholického cukru, odvozeného z nékteréhd

‘redukujiciho monosacharidu nebo disacharidu, Zejména

z glukosy,




Rl a R2 jsou stejné nebo rizné a znac¢i methylovou, ethy-

lovou nebo propylovou skupinu.

Ke skupindm RCO a Z je moZno uvést jesté toto:
alifaticky acylovy zbytek RCO , kterym je vyhodné uvedeny

mastny acylovy zbytek, miZe byt nasyceny nebo nenasyceny

_ vyhodné jednou aZ trikrat nenasyceny. Jako priklady je mozné

uvést acylové zbytky kyséliny-kapryldvé, kaprinové, laurové,
palmitové, stearové a olejové, jakoz i acyly kyselin z ko-
kosového~tuku, lojé, vyhodné ze ztuZeného loje, a podobné.
Zbytek mastné kyseliny je ¢asto smé€si dvou nebo vice
acylovych skupin, napfiklad acyld s 12 a 14 atomy uhliku
(C12/14), acyli s 16 a 18 atomy uhliku (C16/18) nebo acylu
s 12 a® 18 atomy uhliku. Linedrni polyhydroxyuhlovodikovy
zbytek pochazi, jak jiZz bylo uvedeno vyse, vyhodné

z alkoholickych cukrti, odvozenych ze skupiny redukujicich
cukrd, nebo derivatt redukujicich cukri. Vyhodnymi
redukujicimi cukry jsou monosacharidy, vyhodné pentoSy

a hexosy, a oligbsacharidy, vyhodné disacharidy a pripadné
téz trisacharidy. Prikladem monosacharidii jsou glukosa,
galaktosa, mannosa a talosa jako hexosy a arabinosa, ribosa
a xylosa jako pentosy. Z monosacharidd jsou vyhodné hexosy.
Prikladem oligosacharidti (polysacharidd) jsou laktosa,
maltosa, maltotriosa a podobné. Zvlasté vyhodné polyhydro-
xyalkylové zbytky pochazeji z redukujicich hexos, iejména

z glukosy (sorbitylovy zbytek) .

Betainové sloudeniny podle piedlozeného vynéalezu
obecného vzorce (1) se vyrabé&ji betainisaci terciarni

aminosloudeniny obecného vzorce (2)
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1
RCO-IiI- (CH,) -N | (2)
ya R2

kde R, Rl, Rz, Z a m maji vyse uvedeny vyznam,

halogenkarboxylovou kyselinou obecného vzorce (3)
X-(CH,) ,-COOH (3)

ve kterém ma n ;yée uvedeny vyznam a.

X znad¢i atom halogenu, vyhodné chloru nebo bromu,

nebo jeji soli, vyhodné soli s alkalickym kovem, ve vodée,

-

v niz&im alkoholu nebo ve smési vody a niZz$iho alkoholu jako

rozpou$tédlech, pricemZ vznikne betainovad slouclenina

obecného vzorce (1)

Reakce tercidrni aminosloudeniny, napriklad
N,N-dimethylaminopropyl-alkyl-glukamidu (kde alkyl je

alkylem mastné kyseliny) s halogenkarboxylovou kyselinou

nebo soli halogenkarboxylové kyseliny s alkalickym kovem se

provadi tak, Ze se pouije terciarni amin a betainisacni

prostiredek v molérnim poméru‘1 :1az 1,2 , vyvhodné 1 : 1 az

methanol, ethanol a/nebo isopropanol, nebo smés vody

a uvedeného alkoholu. MnoZstvi rozpou$tédla, které bylo

"1,05 . Rozpouétédiem mize byt voda, niZz$i alkohol, vyhodné

vneseno do reakéni smési jako takové, nebo ve formé€ roztoki

vychozich sloudenin, se obecné voli tak, aby roztok betainu,

ziskany v reakci, mé&l obsah betainu (G¢inné latky) od 30 do




asi 65 % hmotnostnich, vyhodn& od 30 do 60 % hmotnostnich,
pridemZz hmotnostni procenta jsou vztaZena na roztok nebo
dispersi. Teplota pfi reakci &ini obecné 60 az 110 °C ,
vyhodn& od 70 do 100 O°C. Betainisaé¢ni reakce, probihajici
pr¥i atmosférickém tlaku, se necha béZet tak dlouho, dokud se

nedosidhne pozadované premeny.

