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PATENTE
DE
INVENCION

L 4

por wPROCEDIIIIENTO PARA LA PREPARACION DE IEDIOS CATIONACTI-
VOS PATA LAVAR EL CABELLOn, a favor de CIBA Société Anonyme,

de nacionalidad suiza, domiciliada en BASILEA, (Suiza).

LHEMCRIA DESCRIPTIVA

La presente invencidn se refiere a un procedimiento
para la preparacidén de medios cationactivos para lavar el ca
bello.

Bs sabido que se puede utilizar compuestos cation-~

Se activos para la produccidn de medios para lavar el cabello.
En comparacién con los productos de lavar el pelo anionac-
tivos, en general, presentan la ventaja de gue influyen fa-
vorablemente en laé propiedadses del cabello. El tacto, la
suavidad y la posibilidad de peinado a fondo del pelo, son

10. mejorados esencialmente; el cabello obtiene un brillo her-
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moso, ¥y el pelo debilitado y atacado es fortalecido de tal
manera que puede ser trabajado ulteriormente con mayor fa-
cilidad. Ademas de estas ventajas, los compuestos cationac-
tivos utilizados hasta el presente para esta finalidad pre- i
sentan, no obstante, frente a los productos aniongctivos la
desventaja de que sus soluciones producen demasiado poca

espumea.

Ahora bien, la presente invencidn, se refiere a me-
dios para el lavado del cabello cationactivos que presentan
buena produccidn de espuma, los cuales estén caracterizados
porque contienen una sal de amonio cuaternaria hidrosoluble,
la cual presenta, ademds de a 1o menos un radical hidrocar-.
buro no aromético que tiene més de 7 &tomos de carbono, a

lo menos un radical de formula

enlazado con el atomo de nitrdgeno cuaternario, en la cual
significan
Rl un radical alcoileno, eventualmente interrumpido por
heterodtomos, con menos de 8 Atomos de carbono, y
By v Ry hidrégeno, un radical alcoflo o radical alcoflo
substituido. |
En las sales de amonio a aplicar segﬁi la inveﬁcién,
el radical hidrocarburo no aromdtico que tiene més de 7 &to-
mos de carbono, puede estar enlazado directamente con el
dtomo cuaternario de nitrdgeno. Por lo tanto, se puede con-

cebir tales compuestos, siempre y cuando el radical hidro-

carburo sea un radical alcoilo, como derivados de alcofl-
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aminas de peso molecular méas elevado, por ejemplo de octil-
amina, octadecilamina, oleilamina o, particularmente, de la
dodecilamina. Sin embargo, preferentemente se utiliza com-
puestos en los que a lo menos un radical hidrocarburo gue
presenta mas de 7 atomos de carbono, estd enlazado por uno

o varios heteroatomos con el atomo de nitrdgeno cuaternario.
Como heteroatomos entran en consideracién, particularmente |
atomos de oxfgeno o de nitrogeno, que pueden ser eslabones
de grupos funcionales o de anillos heterociclicos. Como
grupos funcionales entran en cuenta, ademis de grupos'éter,
particularmente grupos acilo, como grupos de éster y de
amida. En el caso de existir un grupo éster, los productos
segin la invencidn se pueden derivar de écidos carboxilicos
no aromiticos, como por ejemplo acido caprinico, acido léu-
rico, dcido mir{stico, dcido palmitico, &cido estedrico,
dcido oleico o &cido lindlico, y de una alcanolamina que
presenta a 1o menos un grupo amino, como por ejemplo dime-
tiletenolamina, dipropiletanolamina, o trietanolemina. En
el caso de gue exista un grupo amido, los compuestos pueden
representar derivados de los mismos acidos carboxflicos an-
tes mencionados y de una di- o poliamina, como por ejemplo
etilendiamina, propilendiamina, hexametilgndiamina, dieti-
lentriamina, trietilentetramina o tetraetilenpentamina o,
ademds, de productos de oxialcoilacidén de tales di- o poli-
aminas, comc dioxietiletilendiamina, o trioxietiletilendi-
amina. Si a lo menos un radical hidrocarburo no aromatico
que tiene més de 7 Atomos de carbono esta enlazado con el
atomo de nitrdgeno cuaternario por un radical heterociclico,
entonces se elige preferentemente, como radical heteroci-

clico, un anillo de imidazolina. “ales imidazolinderivados
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que presentan un radical hidrocarburo de peéo molecular mas
elevado y una cadena lateral que contiene nitrdgeno, estéan
descritos en la solicitud de patente suiza N? 98 840 del 17
de noviembre de 1953 (Case 3199).

