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Bagta invencidn se refiere a composiciones de tro-
tamiento y de acondicionamiento de la cabellera.

Esta solicitud tiene por objotio composicicnes cos-
méticas para el cabello, gue contienen un polimero catidni-
co Ffilmdgeno de bajo peso molscular.

Los cabellos de numerosas personas, COmO consecua]
cia del esfado general o de los tratamientos sensibilizai-
tes sufridos periddicamente, tales como decoloraciones, per
manentes o tefidos, frecuentemente son diffciles de desen-
reder y peinar, sobre todo cuendo se trata de cabelleras
gbundantess Igualmente, y en grados diveéersos, son secod;
mates y 4speros o carecen de “"vigor" y "nervio“. Adomds
son muy sensibles a la humedad del aire, 1o que explica
que los marcadcs no se conserven mucho tiempo. En conse-
cuencia, uno se ve obligado a aumentar la %recuencia de
los tratamientos, lo que acentia los inconvenientes citados

Esta invencibn permite limitar o corregir estos
defectos por aplicacidn como acondicionsdor, sobre los ca~
bellos, de un polimero catibénico, £ilmbgeno y de bajo pe-
so molecular que puede devolver al cabello todo su vigor
y su brillo.

Este polimero puede ser utilizado solo o como con
puesto principal en lociones, cremas o geles para facili-
tar el peinado, lociones de mercado, reforzantes de marca~
do o también como suxiliar enﬁha composicidén de champd,
de marcado, de fijador de ﬁermanente o de composicidén de

tefiido, de crema de tratamiento parz cabellos secos o gra~

L

sos, Qe locidn contra la caspa y en composiciones similares

Ia aplicacién de un ascondicionador o de una com-

posicién cosmética, segin esta invencidn, tiene por efeo-.
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to mejorar el desenredado del cabelilo hiacdo y comunics,
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cabello seco brilio, suavidad y Gocilidad al peinedo. =1
cabello parece mAs ligero y al mismo tiempo nés espeso y
més "nervioso".
¥l acondicionador seglin la invencidn, que cumple

las funciones de suavizader y de emoliente, después de lg
aplicacién por ejemplo en un champl, deja una cabellera
mis brillante y mds voluminosa, mis aireada, sin aparicidn
de elsctricidad estatica.

‘ El polfmero catibnico sepin la invencidn. prosen—
ta por otra parte la ventaja de no d@ar lugar al fendmeno

de empolvado frecuentemente observado con numerosos poli-

mMEIL0S e

1 -e

También hay que observar gue la intréduccién de
este acondicionador en las composiciones de la invencidn
no supone una disminucién sensible de las propiedades de
estas dltimas.

Los polimercs catibénicos utilizebles sezdin le in-
vencidn se caracterizan por el hecho de que las agrupacio-
nes catidnicas forman parte de las cadenas principales y
proceden esencialmente de aminas heterociclicas bi-ge cun~
derias y preferiblemente de la piperazina.

Ias composiciones cosméticas segin la invencién
ontiens (1) un polimero catidnico £ilmbgeno de bajo peso mo—-
lecular, de férmula

- A b= A-Z-A-12 (1)
donde A esun radical derivad é un-heterociclo que contiene .dos fun|

¢ciones amina secundaria y preferiblemente el radical
o W | |
y % representa el simbolo B o B'; B y B', iguales o diferen

f
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Yes, represerban un radical bivalente que es un radicsal alouileno de cades

Yirzal o ranificeda, conteniemio hesta 7 atomos de carbono en lacedena

priveipal, no sustituido o sustituido con grupos hdroxilo obaxil, y pu - |

diendo conbensr ademas atomos de oxizeno , de nitrogeno yo de azufre ,yde
1 a 3 cicles aromaticos yo heterociclicos los atomos de oxigeno,de mitro-
geno y de azufre pueden estar preserteés en forma de grupos eber, o
eter, sulfoxido, aillfons, sulfonio, amim. , alquilanina, slquenilaning,bencila—

mina, cxi® & amina,amnio caternario ,amida , imids deokl, ester yo we

Estos polimeros en la mayoria de los casos son rigu-
rossmente alternados, es decir, del tipé
«-A-B-A-B-A-B- (I1).
donde A y B tienen el significédo-dado anteriormente.
Estos polimeros rigurosamente alternados, utiliza~
bles en esta invencidn, pueden ser preparados por procedi-
mientos cldsicos, por poliadicién 0 policondensacién de la
piperazina o de sus derivados, como por ejemplo la N,N'-bis
(hidroxietil )piperazina, sobre compusstos bifuncionales ta~-
les como
~ Qihaluros de alquilo o de alguilarilo, tales como cloru-
ros o bromurecs de etileno o el bls-1,4-clorometilbenceno;
—~ derivados dikalogenados mis complejos tales como la bis-
(cloroacetil)etilendiaminas
-~ big-halchidrinas como bis-3~cloro-2-hidroxipropiléter o
cualguier otra bis-clorhidrina obtenida de forma coroci-
da por condensacién de la epiclorhidrina sobre una amina
primaria eventualmente hidroxilada, sobre una diamina
bi-wsecundarie como la piperazina, 4,4'-dipiperidilo,

bis—~4,4'~(1-metilaninofenil Jmetano, N,N'-dimetiletilen~

i

diamina o propilendiamina, sobre un agﬂ—dimercaptoalcanoq
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la hidroquinona o el "bisfenol A";
- los Dbig-epoxidos,como eter diglicidilico o W-N%bis(2,3~epodpropil )pil
perazing eventuglmente, dtenitos a partir d las bis-halduifrimes corresmiies