Hodnota pH reakdéni smé&si se od pocatku do konce reakce
udrzuje v rozmezi 7 az 12 , vyhodné 7 az 10 . Pro
nastaveni a udrzovani uvedené hodnoty pH slouzi vyhodné
hydroxidy alkalickych kovi, které se pridavaji do reakéni
smési, pokud bez toho nema uvedenou hodnotu pH , jako na-

pfiklad pfi pouziti sodné soli kyseliny monochloroctové.

Pi*i vyhodném pracovnim postupu se predlozi tercidrni
amin a rozpous$tédlo. Smés se zahfeje na teplotu 70 az 100
©C a do zahfidtého roztoku aminu se za udrZovani uvedené
teploty pfidava pro jeden mol aminové sloudeniny 1 az 1,2
mol, vyhodn& 1 aZz 1,05 mol halogenkarboxylové kyseliny ve
formé 60% aZ 80% vodného roztoku a hydroxid alkalického
kovu ve formé& 30% a¥ 50% vodného roztoku pro nastaveni
hodnoty pH roztoku nebo reakéni smé&si na 7 az 12 , vyhodné
7 az 10 . Pridavek roztoku halogenkarboxylové kyseliny
a roztoku hydroxidu alkalického kovu se provadi stridavé
a po &astech, v asi 3 aZ 4 porcich, pficemZz se zalina
halogenkarboxylovou kyselinou. Pa kazdém da reakéni smesi
vneseném pridavku roztoku halogenkarboxylové kyseliny
_ a roztoku hydroxidu alkalického kavu se nechéd smés darea-
govat, dokud neni halogenkarboxyioQé kyselina zreagovana,
popripadé dokud se nedosidhne rovnomérné hodnoty pH. Po
ukonceni té&chto pridavkd se reakéni smés ponecha dale pfi
teploté 70 az 100 OC a pri atmosférickém tlaku, dokud se

neziska pozadovany roztok betainu. Ziskané betainové
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roztoky obsahuji vedle rozpou$tédla a malého mnozstvi soli
alkalického kovu betainovou sloudeninu podle predloZeného
vynadlezu ve vysoké koncentraci. MizZe se ziskat v Cisté
formé po odéleni rozpoustédla a soli. To je obycejné
zbytedné, protoZze aminoxidy podle vyndlezu se beztoho

pouzivaji prfedevsSim v roztocich.

Roztoky betainisovanych polyhydroxyalkylamidaminé

podle pfedlozeného vyndlezu jsou tvofeny v podstaté ze

‘A) 30 az 65 % hmotnostnich, vyhodné& 30 az 60 % hmotnost-

nich, alespon jedné slouceniny obecného vzorce (1) a

B) vody, niz$iho alkoholu, nebo smési vody a niZsiho

alkoholu jako zbytkem do 100 % hmotnostnich.

Hmotnostni procenta jsou vZdy vztahovadna na roztok.
Roztoky podle predloZeného vyndlezu se vyrobi vyse popsanym

zpusobemn.

Aminosloudeniny o uvedeném vzorci (2), potfebné pro
vyrobu betaind a jejich roztoktd podle vyndlezu, se vyhodné

ziskaji

a) Reakci polyhydroxyuhlovodikové slouceniny, u které se
odvozuje zbytek Z ze vzorce (1) nebo (2), s aminem

obecného vzorce (4)
Rl

H,N- (CH,) ,-N (4)

Rr2

kde m, Rl a R2 maji vyse uvedeny vyznam,




ve vodném, nebo vodné alkoholickém prostfedi v pritomnosti
hydrogenaéniho katalyzatoru na polyhydroxyalkylamin obecného

vzorce (5)

rl
Z-NH- (CHy) ,-N (5)
R2

kde Z, m, Rl a R2 maji vyse uvedeny vyznam, a

b) reakci produktu ziskaného v kroku a), tvoreného v pod-
staté polyhydroxyalkylaminem obecného vzorce (5) s al-
kylesterem mastné kyseliny o vzorci (6)

]

RC-OR3 (6)

kde R m& vyse uvedeny vyznam a

R3 je alkylova skupina s 1 aZ 3 atomy uhliku,

_ na polyhydroxylamidamin uvedeného vzorce (2).