La agrupacidén atdémica, mencionada al principio, de

férmula
0
/4
O e
N
\\R
>
en la cual significan
Rl un radical aicoileno, eventualmente interrumpido por

heterodtomos, con menos de 8 &tomos de carbono, y
R, ¥ Ry hidroégeno, un radical alcoflo o radical alcoflo subs-

tituido,
cuya agrupacidn estd enlazada con el dtomo de nitrdgeno cua-
ternario de los compuestos segun la 1nvenc16h, representa el
radical de carboxilamidas aliféticas, como por ejemplo de la
caprodietilamida, de la acetometilamida y, particularmente,
de la acetamida.

.Para los medios para el lavado del cabello segun la
presente invencidn se utiliza preferentemente, tales compues-
tos que presentan sdlo un radical hidrocarburo con mas de 7
atomos de carbono que, entonces, contienello-i4 dtomos de
carbono o, s8i existen varios de tales radicales hidrocarburo,
la suma de los Atomos de carbono no es mayor que 20.

Los compuestos ﬁ utilizar segun la invencidn son
preparados, convenientemente, preparando, primeramente un
compuesto gque presenta a lo menos un radical hidrocarburo de

mas de 7 &tomos de carbonc y un atomo de nitrdgeno terciario,
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¥y haciendo reaccionar con este producto intermedio un compues-

to que introduce el radical

470

\z

N
3

E]l producto intermedio citado es obtenido, de preferencia,
ecilando las alcanolaminas, ¢ di- o polieminas, mencionadas
anteriormente, con los acidos carboxflicos, igualmente men-
cionados antes, o con derivados funcionales de los mismos,
como cloruros de 4cidos, ésteres o anhfdridos, y -si en los
materiales de partida aun no esta presente ningin grupo ami-
no terciario- se forma un grupo amino terciafio de esta na-
turaleza mediante alcoilacidn, u oxalcoilacidn, particular-
mente por oxetilacidn con ayuda de 6xido de etileno. Si se
necesita como producto intermedio un derivadb de imidazolina
éste puede ser preparado segin los datos indicados en la so-
licitud de patente suiza n? 98 840 (Case 3199). Como compues-

tos que introducen el radical
0

4
N
\\R
3
se utiliza, convenientemente, las correspondientes halogeno-
carboxilamidas, de preferencia la cloracetamida. También es
posible, constituir los compuestos de otro manera, por ejem-
plo preparando primero un compuesto gue contiene el atomo de
nitrdgeno cuaternario con la agrupacidn amida de &cido enla-

zada con el mismo, no introduciendo sino posteriormente el

radical hidrocarburo con mas de 7 atomos de carbono. Las dife-
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rentes transposiciones son llevadas a.cabo cbn arreglo a me-
todos conocidos,

Debido a gque para la preparacidn de los productos se-
gin la invencion se utiliza, preferiblemente, halogenocarbo-
xilamides, las sales de amonio cuaternarias contienen por re-~
gla general, como anfén, un halogenidén, particularmente un
clorion. Estos halogeniones desde luego pueden ser substitui-
dos por los iones de otros acidos inorgénicos u organicos.

Convenientemente se da reaccidn dcida & los medios pa-
ra el lavado del cabello segin la invencidn. El ajuste de un
pH apropiado puede tener lugar mediante adicidén de un compues-
to de reaccidn dcida. Como tales pueden utilizarse sales de
reaccidn acida, como fosfatos primarios; pero de preferencia
llegan a eplicacidn los acidos orgénicos usuales en la cosmé-
tica para tales finalidades, por ejemplo acidos oxicarbox{li-
cos, como acido glicdlico o acido citrico, pero particularmen-
te acido lactico.