~ epihdohidrinas como la epiclorhidrina o la epibromhidrina;

~ derivados bi~insaturados como la diviniisulfona, el derivyg

do de bis-maleimida de etilendiamina ¢ también las bis-acri
lamidss, cano metilen-bis-acrilanida o piperazin-tis-acrilamida,deriva-
das de disminas bi-primarias o bi-secundarias;

~ acidos insaturados como &cido acrilico o metaecrilico o sus

ésteres metilicos o etilicos;

- diadcidos como-los cidos succinice, adipico, 2,2,4-trimeti

ladipico, 2,4,4-trimetiladipico o tereftalicos,los clorurcs de

acido o Ios esteres metilicos o etilicos correspondientes;

- di-isocianatos como di~isocianato de tolueno o di-isociang

to de 2,2,4-trimetilhexametileno o 2,4 A -t rime tithexametileno;

~ Las reacciones de poliadicidn o de policondensacibdn son -
efectuadas de preferencia a la presibén ambiente y a una -
temperatura comprendida entre O y 1002C siendo preferente
mente la relacidn molar (a):(b) de 0,85:1 a 1,15:1.

Debe entenderse que los compuestos de la imwercion, en clertos ca

es

505, puedm ser preparadcs ventajosamente de la misea fama a partir de NN-
bis®-cloro-2-hidraxipropil) piperazina 0 a partir de N,N'-Udis (2,3-epoxiproril)
piperazing ¥ un compuesto bifuncional tal cano una diamina di-sondsria,m
dimercaptano, m dicl ,difencl, diacido, ura amina primaria como alquilaming
alquenilamina o arilalquilamina cuyos dos atomos de hidrbge-
no puedexi estar sustituidos y que se cumporba como un compuestc
bifuncional, ' ,,
Los polimeros catiérﬁcos utilizables seghn la invencibn,

en ciertos casos, pueden ser igualmente del tipo:

"= A =-B-A~DB - (1I11)
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os deeir, pueden estar constituidos por cadenas poliméricas
en las cusles A, que representa una amina hebterociclica - =
bi-secundaria, por ejemplo piperazina, estd repartido regu-
larmente, estando repartidos de forma estadistica los dos -
mobivos B y B' designados por 2 en la férmula (I).

Este tipo de polimero se obtiene cuando se conden~
sa piperazina o uno de sus derivados con una mezcla de dos
derivades bifuncionales,

Los policondensados del tipo (I), (II) o (III) pue~
den ser oxidados a continuacidén con agua oxigenada o con pe-
rdcidos.

En el caso de compuestos en los cuales los motivoes
% o By B' no contengan nitrégeno basico y tioéter, solo -
los motivos A serin modificados estadisticamente o casi to-
talmente por oxidacidén. En caso contrario, cualquiera de -~
los motivos podrd ser modificado.

Las reacciones de oxidacidén pueden ser realizadas -
con proporciones de reactivos comprendidas ertre O y 100% ~
con respecto a las agrupaciones oxidables y las reacciones
de cuaternizacidén en proporciones de 0 a 50%.

Los polimeros catidnicos utilizables segin la in-
vencién se caracterizan también por el hecho de que son ~-
todos filmdgenos y generalmente son de pesos moleculares re-
lativamente bajos, es decir, inferiores a 15.000,

Son solubles en agua en medio &cido. Un gran ntme-
ro de ellos son igualmente solubles como tales en agua sin
adicién de 4cido o en wn medio hidroalcondlico.

Son especislmente eficaces pera los cabellos sen—
sibilizados después de tratamientos  como decoloraciones,

permanentes o tefiidos, pero también pueden ser ventajosamen
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te utilizados en los cabellos normales.

Pueden ser introducidos en proporciones de 0,1 a
5 % v preferiblemenfe de 0,2 & 3 % en diferentes composicioc:
nes cosnéticas como lociones, cremas o geles que facllitan
el peinado, como constituyente principal o también en chau-
pds, composiciones de marcado, fijadores de permanentes o
tinturas, etc, como auxlliar en presencia de otros compues-
tog como tensoactivos anidnicos, catidnicos, no idnicos,

s 2

anféteros o zwitteridnicos, oxidantes, sinérgicos o egtabi-

a

lizantes de espuma, secuestrantes, sobreengrasantes; espess
dores, suavizantes, antisépticos, conservadores, colorantes)
perfumes, germicidas u otros polimeros anidnicos, catibni-
cos, anféteros o no idnicos. .

Son utilizables en las diferentes composiciones
en las que el pH varis entre 3 y 11, ya sea en forma do sa-
les de Adcidos minerales u orgénicos o er forma de base li-
bre o también de sales cuabernarias.

las composiciones cosméticas para cabellos segin
la invencidn pueden presentarse bajo forma de solucibn acuo
g2, hidroalconblice, de crema, de pagte, de gel o de polvo.
Igualmente pleden contener un propulsor y estar econdicio-
nadas en bomba aerosol.

~ Ias composiciones para chempds para cabellos se-
gén la invencidn se caracterizan por el hecho de que contie
nen ademds un agente tensoactivo anidnico, catidnico, no
iénico, anfétero y/o zwiteriénico, uro o varios compuestos
de férmnla (I) asi como, eventualmente, sinérgicos o este~
bilizantes de espuma, secuestradores, sobreengrasantes, es-
pesadores, una o varlag resginas cosméticas, suavigantes,

colorentes, perfumes, antisépticos, conservadores y cual=-
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qulier otro coadyuvante hebitualmente ubilizsdo en lazs con
posiciones cosuéticas.

