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Este invento tiene por objeto un procedimiento 

para la preparación de una indoanilina de fórmula general:

% y ^2

(I)

1 •» siguales o diferentes, representan un átomo'1 de 
hidrógeno, un átomo de halógeno, un radical alquilo 
o alcoxi inferior, un resto ureido o una agrupación 
-MCOR (donde R representa un radical alquil ¿"infe­
rior) , ’ -

R^ representa un átomo de hidrógeno, un átomo de -haló­
geno, un radical alquilo o alcoxi inferior, un res­
to uréido, un resto -MCOR (donde R representa un 
radical alquilo inferior) o un resto -MRg, repre­
sentando R0 un átomo de hidrógeno, un radical alqui-O
lo inferior, hidroxialquilo inferior o carbamilmeti- 
lo, con la condición de que cuando R^ es un resto 
-MRg, R^ no puede ser un átomo de hidrógeno,

R^, Re-, Rg y Ry representan un átomo de hidrógeno, un 
átomo de halógeno o un resto alquilo o alcoxi infe­
rior, entendiéndose que los términos “radicales al­
quilo o alcoxi inferiores11 se refieren en todo lo 
anterior a radicales alquilo o alcoxi que contienen 
de 1 a 4 átomos de carbono,

Otro objeto de esta invención lo constituyen 
las composiciones tintóreas para fibras queratinicas, en es 
pecial para cabellos humanos, que contienen en solución por
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1 lo menos una indoanilina de fórmula general (I).

Las composiciones tintóreas del invento pueden 
ser soluciones acuosas pero también soluciones hidroalcohó-
licas que contienen además un resina cosmética, en cuyo ca-

s so constituyen lo que se ha convenido denominar lociones de
marcado coloreadas, aplicables sobre los cabellos humedecí-
dos antes del marcado.

< Las composiciones del invento pueden contener
de 0,02 a 0,3 % en peso de colorantes de fórmula Impero

10 de preferencia contienen de 0,05 a 0,2 % de estos coloran-

- tes.

-
Las indoanilinas de fórmula I pueden ser uti­

lizadas por si solas, en cuyo caso permiten obtener tintes

15

que varían del púrpura al azul verdoso•
Igualmente pueden ser utilizadas en mezcla con

otros colorantes capilares, por ejemplo colorantes azoicos
o antraquinónicos.

El pH de las composiciones del invento puede
“ variar entre amplios limites. Asi, en general está compren-

, 20 dido entre 5 y 1 1 , pero preferentemente entre 7 y 1 1 .

■i,
Las composiciones del invento pueden presentar­

se en forma de simples soluciones acuosas o hidroalcohóli-

25

cas. No obstante, pueden contener igualmente espesadores y
presentarse en forma de cremas o geles.

T,fiF¡ composiciones del invento pueden contener
además diferentes ingredientes habitualmente utilizados en

30

cosmética, por ejemplo agentes humectantes, agentes disper­
santes, agentes ahuecantes, agentes de penetración, emo­
lientes o perfumes. Por otra parte, pueden ser acondiciona­
das en envases para aerosoles.
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Las composiciones del invento pueden preparar­
se muy fácilmente disolviendo en agua, o en una mezcla de 
agua y alcohol, uno o varios compuestos de fórmula I, en 
mezcla o no con otros colorantes.

La tintura de las fibras queratinicas, en es­
pecial de los cabellos humanos, mediante las composiciones 
tintóreas del invento que son soluciones acuosas se ideali­
za de la forma habitual por aplicación de la composición 
sobre las fibrau a teñir, con las que se deja en contacto 
durante un tiempo que oscila entre 5 y 30 minutos, seguido 
de enjuagado y eventualmente de lavado y secado de'las fi­
bras. V.l

15

20

25

Las composiciones del invento que constituyen 
lociones capilares de marcado contienen en solución-hidro- 
alcohólica por lo menos una resina cosmética y por lo me­
nos un compuesto de fórmula I.

Entre las resinas cosméticas que pueden entrar 
en la composición de las lociones de marcado del invento se 
pueden citar la polivinilpirrolidona, los copolimeros de 
ácido crotonico y acetato de vinilo, vinilpirrolidona y 
acetato de vinilo, anhídrido maleico y éter butilvinílico, 
etc. Estas resinas se utilizan en la proporción de 1 a 3 % 
en peso.

Los alcoholes adecuados para la realización de 
las lociones de marcado del invento son los de bajo peso 
molecular, preferiblemente etanol o isopropanol. Estos al­
coholes se utilizan en la proporción de 20 a 5o °/° en peso.

Las lociones de marcado del invento se emplean
de la forma’habitual por aplicación sobre los cabellos hú­
medos previamente lavados y enjuagados, seguido de arrolla-
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miento y secado de los cabellos.

Entre las indoanilinas de fórmula I, ;■ juellas 
en las que por lo menos dos de los radicales ^  a By no son 
simultáneamente dos átomos de cloro, son compuestos nuevos 
que constituyen otro objeto del- presente invento.