Para evitar o disminuir eventuales efectos irritati-
vos gue pueden ser provocados por los compuestos cationacti-
vos en las personas con piel muy sensible, se puede adicio-
ner a los medios para el lavado del cabello segun la inven-
cidn, compuestos no iondgenos hidrosolubles, derivados de un
mercaptocompuesto con un radical no aromatico de a lo menos
10 Adtomos de carbono., Tales mercaptanderivados aliféticos no
iondgenos, hidrosolubles, pueden derivarse por ejemplo de
dodecil-, hexadecil-, u octadecilmercaptan. Convenientemente
se utiliza productos de condensacidn de éxido de alcoileno,
particularmente productos de condensacidn del Oxido de eti-
leno. Un producto particularmente apropiado es el compuesto
obtenible partiendo de dodecilmercaptan terciario y 6xido de

etileno, cuyo punto de enturbiamiento en una soluciodn al

S —




10.

15.

20.

25.

30.

o~ 10 .
73435
0.115% esté situado a aproximadamente 69°, y %uyo {ndice de
refraccién para la linea D es 1.4685. |

La preparacidén de los medios para el lavado del ca-
bello segin la invencidn se efectua por simpie‘mezclado y
disolucidn de los componentes; al efecto se puede emplear un
representante individual de una clase de comphestos, 0 se
puede recurrir a mezclas de dos compuestos, o mas de dos com-
puestos, de una clase. Ademas también se puedé adiciongr, aun,
ulteriores compuestos usuales en medios para él lavado del
cabello, como perfume, colorantes, medios para teilir de ru-
bio, espesativos. Particularmente ventajoso es el empleo si-
multédneo de alcanolamidas de &cidos grasos, por ejemplo de
la palmitinoxietilamida. Los nuevos medios pueden ser prepa-
rados en forma sdlida, pastosa o ligquida. Su aplicacidn tie-
ne lugar de modo conocido en el tratamiento del cabello. Los
pelos tratados, en general quedan bien desengfasados, obtie-
nen un tacto suave y un brillo hermoso, pudieﬁdo ser cepi-
llados facilmente, ya gue su tendencia a la carga electros-
tdtica esta marcadamente disminuida.

En los siguientes ejemplos, las parteé significan
partes en peso. La proporciodn entre parte en peso y parte en
volumen es idéntica a la existente entre kilogramo y litro.
Las temperaturas estan indicadas en grados Ceisius.
EJEMNPLO 1,

Se mezcla 2l1.6 partes de la sal de amonio cuaterna-
ria, descrita con mayor detalle mas adelante, con 7 partes
de dcido lactico al 90% aproximedamente, 7.85 partes de un
producto de condensacidn hidrosoluble de dodecilmercaptan
terciario con 6xido de etileno (por ejemplo agquel, cuyo pun-

to de enturbiamiento en solucidn al 0.115% estd situado a
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aproximadamente 690), 4,9 partes de N—oxietii-palmitinamida,
2 partes de metosulfato p-(estearoilamino)-fénil-trimetilQ
amonico, y 56 partes de agua. '

La sal de amonio cuaternaria antes mencionada, puede
ser preparada de la siguiente manera:

28.3 partes de N,N-dimetil-etanolamina esterificada
con acido palmitico y 10.3 partes de cloroacetamida son ca-
lentadas en corriente de nitrdgeno bajo agitacidén en un bafio
maria en ebullicidn, hasta que el producto réaccional resul-
ta claramente soluble en agua, lo cual sucede después de un

breve tiempo.

EJENPLO 2,

Se procede segun las indicaciones del ejemplo 1, pe-
ro en vez de lg sal de amonio cuaternarié an{ indicada, ob-~
tenida por transposicién con cloracetamida, se utiliza la
sal de amonio cuaternaria descrita a continuacién:

200 partes de acido palmftico destilado, 103 partes de die-
tilentriamina, 0.2 parte de acido bérico, y 150 partes de xi-
leno, son calentadas en el refrigerante de réflujo, hasta
terminar la disociacion de agua. Al efecto se hace pasar el
xileno que va saliendo del refrigerante de reflujo, antes de
realimentarlo al recipiente reaccional, a través de un sepa-
rador de agua, en el cual el agua puede ser separada conti-
nuamente. Al cabo de aproximadamente 8 horas, ha gquedado
terminada la transposicidn y, se destila el disolvente bajo
presidn disminufida.