Ios polimeros de férmule (I) perwiten preparar
igualmente locicnes de marcado, reforzadores de marcado,
cremas de tratemiento, acondicionadores para cabello, lo-
ciones contra la caspa y obtras composiciones similares; ca~
racterizadas por contener uno o verios polimeros de férmu—
la (I), con un peso molecular, determinsde por reduccidn
de la. tensibén de vapor, couprendido entre 1000 y 15.000 o
la sal de amonio cusbernario o el éxido Ge nitrégeno de
estos polimeros, eventuaslmente mezclados con otras resinas
comméticas,

EJEMPLOS DE PREPARACION IDEL POLIWERO
EJEMPLO 1 ' ‘

Policondensacibdn de piperozina con epiclorhidrina

A una solucién de 97 g (0,5 moles) de hexahidrato
de piperazina en 125 g de agua se afiaden gota a gota, a lo
largo de una hora, 46,3 g (0,5 moles) de epiclorhidrina,
egitando y manteniendo la temperatura & 20°¢. Se continda
agitando durante una hora més e 20°C y despuds se calionta
la masa de reaccién a 90-95°C durantc 2 horeg. A continua—~
cibén se afinden a esta temperatursa, a lo largo de una hora,
0,5 moles de hidrdxido sédico en forma de solueidn de NaOH
al 40 ¢ (50 g). Entonces aparece una turbidez en el seno
de la sclucibén. Se mantiene la temperatura todavia durante
15 minutos y después se enfria con agitacidn, agregando al
mismo ‘tiempo 182 g de aguae pafa llevar la concentracién al
20% e ez:&acto seco, &l que 14,5% es materia activa y 5,5 % NaCl.

Asi se obtiene una solucidn transparente y casi

. : B . 5 . . o
incolora, con una viscosidad de 2,5 poises, medida a 25°C.
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Por evaporacién de une solucidn diiulde del com -
puesto asl preperedo, e obtlenc wna peliculo rugosa y opa-
ca a ceusa de la presencig del cloruro sddicos; pero dure y
no pegajosa.

BJEFPIQ 2

Policondensacidén de N,Nf-bis(2,3-epoxinropil Jpiperasing y

piperazina

Se prepara un compuesto similer al del Ejemplo 1,
pero exento de cloruro sbdico, ror poelicondensacidén de pipe-
ragina y N H'-bLs\Z,J~epo ripropil)piperazina en medio acuo-

80 y en proporciones estequiométrices. Ta' H,N'-bis(2,3-epo-

Xipropil)piperazina pucde ser preparada de la forma siguient)

A 86 g (1 wol) de piperazina amhidre disuelta en
540 g de isopropanol se afiaden, a lo largo de 30 minutos y
a una temperatura de 10-15°C, 185 g (2 moles) de epiclorhi-
drina. Se mantiene esta temperatura bajo egitacidn durante

7 horas.

la diclorhidrina derivadae de la piperazina, asi ob
tenida, se filtra y seca. Es un producto blanco cristalize-
do con un punto de fusién de 1€8-110°C.

S¢ dispersan 50,; g (0,18 moles) de la dicloriuldris
na asi obtenide en 100 ml de benceno. Ia suspensidn se en-
fria a 10°C ¥ después se afiaden poco a poco, durante 30 mi-
nutos, 15,5 g (0, 37 moles) de hidrédxido sédico machacado.
Se mantiene esta temperatura durante 2% horas. El procipi~
tado de cloruro sdédico se Filtra ¥ lava tres veces con
100 nl de benceno cada vez.

Después de separar el bencero a vaclo parcial, se
recogen 26'g de sb6lido blanco que, segin los andlisis fun-

- cionales, corresponde a la H,K'-bis(2,3~epoxipropil)pipe=

Y
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Se calientan a reflujo 25 g (0,125 moles) del pro
ducto asf preperado con 10,8 g (0,125 mcles) de piperazina
anhidra ea 60 g de isopropancl, durante 2% horas. Entonces
el polimero catibnico es parcialmente precipitado. Se elim
ming el disolvente a vacio parcial y se obtiene asi un pol-
vo casi blanco, soluble en agua, cuyo punto de fusidn es
de 190°C y cuyo peso molecular, medido en cloroformo por
el método de disminucidén de la tensién de vapor, es de
2460,

EJEKPLO 3

Oxidacidn del producto de policondensacidn de piperazina Y

epilclorhidrina

A 100 g de la solucién obtenida en el Ejemplo 1y
conteniendo 0,2 equivalentes de nitrégeno bdsico, se afia-
den, a una temperatura de 50°c, %,2 ml (0,13 moles) de
egua oxigenzda de 200 vollmenes y se mantiene la temperatu
ra durante 10 horas.

Ia solucién de polimero obterida es siempre perw
fectamente transparente y por evaporacibn da pelicuias

comparables a las del Ejemplo 1,

BJEMPLO 4

' Policondensacidn de piperazina, bencilamina v epiclerhi-

A wa solucién de 9; g {0.5 moles) de piperazina
hexahidratade en 384 g de alcohol isopropilico se afiaden
gota & gote, a 15°C, 92,5 g (1 nol) de epiclorhidrina. Ia
solucidn se mantiene bajo agitacidn durante 2 horas a

15°C, después se calienta a 70°C y a 1o largoe de 15 minu-
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;08 se efiaden 54 g (0,5 moles) de bencilaming. Se celien-
ta a reflujo durente wa hora y después se afiaden gote o
gota 160 g de solucidén metandélica de metilato sbdico
(0,93 moles). Ia calefaccidn se mantiene todavia durante
una hora.