Dale jsou bliZe popséany kroky a) a b)

Krok a) je redukéni aminace polyhydroxylované
sloudeniny vyse uvedeného typu jako monosacharidovych nebo
disacharidovych sloudenin, vyhodné hexos, jako je napfiklad

glukosa, s aminem o vzorci (4). Cukernd sloucenina a amino-

v4 sloudenina se pouzivaji v molarnim poméru asi 1 : 1 aZ




1,2. Rozpoustédlo, kterym je vyhodné voda nebo smés vody

a nizsiho alkoholu, jako je napfiklad methanol, ethanol
a/nebo isopropanol, se pouzZije v mnoZstvi asi 30 az 50 %
hmotnostnich, vztazZzeno k vytvorenému polyhydroxylaminu. Jako
katalyzatory se mohou pouzit obvyklé hydrogenadéni katalyza-
tory, jako je napriklad palladium na aktivnim uhli,
chromitan médi a zejména Raneylv nikl, v mnoZstvi 0,1 az

3 % hmotnostnich, vyhodné 0,1 aZz 1 % hmotnostni, vztaZeno na
aminovanou sloudeninu cukru. Reduktivni aminadni reakce se
provadi pri teploté od 40 do 150 °C , vyhodné 50 az 120 °C
a pri tlaku vodiku od 1,0 do 20,0 MPa, vyhodné& od 2,0 do
10,0 MPa. SloucCenina aminocukru podle vzorce (5) se ziskava

v prakticky kvantitativnim vytézZku.

V kroku b) se reakéni produkt, ziskany v kroku a),

- pripadné po odfiltrovani katalyzatoru, acyluje v pfitomnosti

basického katalyzatoru asi 1 mol esteru mastné kyseliny
o vzorci (6) na jeden mol slouceniny aminocukru. Toto se
provadi vyhodné pifi teploté od asi 60 do 130 ©C, napriklad
varem reakéni smé€si pod zpé€tnym chladic¢em, a vede k acylo-

vanému aminocukru vzorce (2).

Betainové sloucCeniny podle vyndlezu vykazuji nedekané
dobré vlastnosti. Jsou a2z do stokych koncentraci rozpustné
ve vodé, niZzSich alkoholech, nebo v jejich smésich pfi
teploté mistnosti (20 az 25 ©C). Koncentrované aZ vysoce

koncentrované roztoky jsou prekvapivé pri teploté mistnosti

nizkoviskézni, to znamenad jsou dobfe tekuté, slévatelné,

cerpatelné a podobné. Vodné, alkoholické nebo vodné alkoho-
lické betainové roztoky podle vynalezu se dale vyzhaéuji
vysokou Cirosti, lidskému oku se jevi jako vodojasné,

a stalosti pri skladovani. Betainy podle vynalezu vychazeji

z obnovitelnych surovin a jsou biologicky odbouratelné, coz
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prfedstavuje dals$i vyhodu téchto tensidovych sloucenin

s vynikajici povrchovou aktivitou. Pro tento souhrn
vlastnosti se betainy a betainové roztoky podle vynalezu
vyhodné& pouzivaji pro vyrobu povrchové aktivnich pripravka

pro péé¢i o vlasy a télo.

