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por #UN PROCEDIMIEFTO PARA PRODUCIR ETER 3, 3'-bis-
- ( ALFA, GAMIA- DIHI DROXT~BETA , BETa~DIMETILBUTI RILAMINO )-
-DIPROPILICO®, a favor de la fima suiza V.Hoffmann-ILa

Roche, & Cov AsGa, residente en BASEL (Suiza).
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MENMORLLA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere & un nuevo dter y a su
produccidn y empleo. Més particularmente, el invento
se refiere a un nuevo éter del panigenol, a un procedimiento
para su preparacidn y a preparados cosméticos que lo con-
tienen.

El nuevo dter de este invento es el éter 3,3'-
-big~(alfa,gamma~dihidroxi~beta,beta~dimetilbutirilanino )~
~dipropfiico. Este compuesto es Util como componente activo
en los preparados cogmdticos.

El nwevo éter 3, 3%-big-(alfa,gammna~dihidroxi-
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-beta,beta~dinetilbutirilemino )~dipropLlico de este invento

se produce con facilidad. En general el método prepara—
torio consiste en hacer reaccionar elfa~hidroxi-beta,beta~
~dimetil-gamma~butirolactona racénica u dpticamente activa
con dter di-(3~aminopropilico).

Ta reaccidn implicada en ¢l procedimiento de este
invento se efectia mediante simple mezcla de los reactivos.
EL uso de wil Gilsolvente pare 1los reactivos no es necesario.
La reaccidn tiene naturaleza exotémica y se inicia y se
1lleva précticamente & término sin aplicacidn de calor proce—
dente de fuente externa. En la realizacidn del procedimien~
t0, 96 prefiere usar cantidades esbequiométricemente equi-
valentes de los reaotivos; o sea una proporeidén de un mol
gproximadaments de alfa~hidroxi~beta,beta-dimetil-gamma~—
~butirdactona por cada mol de &ter di—-(3—aminoprop:[lico)
usado. Cuando ha cesado la reaccidn exotérmica; 1o que se
evidencia por una declinacidn de la temperatura de la mezcla
reaccional; Se prefiere calentar ia nezcla durante un breve
periddo de tiempo, por ejomplo de vnos 15 minutos a unos
0 minutos; a temperaturs desde unos 40° haste unos 80°C.
Iigta etepa de calentamiento asegura que la reaccidn se haya
completado ¥ que Se haya producido el éter deseado.

El nuevo éter de este invento se obtiene por el
procedimiento antes mencionado en rendimientos cuantitativos

v en forma de une maga viscosa e incolora. Este &ter es
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facilmente soiuble en agua y asimismo en los disolvenbtes
orgénicos convencionales, como alcoholes; por ejenplo el
alcohol etflico, éteres, por ejemplo el &ter dietilico; v
cetonas, por ejemplo la acectona.

Coro se ha indicado anbes el nuevo dter 3;3'—bis—
- (el fa~gama-dihidroxi-beta,beta~dimetil butirilamine )=
~diprop{lico de este invento es extraordinariemente apto
para usar como componente activo de preparados cosméticos.
Agl pues, el nuevo éter puede inbegrarse en preparados
coaméticos, por ejemplo lociones capilares, aceites para
el cabello, pomadas y composiciones para el cuidado de la
p iel, de la manera usual, cmpleando excipientes cosméticos
convencionales como alcohol &acuoso, aceite de parafina;
subsgtancies grasas, etc. Asimismo puedeﬁ incorporarse a
log preparados agentes perfumantes y otroé coadyuvantes
cogméticos convencionales. La cantidad del nuevo éter
Pregente en esas composiciones puede; desde 1uego; variar
dentro de limites bagtante duplios. Como regla general,
gin embargo, serd ventajoso incluir en las composiciones
alfededor de 0.1% en peso, por lo menos, del éter 3,3'-bis—
-(alfa,gamma~dihidroxi~beta;betardimefiibutirilamino)-dipropi-
lico. Evidentemente, en la composicidn pueden estar presen~
tes meyores centidades del &ter, 8i se desea, y a veces es
preferible la presencia de tales cantidédes ma&orés.

Para més plena comprensidn de la naturaleza y los
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objetos de cete invento, cabe referirse a2 1os ejemplos que
siguen, los cueles Se dan meramente como wlteriores ilustra-
ciones del invemto v no deben entenderse en sentido limita=
Hivo e

EJERPLO .