Degpués de haber enfriado, se filtra el cloruro
sédico formado y después se elimine el iscpropanol bajo

vacio parcial. Después de secar a vacio y en presencia de

- anhfdrido fosférico, se obtiene un sblido inccloro duro y

guebradizo, con un punto de ablendamiento de 65°¢ y cuyo
peso molecular nedido en etanol absoluto cs de 1600,

El compuesto obtenido es soluble en agua en medio
écido y en medio hidroalcohélico. Después de la evapore~
cién de sus soluciones hidroalcohdlicas fofma hermosas pe~

1iculas duras y muy brillantes.
EJEMPIO 5

t

Policondensacién de N,H'-bis(2;3~epoxipropil)piperazina y

cetilaning
Se calientan a reflujo durante 15 horas, 24 g
(0,1 moles) de cetilamina y 20 g (0,1 moles) de N, H' b
(2,3~epoxipropil)piperazina, pfeparada de acuerdo con ol
Ejemplo 2, en 45 g de isopropancl. Ia resina obtenids eo
soluble en agua en medio dcido.
EJEMPLO 6

- . , . * » . . »
Poli'condensacidn de N,N'-bis(2,2~epoxipropil)piperazina v

dodecilemina

Se disuelven 18,5 g (0,1 moles) de dodecilamina
y 20 g (0,1 moles) de N,N'~bis(2,3~epoxipropil)piperazina,

preparada segin el Ejemplo 2, en 90 g de alcohol isopro-
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pilico. Despubs ds 10 horas de calentar a reflujo, s¢ eli~
mina el disolvente a vaclo psrcial. Asi se obtiens una re-
gine blanda, incolora y transparente, soluhle en agve en
presencia de &cldo clorhidrico 2gf como en alcohol.

El peso molecular de esta resina, medido en etanol
absoluto, es.de 2900,

Por evaporacidn de soluciones dilufdas, se obtle-

nen peliculas blandes y un poco pegajostde

EJEMPLO 7

Policondensacidn de piperazing v K,H'-bis(cloroacetil)eti-

lendiaming
A una solucidén de 10,6 g (0,05 moles) de N,l'-bis-

cloroacetiletilendiamina y 125 g de agua se aladen 9,7 g
(0,05 moles) de piperazina hexahidratada. Fa mezcla se ca-
lienta durante 3 horas a 100°C., Hanteniendo le calefaccidn,
se neutraliza el deido formado por adicidn en variags frao-
éicnes de 0,1 moles de hidrdéxido sbédico en forma de solu~
cién de NaOH al 40 % (10 g).

' De esta forma se obtiene una solucidn coloidal con
buenas propicdades filméfenas.

EJEMPLO 8

‘ T - - -
Policondensacidn de N,N'-bis(2,3-epoxiprovil)piperazine,

oleilaming y piperscina

A una solucién de 20 g (0,1 moles) de N,N'-bis(2,3;

epoxipropil )piperazina en 47 g de isopropanol se afiaden

10,7 & (0,04 moles) de oleilamina ¥ 5,16 g (0,06 moles) de
piperazina anhidra. Después de 4 horas a reflujo, se proce-
de a le eliminacién del disolvente bajo presidn reducida.

As{ se obtiene un sbélido blanco con un punto de ablandamien

L 3
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to de 100°¢ aproximadenente, insoluble en agua neutra y &
luble en ebanol y en agua en medio dcido.
Tas pelficulas obtenidas por evaporacidn de la so-
Ilucidn diluida son trensparentes, no pegajosas y poco duras
EJEMPLO 9

' Poliéondensacién de piperazing y &ter diglicidilicoe

L 6,63 g (0,077 moles) de piperazine anhidra en
ﬁ1 g de isopropanol se afiaden, a lo largo de 15 minutes y
a 30°C, 10 g (0,077 moles) de éter diglicidilico. la mezcla
se calienta g reflujo durante 4% horas. A continuacibn se
elimina el disolvente bajo presidn reducida, agregando ague
para obtener una solucién coloidal al 5 % de materia activa

" Ias peliculas obtenidas por eveporacién de la so-

lucidn dilufda son opalescentes, duras y nd pegajosas.

El éter diglicidilico se prepara por reaccidn a
15-20°C de una centidad estequionéricy e bidrdxido silico conbis(-
cloro—2-hidroxipropil)éter. EL éter diglicidf{lico cu cisle-

do por degtilacibn bajo presgidén reducida. Punto de ebulli-

%

cién: 80-85°C/0,05 mm de Hg.

EJEMPLO 10
— / 9 ——-Cll QI ~ COH CII,)-IEI e GO~ G~ CII:.-
b—y < D -

Preparacidn del producto de policondensacidn de piperazina

v metilen-bis~gerilanida

A una pasta formaga por 15,4 g (0,1 moles) de meti-
len-bis-acrilanida y 18,6 g de agua, se afiaden con agitacidn
entre 0 y 59C y bajo atmdsfera de nitrdgeno, 86 g de una 0=

lucidn acuosa de piperazina al 10 % (0,1 moles). A continua-
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cidn la mezcla sze dejo durante 30 horas a 25°C,
ElL polimero se precipita vertisndo la sojucion acuo-
sa en un gran exceso de acetona.
Entonces se obtiene un sdlido blanco con un punto de
ablendamiento de unos 205°C y un punto de fusidn de 260°C.
Por evaporacidn de um solucidn acuosa diluida, se
obtienen unas peliculas muy duras, transparentes y no pega-
josas. .