Priklad rovedeni lezu

Vynalez je dale na prikladech provedeni blize

vysvétlen.
P¥rik1lad 1

Do p&tihrdlé bariky, vybavené zpétnym chladicem,
michadlem, teplomérem a dvéma kapacimi nalevkami se
pfedlozilo 113,6 g (0,25 mol) 96% N,N-dimethylaminopropyl-

'—012/14—g1ukamidu a 233,1 g destilované vody a za michéani

se zahtalo na 80 aZ 85 °C . Naslednd se béhem 15 minut pfi
této teploté plynule prikapalo 10,2 g (87 mmol) 80% vodného
roztoku kyseliny monochloroctové, reakéni smés se michala po
dobu 30 minut, potom se v prubéhu 10 minut pfidalo 7,3 g
(91 mmol) 50% vodného roztoku hydroxidu sodného a reakéni
sm&s se pak michala dalsich 5§ minut. Tento postup se jesté
dvakrat opakoval, nacdez byla reakce po doreagovani po dobu
180 minut ukoncena. Pro je$té& dokonalejs$i ukondeni reakce
se reak&ni teplota zvys$ila na 90 az 95 OCc , jesté jednou se
ptidalo 1,1 g (14 mmol) roztoku hydroxidu sodného pro
zachovani hddnoty pH 8 az 9 a smés se michala po dobu 8
hodin. Ziskany &iry roztok sestava v podstaté ze 32 % hmot-
nostnich betainu obecného vzorce (1) , pricemz RCO znaci
C12/14-mastn§ acylovy zbytek, m je ¢islo 3 , n je ¢islo

1 , Z =znadi sorbitylovy zbytek a Rl a R? znadi methylo-

vou skupinu, chloridu sodného a vody do 100 % hmotnostnich.
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Roztok je nizkoviskosni a tedy dobfe nalévatelny.
P¥iklad 2

Vsazka

113,6 g (0,25 mol) N,N—dimethylamiﬁopropyl-clz/14-g1ukamidu
117;5 g. | deSfilbvané Qody ' |

30,6 g 80% vodného roztoku kyseliny monochlor-

octové a
23,0 g.(0,285'm01) 50% vodného roztoku chloridu sodného.

Reakce se provadéla analogicky s pfikladem 1. Ziskany
¢iry roztok, sestava v podstaté& ze 45 % hmotnostnich betai-
nu obecného véorce (1) , pficemz RCO znaéi_C12/14—mastny
acylovy zbytek, m je &islo 3 , n je €islo 1 , Z znaci
sorbitylovy zbytek a R! a R? znadi methylovou skupinu,
chloridu sodného a vody do 100 % hmotnostnich. Roztok je
pfes svilij vysoky obsah betainu pfi teploté mistnosti nizko-
viskosni (dobfe nalévatelny) a stabilni pifi skladovani
a nevykazuje také po dels$i dobé& skladovani Zadny zékal nebo

vysrazeni.
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PATENTOVE NAROKY

1. Polyhydroxyalkylamidobetainy obecného vzorce (1)
Rl
l .
RCO—T-(CHZ)m—N+-(CHZ)H—COO" : (1),
v4 R2

ve kterém znaci

RCO alifaticky acylovy zbytek se 6 az 22 atomy uhliku,

V4 linearni polyhydroxyuhlovodikovy zbytek’;aélggggg 3
popripadé oxalkylovanymi hydroxylovymi skupinami,

m celé ¢islo od 1 do 4,
n celé ¢islo od 1 do 4,

Rl alkylovou skupinu s 1 aZz 4 atomy uhliku, nebo

hydroxyalkylovou skupinu se 2 aZz 4 atomy uhliku a
Rr2 alkylovou'skupinu s 1 aZz 4 atomy uhliku, nebo

hydroxyalkylovou skupinu se 2 aZ 4 atomy uhliku.
2. Betainy podle naroku 1 obecného vzorce (1) , ve

kterém znaci

RCO mastny acylovy zbytek s 8 az 18 atomy uhliku,
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YA zbytek alkoholického cukru, odvozeného z n€kterého

redukujiciho monosacharidu nebo disacharidu,
m ¢islo 3 ,
n cisiol a

rl a r2 jsou stejné nebo riizné a znacti methylovou, ethy-

lovou nebo propylovou skupinu.