In este ejerplo se mezclaron, agitando, 13,2 g de
Stor di~(3t-aminopropilico) con 26,0 g de D(-)-alfa~hidroxi-
~—be1;a; beto~dinetil-gamma~butirolactona, & temperatura ambien
te. L2 reaccidn se inicid immediatamente y, sin aplicacidn
de calor do fuente externa, se desarrolld wpa teaperatura
de wws 8000. Se agitd la mezcla reaccional continuamente
hasta que su tempsrature empezd e declinar. Al producirse
esto; se calentd la mezcla reaccional por wn perfodo de unos
30 minutos a teuperatura de unos 80°¢.

Por cote procedinionto se obtuvo éter D(+)w3,3'-
~bis~(alfa, gamma~dihidroxi~beta,beta~dimetilbutirianine )-
~dipropilico, en rendimiento cuantitativo y en forma de uwna
nasa incolora y muy viscosa, Dgle coipuesio era facilaente
goluble en agua y porecidamente soluble en log disolventos
orgénicos ordinarios. ¥En agua, ol corpuesto tenfa un pH
de 5,0 a 6,5 [0{__7 12)0 = +30,01° (¢ = 2,9730 en agua).

Bl étoer di-(3~aminopropilico) que se usd como

naterial de partida en egbte ejemplo, se obtuvo de manera
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conocida mediante reaccidn de etilen~clanhidrina y acriloni-

trilo, con hidrogenacidn consecutiva.

EJEXEPLO 2

En este ejemplo; 1,0 parte en peso do éter
D(+)~3;3‘~bis~(alfa;gammardihidroxi~beta,beta—dimetilbuti_
rilamino )-dipropilico, preparado tal como se ha descrito en
el Ejemplo 1, se disolvid en 100 gramos de alcohol etflico
acuoso al 505, con calentamiento moderado. Se colored y
perfund la mezcla a discrecidn.

Despuds del enfriamiento, se completd la mezcla
hagta 1000 voldmenes empleando wuna mescia gl 50% de alcohol/
agua (1:1). Se couprobd que el preparado asl optenido es
extraordinariamente apto para usar como ténico, para el tra-
taniento del cuero cabelludo y del cabello.

EL procedimiento descrito en los ppérrafos enteriores
de este ejenplo se repitid ubtilizando 2,0; 3,0, 4,0 ¥
5,0; partes en pesc del dter D(+)—3;3‘-bia—-(alfa,gannna-
-—dihidroxi«-beta;'beta—-dime'bilbu'tirilamino )=dipropilico en
luger de 1,0 parte en peso de éter que sehabfa usado antes,
adends, ge repitid el p'rocedimiento de este ejemplo utili-
zando, 1,0, 2,0, 3,0, 4,0, v 5,0, partes en peso del
éter disueltas en alcohol isopropilico acuoso &l 50p. En
cada caso go obtuvo un preparado de buena aptitud para usar

en el tratamiento del cuero cabelludo y del cabello,
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EIEUPIO 3

~ En este ejemplo; 1;0 g de éter D(+)=3,3t=bis~
~(21fa, gamtia~dihidroxi~beta,beta-dimetilbutirilanine )-
wdipropflico, producido tal como se ha descrito en el Ejem-
plo 1, se disolvid en 100 g de aceite de parafina, con
calentaniento moderado. Ia solucidn asi obtenida se colored
v perfund a discrecidn. Seguidemente Se completd la
solucidn hagta 1000 g con aceite de parafina.

Se obtuvo asi un preparado que resultd de buena
aptitud para usar como aceite para el cabello. Esta prehe-
racidn resultd ¥til en el tratemiento del cuero cabelludo
Seco; la caspa v el cabello geco. EL procedimiento descrito
en el pérrafo anterior de este Ejemplc? gse repitid gmpleando
2,0, 3,0, 4,0, ¥ 5,0 g de éter D(+)=3,3'-bis-(alfa,gammne~
-dihiclroxi-—be‘!sa;T:e‘ta——d:i.me‘bilbutirilamino )-dipropilico en
lugar de 1;0 g de dicho éter que sehabia utilizado antes.

En cada caso se obtuvo un preparado de aceite para
el cabello que demostrd buena ampitud para usarlo en el
trataniento del cuero cabelludo scco, la casgpa seca y el
cabello quebradizo.

EJENPLO 4

~ 2

In egte ojemplo, sSe mezclaron y celentaron a tem-

peratura de unos 6000 5,0 g de monoestearato de glicerilo,
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1;0 g de alcohol cetilico; 1;0 g de 1anolina? 10,0 g de
isopropil-miristal, 10;0 g de acetoegtearato, 5,0 g de
cora de abojas y 20;0 g de Hostaphat Kh 340 (éster etoxi~
1ado de alcohol graso y &cido fosPérico).-d conj:inua.cidn
86 aﬁadiemp a la mzcla. fundida asi ob-tenido’ 5,0 g de
éter D(+)-3,3'=big~(alls, gamma-—dihidroxi-»beta_,be‘ba-
-—dn.met:.lbu’olrllamlno)-dlpmpillco, producido tal como se
he descrito en el Ejemplo 1. Luego, & temperatura de 75000,
se afladieron despacio 918 g de agua, que se incorporaron
a la mezcle nmediante egitacidn. La emuleidn que se obtuvo
ge perfund y colored a discrecidn.