EJEMPLO 11

— } —.—CHQwCEZCOf\I\—/N' ~CO-CH,, - G~

5

< A —> & -B >

Preparacidn del producto de policondensacién de piperagina

<

v piperazin-his—acrilamida

A una solucidn de 19,4 g (0,1 moles) de piperazin-
bis-acrilamida en 35 g de agua, se afiadm con agitacidn en-
tre O y 5°C y en stedsfera de nitrdgeno, 86 g de una solu-

cidn acuosa de piperazina al 10 % (0,1 moles). Después la

mezcla gse dejJa durante 30 horas a 25°.

El polimeré se precipita vertiendo la solucidn acuo-
88 en un gran exceso de acctona.

Se obtiene un sélido blanco con un punto de ablanda~
miento de 205°C y un punto de fusidn superior a 260°C.

Por evaporacidn de la solucidn acuosa diluida, se
obtienen unas_pelieu;as muy duras, transparentes y no pegajo:

8a8.

EJEMPLO 12
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Preparacién del producto da policondansacidn de bigely Imnie

perazin~2-propanol v ametilen—bis-acerilsnida
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Método 1

A una pasta formada por 15,4 g (0,1 woles) de neti-~
len=big-acrilamida y 23,1 g de agua sec afiaden, con egitacidn
entre 0 y 5°C en atmdsfera de nitrdgeno, 152,5 g de una so-
1uciéﬁ acuosa valorads que contiene 22,8 g (0,1 moles) de
bis~1,3~piperazin-2-propancl. Ia mezcla se deja después du~
rante 30 horas a 25°¢,

El polimero es precipitado como en el ejemplo ante~
rioxr. A )

Se obtiene un sdlido blanco con un punto de ablanda-
miento de 176°C y un punto de fusidn de 200-~210°C.

Por evaporacidn de la solucidn acuosa diluida, se
obtienen unas peliculas muy duras, transparentes y no pegajo
sag. 7

El bis~1,3-piperazin-2-propanol puede ser preparado
de la forma siguiente:

A 688 g (8 moles) de piperazina anhidra disuelta en
1500 g de isopropanol se afiaden 92,5 g (1 mol) de epiclorhi-

drina a lo largo de 1 hora a 20°C. Despuds la mezcla de reag

pre a lo misma temperatura, se afiaden en media hora 250 g de
unga solucidn d; metanol que contiere 54 g (1 mol) de metila~
to sbdico. Después de enfriar, se filtra le solucidn paras |
eliminar el cloruro sddico. Después de concentrada la solu—l

¢idn e vacio parcial, ésta pierde la mayor parte de la pipe~
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rezina en exceso. EL compuesto es aisledo por destilacidn.
Punto de ebullicidn: 147~152°C/0,07 ma de Ha.
Es un sdlido blanco con un puato de fusidn de 78°C.

Método 2

A una solucidn de 116,4 g (0,5 woles) de hexahidrato
de piperazina en 353 g de agua se afiaden en pequeilas fracci&
nes 46,2 g (0,3 moles) de metilen~bis-gscrilamida sdlida, conl
agitacidn entre 0 y 5°C y bajo atmbsfera de nitrdgeno. Ia
mezcla se deja durante 24 horas a 25°C. Entonces se afiaden
gota a gota 27,75 g (0,3 moles) de epiclorhidrina s lo largo
de 1 hora, maniteniendo la tewperatura de la unszcla a 20°%¢,

Ia agitacidn se mantiens todavia durante 1 hora a
20°C y después se afigde en 1 hora, a esta temperatura, 30 fid
(0,3 moles) de solucidn de NaOH al 40 %,

Después de una nueva hora de agitacidn a 20°C, la
mezcla de reaccidn se calienta durante 1 hora a 60°C.

Asi se obtiene una solucidn de polimero al 20 %, que
presante una opalescencia muy ligera y es casi incoloras

Por evaporacidn de la solucidn acuosa diluida, se

z
obtiene una pelieula muy dura, transparente y no pegajosa.

EJEMPLO 13

- /\ /™
~N { =CH~CI-CHyN  J-CHpmCHCOl  N-CO-CHpmCily
e ‘ -

;O —

b ke B3 4B = B! 5

A
o

Preparacidn del producto de volicondensacidn de bis=1,3-pi-

perazin-2-oropanol v piverazin-bis-acrilamida

A una solucidn de 19,4 g (0,1 soles) de piperazin-
bis-acrilamide en 39,1 g de agua se afisden, con sgitacidn

entre 0 y 5°C y bajo atmdsfera de nitrdgeno, 152,5 g de una
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big—1,3~-pilperazin-2-propanol.

Despuss la mezcla‘se deja durante 30 noras a 25°¢,

Fi polimero se przcipita como en el ejemplo ante-
riore

Se obtiens un sdélido blanco con un punto de fusidn
de 205--210°C aproximadanente.