3. Betainy podle ndroku 1 obecného vzorce (1) , ve

kterém znaci

ROO mastny acylovy zbytek s 8 azZ 18 atomy uhliku,
z sorbitylovy zbytek,

] cislo 3 ,

n ¢islo1l a

rl a »2 methylovou, ethylovou nebo propylovou skupinu.

4. Zptsob vyroby polyhydroxyalkylamidobetainii obecného
vzorce (1) podle naroku 1 , ‘
vyznacdcujici se tim, Ze se betainisuji

terciarni aminoslouéeniny obecného vzorce (2)

ncn-m'n- (CH,) -N | (2),




)

’

kde R, Rl, Rz, Z a m maji vySe uvedeny vyznam,
halogenkarboxylovou kyselinou obecného vzorce (3)

"X- (CH,) ,-COOH (3) |

ve kterém ma n vysSe uvedeny vyznam a

X - zna¢i atom halogenu,

nebo jeji soli, ve vod&, v niz$im alkoholu nebo ve smési

vody a niz$iho alkocholu jako rozpoustédlech.

5. Zpisob podle naroku 4 ,

vyznad¢ujici s e t im, Ze se pro jeden mol
terciarni aminosloudeniny pouzije 1 aZz 1,2 mol halogenkar-
boxylové sloudeniny nebo soli halogenkarboxylové slouc¢eniny
a Ze se rozpoustédlo pouzije v mnozstvi, potiebném pro
dosazeni absahu betainu v roztaku po reakci 30 az 65 %
hmotnostnich, vztaZeno na hmotnost roztoku a betainisacdni
reakce se provadi pri teploté v rozmezi 60 az 110 OC a pri

hodnoté pH reakdéni smési 7 az 12

6. Zpasob podle naroku 4 ,
vyznadujici se tim, Ze se
a) pripravi smés tercidrniho aminu a rozpoustédla a tato

smés se zahreje na teplotu 70 az 100 oc ,

b) do_zahfatého roztoku aminu se pridéd po Castech a st¥idave

pro jeden mol aminové sloudeniny 1 az 1,2 mol halogen-

karboxylové kyseliny ve formé& 60% az 80% vodného roztoku

a hydroxid alkalického kovu ve formé 30% aZz 50% vodného

roztoku pro udrzeni hodnoty pH smési na 7 aZ 12 , za

zachovani uvedené teploty 70 az 100 Oc , pricemz se




zadina roztokem halogenkarboxylové kyseliny a po kazdém,

do reakéni smé&si vneseném piidavku roztoku halogenkar-

boxylové kyseliny a roztoku hydroxidu alkalického kovu se

necha smés doreagovat, pridemz potom se€
c) ziskana reakéni smés ponecha dale prfi teploté 70 az 100

OCc , dokud se neziskad pozadovany xoztok betainu.

7. Vodné, alkoholické nebo vodno-alkoholické roztoky
polyhydroxyalkylamidobetainﬁ podle néaroku 1 , sestavajici

v podstaté ze

A) 30 az 65 % hmotnostnich alespoii jedné slouceniny obecného

vzorce (1) a

B) vody, niZz$iho alkoholu, nebo smési vody a nizSiho
alkoholu jako zbytku do 100 % hmotnostnich,

p¥i¢emz hmotnostni procenta jsou vztaZzena na roztok.

8. Roztok podle naroku 7,
vyznadc¢ujici s € t im, 2e slozka A) je

obsazena v mnoZstvi 30 az 60 % hmotnostnich.

9. Pouiitivpolyhydroxyalkylamidobctainﬁ podle naroku 1
pro vyrobu povrchové aktivnich prostifedkd pro péci o vlasy

a télo.

10. Pouziti vodnych, alkohollckych nebo vodno-alkoholic-

kych roztok podle naroku 7 pro vyrobu povrchove aktivnich

prost¥edkt pro péci o vlasy a teélo.
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