E1 preparado obtenidc en este ejemplo fue una
locidn para las manos; particulernente apta parae usar en el

tratemiento de la piel dspera, seca y agrietada.

EJEMPTLO De

En estc ejemplo se megclaron 30;0 g de mon<?esteax‘a-
to de glicerilo, 20;0 & de alcohol esteariiiéo, 29‘,0- g
de alcohol cetilico, 20;0 g de isopropil-miristal, 10,0 g
de lanolina, ¥y 30.;0 g de Hostaphat KL 340 (dster etoxilado
de alcohol graso y dcido fosfdrico.) Se calentd esta
mezcla & temperafura de wnos 60°C para fomar una nasa
fundida. Luego se afiad-id despacio & esta fugidn una

golucidn de 10,0 g de dter D(+)-3, 3'~bis~(alfa,gauma-
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-sdi.hidroxi-be'ba; bota~dinetilbutirilanino )-diprc;p:[?.i co,
producido tal como se ha expuesto én el Ejenplo 1, disueltoes
en 860 g de aguas Durante esta adicidn, que se efectio

con agitacidn continua, se mantuvo la mezcla a temperatura
de wnos 50°C. Il preparado que e obtuvo tenfa fomme de

locidn, epte pera usar en el tratamiento del cubis seco.

EJBMPILO o

En este ejemplo se prepard priniéramen'he una ponada
que contenfa 4 partes en peso de aldoﬁol cetf{lico, 10 par-
tes en peso de lanoline y 46 parteé en peso de vagelina.
Ivego se calentaron 75 gremos de 9s~&a poneda a temperatura
de wos 40°C, y & esa temperatura, se Z}.es agregd y onulsio-
né con'ellos una megcla que contenfa 5,0 g de éter
D(+)-3, 3‘-bis—-(al:f:‘a,gamna—dihidmxi—be’ba;be'!:a-—d:imetilbuti—-
rilamino )-dipropllico, producido tal como se ha dexpuesto
en ol Bjemplo 1, ¥ 20 g do agua. Ta emulsidn asi obtenida
rosultd epropiada para usar en el tratamiento de la piel

dgpera, gece y agrietada.

EJEMPLO Lo

En este ejemplo se afizdieron a 45 g de ague y5 g de
éter D(+)=3,3'~bis-(alfa;gemme~dihidroxi~beta,beta-dinetilbu
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tirilaminp)~dipropilica, producido como se ha expuesto enel
Fjemplo 1. A temperatura de %béc, se afiadieron & esta
nezela y se disolvieron en ella 10;0 & de monoestearato

de polioxietilensorbitén, Al mismo tiempo se fundieron con~
juntamente y celentaron a temperatura de 70°c 30 gremos de
aceite de cacahuete hidrogenado y 10 gramos de glicerina.

Se mezclaron & temperatura de 70°c las mezclag geparadas

v se formdé une emulsidn. Dospuds del enfriamianto; ge obtuvo
un producto de consistencia ungtientosa. Este producto resul-
t6 tener buena aptitud para usar en el tratamiento de 1a

piel 4spera, seca y agrsitada.
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NOTA

Descrito el objeto de la presente invencidn, se
declaran nuavas y de propia ihvencidn, las siguientes re-
vindicaciones, con prioridad de ls demanda de patente

suiza nam. 12390/63 del 9 de Octubre de 1,963,

1. Un procedimiento para producir éter 3,3!'-bis-
~-(alfa,gemma-dihidroxi-beta,beta~dimetilbutirilamino)-
-dipropilico, caracterizado porque consiste en hscer reac-
cionar glfa-hidroxi-beta,beta-dimetil-.gamma-butirolactons
racémica u Opticamente activa con éter di-(3waminopropi-

1100) .

2. Un procedimiento de coaformidad con lo defi-
nide en la reivindicacion 1, caracterizado porque se usa
D{-~)-alfa-hidroxi-beta,beta-dimetil-gammg-butirolac-

tona.

3. Un procedimiento para producir éter 3,3'-bis-
~(alfa,gamma~-dihidroxi-beta,beta~-dimetilbutirileamino)-

-dipropilico,



| i

Sogin se describe y reivindica on la presento
nenoria dogoriptiva que consta de once pdginas, foliadas
v ceeritas o méguina por una sola do Sug caras.

Mod=id, @ 8 de Octubre de 1:9&%
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