Por evaporacidn de la solucidn acuosa diluida se

obtiene una pelicula dura, transparente y no pegajosa.
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EJIPLOS DE APTICA CTON

Eiemnlo 14

Locibén de marcado pars cobellos muy Secos

Compuesto prevarado segin el Ejemnlo 1
Pare-hidroxibenzoato de propilo
Coloranie rosa Neolane BAy, C.I. 18810
Perfume
Ague c.8. para

, _ Eiemplo 15

Reforzador de marcado para csbellos estropes
D P

o =
> (g
G2

o
w
Q
(@]
I
[t}

S
o
(€]

100 g

dos

Compuesto preparado segin el Ejemplo 1

Copolimero de polivinilpirrolidona/acetato de vi—
nilo 70/40

Bromuro dé trimetilcetilanonio
Perfume
Para-nidroxibenzoato de metilo
Agua c.8. para

Ejenplol16

Reforzader de marcado para cabellos normales

Compuesto preparado segin el Ejemplo 1

Copolimero de acetato de vinilo/deido crotdnico
(PM = 20.000)

Bromuro de trimetilcetilamonio
Colorante violeta de metilo, C.I. 42535
Perfume ; -

Alcohol etilico'c.s. para 50°

Agua c.s. para

Ejemplo 17

Cham» anidnico

Compuesgto preparado segin el Ejemplo 1

R—(OCHZ—CHZ)Z;OSO3N3 (R = alquilo Cyo~Cqy en las

18

oy

0,5
0,2
0,1
0,1

m o O O

100

-

18
0,1
€, 0024
0,1 g

45!

100 g

1 g




10

15

20

25

30

409073

proporciones de 70/30)

Distanolamida de los dcidos grasos de la copra

hgua c.d. bara

pH = 7

Ejemplo 18

Champi enidnico

Compuesto preparado segin el Ejemplo 1

Alquilsulfato de trietanclemina (alquilo =
€1/ 1y 70/30)

Honoetanolamida de dcido graso de la copra

N-Taurilsarcosinato sbédico

TIenolina acetilada

Agua cese para

pH 7,5
Djemplo 19

Champi no idnico

Compuesto preparado segin el Ijemplo 1
R—O@%~?I CH

CHZOH 4
R = alquilo C12H25

Lanolina anhidra alcoxilada, comercializada bajo

la marca registrada "Iantrol AVS" por Malstrom

Chemicel Corporation, New Jersey (USA)
Hidroxipropilmetilcelulosa
Acido citrico cese para pH 6
Agua c.ge para
Ejembio 20

Champi catidnico

Compuesto preperado segin el Ejemplo 6

Bromuro de dodecil~tetradecil ¥y -hezadecil-
trimetilamonio, cvomercializado bajo la
marca registrada "Cetavlon"

10 &
3 g
100 ¢
0,75 g
15 g
4 g
3 g
3 8
100 g .
2,5 g
15 g
1,5 &
0,3 8
100 g
1,5 8
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L meren gl

Lleohol Jdurico nolicxistilenado con 12 moles
de bxido de eti leno

Dictanolsnida laurica
Etileelulona

fcido 1écbico ces. para pH 4
Agua c. s para

Lienplo 2l

Champd antbtero

Compuesto preparado segin el Zjemplo 1

OH
| - C""l ~CO0Eg,
011}123- ; T N— Y‘I _ (‘ -
1" I I ; o 0?12—-0-(55.'12“ 300Ha
\l 5
cg. -~ 2

comercializado bajo el nombre de lMiranocl " C2IM
or Mirenol anmloQI Corporation, Irvington
New Jersey) USA

Oxido de dimetilalquilamina preparado a partir
de los Acidos grasos de la copra

Dietanolamida liurica

Alcoyol ldurico oxietilenado con 12 moles de
6xido de etileno

Acido 1detico c.s. para'pH 6
Agua c.s. para

Ejemplo 22
Champl anfbtero

Compuesto preparado segin el Ejemplo 1

Sel sbdica de N,E—(dietilaminopropiELN2~dode—
cilagparaguina

R~ (OCE ~CH OH
|

R = alquilo C,.H
&I o A a 12725

2

Acido ldctico ces. para pH 5

Agua cese pare

100 g

o

20 g

100

> g

100 g

o]
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EJEMPIO 23

0 Crema de tratamiento para cabello saco

Compuesto preparado segin el EBjemplo 1, c.ss para 3 g
2

Alcohol cetilico g
Alcohol estearilico 2g
Alcohol cetilwestearilico oxietilenado con 15 mg

les de dxido de etileno 4 8
Hidroxietilcelulosa 28
Colorante , 0,1 ¢
Perfume 7 0,2 g
Ague c.8. para 100 g

Ia aplicacién de esta crema va seguida de un en-
Juagado de los cabellos.
\
LJFMPLO 24

‘ 1Y B . ’
! Acondicionador para cabellos sccos

Compuesto preparado segin el Ejemplo 1, c.s. para 0,5 g

Copolimero de polivinilpirrolidona/acetato de Qi~

nilo 70/30 (BM = 40.000) ‘ 0,5 &g
Perfume - 0,15 &
Colorante 0,05 g
Agua c.8. pare 100 g

Este acondicionador se utiliza después del lavado

con champd y antes del marcado, sin enjuasado interumedio.

EJEMPLO 25

Tocidn contra la caspa de uso diario

Compuesto preparado segin el Ejemplo 1 c.s. para 0,5 g . -

| Bromuro de laurilisoquinolinio 1,3 &

Acido ldetico c.s. para pH 5-5,3

Alcohol etilico 55 om3
Pantotenato de mentol 0,1 ¢

Perfume 0,3 &g

—~
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Colorante
Agla c.2. para
EJEMPLO 26

i

Champi anidnico

Alquilgulf?to amdnico (alquil derivado de la
copra

Alquil-éter-sulfato sdédico (alquil derivado
de la copra + 2 moles de oxido de eti-
leno)

Compuesto obtenido segin el Ejemplo 4 =

Dietanoclamida ldurica

Mezcla de monoglicéridos y diglicéridos de

dcidos grasos, comercializada con 1la
marca "ARLACEL 186" por Atlas

Acido ldctico c.s. para pH 7,5
Agus c.8, para
Se obtiene una férmula transparente.