148.5 partes de la imidazolina as{ obtenida, son ca-
lentadas a 120°, después de lo cual se introduce 44 partes
de o0xido de etileno como corriente gaseosa finamente disper-

sada, a 120-125°,
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36,7 partes de este producto de oxiefilacién Y 9.4

partes de cloracetamida, son calantadas en un bafio maria

hirviente, bajo agitacidén en corriente de nitrdgenoc, hasta que

el producto reaccional resulta claramente sdiuble en agua, lo
cuel sucede al cabo de un breve tiempo.
EJEMPLO 3.

Se procede segin los datos del ejempio 1l, pero en
lugar de la sal de amonio cuaternaria ahi indicade, obtenida
por transposiciodn con la cloracetamida, se emplea la sal de
amonio cuaternaria descrita a continuacidn: '
9% partes de la imidazolinea mencionada en el ejemplo 2, a
base de écido palmitico destilado y dietilentriamina, son
calentadas a 1200, despuds de lo cual se introduce 43 partes
de dxido de propileno como corriente de gas finamente dis-
persada, a 120-1300.

18,7 partes de esfe producto de oxietilacidn y 4.7
partes de cloracetamida son calentadas en corriente de ni-
trégeno, en un bafio maria en ebullicién, mientras se agita,
haste que el producto reaccibnal es claramente soluble en
agua, lo cual tiene lugar después de breve tiempo.

EJEMNPLO 4,

Para el lavado de cabello vivo, se prepara una solu-
cidn del producto descrito en el ejemplo 1, parrafo 1, en 80
partes de agua caliente. El cabello, lavado con esta solu-
¢idn de reaccidén acida y que produce abundante espuma, gqueda
bien desengrasado y presenta, ademas de un hermoso brillo,
un tacto agradable, suave. Ademéds queda marcadamente dismi-

nuida su tendencia a la carga electrostética al cepillar.
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NOTA

Descrito el objeto de la invencidn se declara nuevas
las siguientes reivindicaciones, con prioridad suiza nt 9012
del 11 de agosto de 1954, )

1, Procedimiento para la preparacidn de medios cation-
activos para lavar el cabello, caracterizado porgue dichos
medios contienen a lo menos una sal de amonio cuaternaria
hidrosoluble gue presenta, ademds de a lo menos un radical

hidrocarburo no aromdtico con mids de 7 dtomos de carbono, a

lo menos un radical de £4rmula

en la cual sgignifican

R1 un radical alcoileno, eventualmente interrumpido por

heterodtomos, con menos de 8 Atomos de carbono, y

R, ¥ R3 hidrdgeno, un radical alcoflo o radical alcoflo
substituido,

enlazado con el &tomo de nitrdgeno cuaternario.

2. Procedimiento segliin la reivindicacidn 1, caracteri-
zado porgque en la sal de amonio a lo menos un radical no aro-
mitico con mds de 7 4tomos de carbono estd enlazado por a lo
menos un heterodtomo con el &tomo de nitrdgeno cuaternario.

3, Procedimiento segin las reivindicaciones 1 y 2, ca-
racterizado porgue en la sal de amonio estid presente sdlo un
radical hidrocarburo no aromdtico con mds de 7 Atomos de car-

bono que contiene 10-14 dtomos de carbono.

4, Procedimiento segin las reivindicaciones 1-3, carac-

gt
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terizado porque el radical hidrocarburo estd enlazado por un
grupo funcional con el dtomo de nitrdgeno cuaternario.

5. Procedimiento segin las reivindicaciones 1-4, carac-
terizado porque el radical hidroecarburo estéd enlazado por un
grupo acilo con el &tomo de nitrégeno cuaterﬁario.