EJEMPLO 27

Champi anidnico

Alquil-dter~-sulfato SOdlCO (radical alquilo
derivado de los acidos grasos de la
copra + 2 moles de éxido de etileno)

Dietanolamida de la copra

Compuesto segun el Ejemplo 19

Monolaurilsulfosuccinato sddico

Acido léctico c.s. para pH T,5 -

Agua C.Se para

brillantes y nerviosos.

EJEMPLO 28

0,1 &
100 ¢
3 2
7
3 8
0)5 g
100 g
10 &
3‘ &
0,8 g
2 ¢
100 &

Los cabellos asi tratados por la fdrmula anterior

presentan un buen desenredado y volumsn, Los cabellos son
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Fn la composicidn del Ejemplo 27 se sustituye el
compuesto preparado segin el Ejemplo 10 por el compuesto
prepsrado segin el Ejemplo 11.

En todos los ejemplos de aplicacidn snberiores, el
peso del polimero es expresado en materia activa.

En restmen la Patente de Invenciéﬁ que se solici-

ta deberd recaer sobre las siguientes:
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RETVINDICACT ONES

1. Un procedimiento de preparacién de una composi-
cidn cosmética para cabellos, que contiene un polimero de-
rivedo de una amina heterociclica, caracterizado por:

(1) preparar un polimero catibénico filmbdgeno de -
bsjo peso molecular de foérmula:

- A-Z-A-Z~-A-%- (1)
donde A representa wn radical derivado de un heterociclo -
que dontiene dos funciones amina secundaris y de preferen~-
cia el radical = Ni::>ﬁ; Y 2 representa el simbolo B o -
B'; y By B', iguales o diferentes, representan un radical
divalente que es un radical alquilenc de cadena lineal o -
ranmificada conteniendo hasta 7 &tomos de carbono en la ca-
dena prinecipal, no sustituldo o sustituido.con grupos hi--~
droxilo o bencilo y pudiendo contener ademés de &tomos de
oxigeno, nitrégeno o azufre, 1 a 3 grupos aroﬁéticos 0 he-
terociclicos; los &tcomos de oxigeno, nitrdgeno o azufre —-
pueden estar presentes en forma de grupos éter, tioéter, -
sulféxido, sulfona, sulfonio, amina, alquilamina, alqueni-
lamina, bencilamina, éxido de amina, amonio cuaternario, -
amida, imida, alcohol, éster y/o uietano; por poliadicidn
o policondensacidn de:

(a) piperazina y sus derivados como, por ejemplo,
N,N'-bis (hidroxietil)piperazina N,N'-bis (2,3-epoxipropil)
piperazina y N,N'-bis (1,3-piperazin-2-propancl) sobre

(b) un compuesto bifuncional que es:

(1) wn dihaluro de alquilo o de alquilarilo o (2) un deri-
vado halogenado més complejo y en particular bis (eloroace-|
til)etilendismina o (3) una bis-halohidrina y en particular

el éter bis-3-cloro-2-hidroxi=propilico o una bis~clorhidri

d
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na obtenida por condensacidn de epiclorbidrina sobre (i)
una amina primaria y en particular una alquilamins, alque=-
nilamina o bencilamina, eventualmente hidroxiladac; (ii) -
upa diamina bis-secundaria como piperazina, 4,4'~dipiperidil
lo, bis=i 4'=N-(metilaminofenil)meteno, o N,N'-dimetileti-
lendismina 6 propilendiamina, (iii) un(X,h}—dimercaptoalqg
no o (iv) un diol como etilenglicol o un difenol como hi--
droquincna o "bisfenol" A o (4) un bis-epdxido como éter
diglicidilico o N,N’-bis;(2,5—epoxipropil)piperazina o (5)
una épihalohidrina como epiclorhidrina o epibromhidrina o
(6) un derivado bis insaturado como divinilsulfecna, el deri
vado bis-maleimida de etilendiamina, una bis-acrilamida --
como la metilen-bis-acrilamida o la piperazin--bis-acxrilami
da o (7) un écido insaturado como el &cido’ acrilicé o meta-
crilico o un éster metilico o etilico de tal &cido u (8) -
un didcido y en particular dcido succinico, adipico, 2,24~
trimetil- o 2,4 ,4~trimetil-adipico o terfeftdlico, un clo-
ruro de &cido o un éster metilico o etilico de tal 4dcido o
(9) wn di-isocianato en particular el di-isocianato de to-
lueno o di-isocisnato de 2,2,4~trimetil- o 2,4,4~trimetil~
hexametileno;

efectudndose la reaccién de poliadicién o de poli-
condensacién a la presidén normal y & una temperatura com-
prendids entre 02 y 1009C, siendo la relacién molar (a):(b)
de 0,85:1 a 1,15:1;

(II) a continuacidén oxidar el polimero obtenido -
con agua oxigenada o con peracidos;

(III) disolver o dispersar el polimero de férmula

(I), con un peso molecular comprendido entre 1000 y 15,000,
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c¢idn de 0,1 a 5% del peso total de la composicidn;

(IV)'ajustar eventualmente el pH entre 3 y 11 me--
diante un agente acidulante o alcalinizante compatible con
la solucidn; .

(V) afiadir eventualmente un agente tensoactivo ~-
anidénico, catidnico, no idnico, anfétero y/o zwitteridnico
y/o una o varias resinas cosméticas, colorantes y/o coad-
yuvantes cosméticos compatibles.

2. Un procedimiento.de preparacidn de una composi-
cidn cosmética para cavellos segin la Reivindicacién 1, ca-
racterizado porque B y B', iguales o diférentes, represen-
tan un radical divalente que e3 un radical alquileno de ca-~
dena lineal o ramificada, conteniendo hasta 7 atomos de --
carbono en la cadena principal, no sustituido o sustituido
con grupos hidroxilo o bencilo y pudiendo contener ademis
de &tomos de oxigeno, azufre o nitrégeno, 1 a 3% ciclos aro
méticos o heterociclicos; pudiendo encontrarse los atomos
de oxigeno, nitrdgeno o azufre en forma de un solo grupo
éter o tioéter y/o en forma de uno o varios grupos sulféxi-
do, sulfona, sulfonio, amina, alquilamina, alquenilamina,
bencilamina, éxido de amina, amonio cuaternario, amida, imi
da., alcohoi, éster y/o uretano.

3. Un procedimiento de preparacidén de una composi-
cidén cosmética segin las Reivindicaciones 1 & 2, caracteriza
do por efectuar la policondensacidén de piperazina y epi--
clorhidrina. |

4, Un procedimiento de preparacidén de una composi-
cidén cosmética seglin las Reivindicaciones 1 6 2, caracteri-
zado por efectuar la policondensacidén de N,N'-bis (2,3-epo

xipropil)piperazina.
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5. Un procedimiento de preparacidén de una composi-
cidén cosmética segin las Reivindicaciones 1 o 2, caracteri-
zado por efectuar la condensacién.de piperazina, bencilami-
na y eviclorhidrina.

6. Un procedimiento de preﬁaracién de una composi=-
cién cosmética seglin las Reivindicaciomes 1 é 2, caracteri-
zado por efectuar la policondensacién de N,N'-bis(2,3-epo-
xipropil)piperazina y cetilamina.

7. Un procedimiento de preparacidén de una composi-
P P 3¢

cién cosmética segin las Reivindicaciones 1 6 2, caracteri-

zado por efectuar la policondensacién de N,N'-bis (2,3-epo
xipropil)piperazina y dodecilamina.

8. Un procedimiento de preparacién de una composi-
cién cosmética segin las Reivindicaciones } 6.2, caracteri-
zado por efectuar la policondensacién de piperazina y N,N'-
bis (cloroacetil)etilendiamina.

9. Un procedimiento de preparacidn de una composi-
cién cosmética segln las Reivindicaciones 1 6 2, caracteri-
zado por efectuar la policondensacidn de N,N'-bis (2,3-epo
xipropil)piperazina, oleilamina y piperazina.

10. Un procedimiento de preparacidn de una compo--
sicibén cosmética seglin las Reivindiceciones 1 é 2, caracte-
rizado por efectuar la policondensacidén de piperazina y é-
ter diglicidilico. ’

il. Un procedimiento de preparacidn de una composi-
cibn cosmética seglin las Reivindicaciones 1 6 2, caracteri-
zado por efectuar la policondensacién de piperazina y meti-
len~big-acrilamida.

12. Un procedimiento de preparacidén de una composi-

cién cosmética segin las Reivindicaciones 1 6 2, caracteri-
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zado por efectuar la policondensacién de bis-l,3-piperazin-

etapa (I). .

&

zado por efectuar le policondensacidén de piperazina y pi-
perazin-bis~acrilamida.

1%, Un procedimiento de preparacidén de una composi-
cidn cosmética seglin las reivindicaciones 1 o 2, caracteri-
zado por efectuar la policondensacién de piperazin-~1,3~pro
panol~2 y metilen-bis~acrialmida.

14, Un procedimiento de preparacidén de una composi-

cién cosmética segin lm Reivindicaciones 1 6 2, caracteri-

propanol-2 y piperazin-bis-acrilamida.
15. Un procedimiento de preparacibén de una composi-

cidn cosmética segin las Reivindicaciones 1 a 14, caracte-

rizado por oxidar el polimero de férmula (I) obtenido en la

16. Un procedimiento de preparacidn de una composi-
cibén cosmética seghn la reivindicacidén 15, caracterizado -
por ubilizar como oxidante agua oxigenada o un pericido.

17. Un procedimiento de preparacién de una composi-
cidn cosmética segin las Reivindicaciones 1 4§ 2, caracte--
rizado porque B y B', iguales o diferentes, representan --
un radical alquileno de cadena lineal o ramificada conte-—-
niendo hasﬁa 7 atomos de carbono en la cadena principal, -
no sustituido o sustituido con un grupo hidroxile, o un -~
grupo alquileno o hidroxialquileno conteniendo hasta 7 ato
mos de carbono, interrumpido por un grupo éter y/o por uno
o vépios grupos selececionados entre el grupo formado por -
amina, alquilamina, alquenilamina, bencilamina, 6xido de =
amina, amonio cuaternario, carboxamida, piperazinilo y el
grupo

- CO-N -GCO-
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18. Un procedimiento de preparacidén de vna compogie-
cién commética segln las reivindicaciones 1 o 2, caracterie
zade per efectuar la policondensacidn de la piperazina ¥ de
la epiclorhidrina y oxidar el polimero obtenido com agua -
exigenada.

19, Se reivindica por Gltimo como objeto sobre el
que ha de vecaer en la Patente de Invencidn que se solici-
ta por: "UN PROCEDIMIENTO DE PREPARACION DE UNA COMFPOSICICON
COSMETICA PARA CABEILCS QUE CONPIENE UN POLIMERO DERIVADO -~

Todo conforme queda descrito y reivindicado en la -~
presente Memoria descriptiva que consta de veintinueve pé-

ginas mecanografiadas.

Madrid, 28 noviembre de 1.972
BERNARD UNGRIA

Wﬁ/
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