é. Procedimiento segin las reivindicaciones 1-5, carac- |
terizado porque el radical hidrocarburo esté:enlazado por un
grupo de ésteres con el dtomo de nitrdgeno cuaternario.

75 Procedimiento semin las reivindicaciones 1-6, carac-
terizado porque la sal de amonlo cuaternaria se deriva de la
N,N~-dimetiletanolamina esterificada con Acido palmitico. |

8. Procedimiento segin las reivindicaciones 1-3, carac-

terizado porque el radical hidroearburo estd enlazado por un
anillo heterociclico con el &tomo de nitrégeno cuaternario.

9, Procedimiento segln las reivindicaciones 1-3 y 8,
caracterizado porcue el radical hidrocarburo estd enlazado
por un anillo de imidazolina con el dtomo de nitrdégeno cuater-
nario.

10. Procedimiento segin las reivindicaciones 1-3, 8 y 9,
caracterizado porque la sal de amonio cuaternaria estd deriva-
da del derivado de imidazolina obtenible por condensacidn de
dcido palm{tico con dietilentriamina, y subsiguiente oxietila-
cidn.

11. Procedimiento segin las reivindicaciones 1-10, ca-

racterizado porque la férmula

0
-r,-c¥
my-c k2
3

citada en la reivindicacidn 1, representa el radical de la

acetamida,
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12. Procedimiento segin las reivindicaciones 1-7 y 11,
carccterizado porgue dichos medios contienen la sal de amonio
cuaternaria obtenible por condensacidn de cloracetamida y
N,N-dimetil-etanoclamida esterificada con dcido palmitico.

13. Procedimiento segdin las reivindicaciones 1-3 y 8-11
caracterizado porgque dichos medios contienenbla sal de amonio
cuaternaria a base de cloracetamida y el imidazolinderivado
obtenible por condensacidn de Acido palmfitico con dietilentria-
mina y oxietilacidn subsiguiente.

14, Procedimiento segin las reivindicaciones 1-13, ca-
racterizado porque contiene atin un compuesto de reaccidn 4cida.

15, Procedimiento segin las reivindicaciones 1-14, carac
terizado porque contienen, como compuesto de reaccidn Acida,
un 4cido oxicarbox{lico alifdtico.

16, Procedimiento segin las reivindicaéiones 1-15, carac-
terizado porque contiene, como compuesto de reaccidn dcida, el
dcido léctico.

17. Procedimiento seglin las reivindic.ciones 1-16, carac
terizado porque contiene adn un compuesto no iondgeno hidroso-
luble, derivado de un mercaptocompuesto con ﬁn radical no aro-
mitico de a lo menos 10 &tomos de carbono.

18. Procedimiento segin las reivindicaciones 1-17, carac
terizado porcue dichos medios contienen, como compuesto no
iondgeno, un producto de condensacion de 6xido de etileno de
un dodecilmercaptan,

19. Procedimiento segin las reivindicaciones 1-18, carac
terizado porgue dichos medios-contienen el producto de conden-
sacidn de dodecilmercaptan terciario y o6xido de etileno, cuyo
punto de enturbiamiento en solucidn acuosa al 0,115% esté si-
tuado a 69°, ¥y cuyo Indice de refraccidn para la linea D es

de 1.4685,
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20, Procedimiento segin las reivindica%iones 1-19, ca
racterizado porgue dichos medioé contienen afin una alcanolami
da de Acido graso.

21. Procedimiento segln les reivindicabiones 1-20, ca-

5. racterizados porgue dichos medios contienen aﬁn palmitineta-
nolemida, | )

22, 7Procedimiento segin las anteriores reivindicacio-
nes caracterizado porgue se trata cabello vivo, con productos
para el lavado del cabello seglin las reivindicaciones 1-21.

10, 23, Procedimiento para la prenaracidn de medios cation-

activos para lavar el czbello.

* Segin se describe y reivindica en la presente memoria
: descriptiva, que consta de trece hojas, foliadas y escriteas
o e mdquina por una sola cara. |

15, Barcelona, vara Hadrid, a 10 de agosto de 1955.
- ‘

CIBA Societé Anonyme.

D.da.

JAIME ISERN MIRALLES
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