Los nuevos compuestos de la invención pueden 
ser obtenidos, por condensación de una para-fenilendiámina 

de fórmula

(II)

sobre un compuesto fenólico de formula

(III)

(fórmulas en las que los radicales a Ry tienen el sig­
nificado dado anteriormente), realizándose esta condensa­
ción en medio acuoso de pH igual o superior a 8, en presen­
cia de un ferricianuro potásico y a una temperatura compren­

dida entre 02 y 402C.
Entre los fenoles utilizables para preparar 

las composiciones del invento, podemos mencionar los si­
guientes: fenol, 2,6-xilenol, 2,5-xilenol, 5-amino-2-metil- 
fenol, 5-amino-2-cloro-fenol, 5-R-metilamino-2-metil-fenol, 
5-N-carbamilmetilamino-2-metil-fenol, 2,u-dimetil-3-amino- 
fenol, 3-N-acetilamino-fenol, 5-N-acetilamino-2-metil-fenol
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2-N-acetilamino-fenol o 3-U-acetilamino—2,6-dimetil-fenol.

Las para-fenilendiaminas utilizables en la 
preparación de las indoanilinas del invento son, por ejem­
plo, para-fenilendiamina, para-toluilendiamina, 2,5-diami- 
noanisol, 2,5-diaminoclorobenceno, 2-metoxi-5-metil-para- 
fenilendi amina, 2,G-dimetil-3-metoxi-para-fenilendiamiña' y 
diamino-1 ,4-dureno. . " ''

La ventaja esenei al de las composiciones^obte­
nidas mediante las indoanilinas preparadas por el procedi­
miento de la invención reside en la reproducibilidad'de la 
tonalidad obtenida, que proviene del hecho de que es posi­
ble aislar los compuestos con un rendimiento especialmente 
interesante, lo que no era posible con los procedimientos 
de la técnica anterior.

En los procedimientos utilizados con anterio­
ridad se obtenía, no el producto en estado puro, sino una 
mezcla en la que se encontraba el producto en pequeña can­
tidad, el producto de partida no transformado y un cierto 
número de productos intermedios. -Aunque es posible utilizar 
esta mezcla para teñir en caliente, (es decir, en las proxl 
midades de 80-902) las materias textiles, es evidente que 
para el teñido de cabellos humanos es necesario operar a 
nn» temperatura netamente más baja, que no pase de 402C y 
eliminar completamente los productos intermedios que pueden 
resultar peligrosos para el cuello cabelludo.

Por otra parte, la firma solicitante ha obser­
vado que es posible obtener estos resultados ventajosos de 
rendimiento de la reacción seleccionando un oxidante parti­
cular en función de los compuestos que se desea obtener, 
que en el caso comprendido dentro de esta invención y espe-
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cialmente para los compuestos descritos en los ejemplos, 
es un ferricianuro, operando en un medio alcalino y aislan­
do a continuación las indoanilinas por filtración y lavado 
y eventualmente purificando por recristalización. El empleo 
de un ferricianuro es crítico para el procedimiento de es­
ta invención ya que, en efecto, se lia comprobado que el.em­
pleo de un oxidante demasiado suave no permite obtener-el 
producto en estado puro sino solamente una mezcla, mientras 
que el empleo de un oxidante demasiado fuerte da lugar a 
un pigmento coloreado ya precipitado que, por lo tanto, no 
puede dar lugar a una coloración in situ sobre el cabello.

Los ejemplos que siguen están destinados a 
ilustrar los diferentes aspectos del presente invento, de­
biendo entenderse que no presentan ningún carácter limita­
tivo. Las temperaturas indicadas en estos ejemplos están 
expresadas e i vados Celsius.

EJEMPLO 1
Preparación de N- r(4-'’-amino-5'', 5'-dimetil-2/-metoxi)fenil]. 

benzoauinonimina-
Esta preparación se efectúa según el siguiente 

esquema de reacción:
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Se tratan 0,025 moles (6 g) de dihidrocloruro

de 2,6-dimetil-3-metoxi-para-fenilendiamina con 250 cm de
■2 ^

agua a los que se han agregado 12,5 cm3 de amoniaco dé 222B 
La solución asi obtenida se agrega sobre 0,025 moles (2,35 
g) de fenol previamente disueltos en 250 cur de agua a 'Ibs 
que se han adicionado 75 cm^ de amoniaco de 222B. A la.mez­
cla obtenida se añaden, con buena agitación, 0,05 moles ■

3'(16,45 g) de ferricianuro potásico disueltos en 300 cm,de 
agua. Después de dejar en reposo la mezcla de reacción, du­
rante 1 hora a 102, se escurre y se lava con agua lá irdoa- 
nilina deseada (2,3 g) que, después de recristalización en 
Tina mezcla de acetona-agua, funde a 127a-

Análisis

C %

H %

Calculado para 
C15H16CT2Q2

70,31 .
6,25

EJEMPLO 2

Encontrado

70,73 - 71 
6,23 - 6,34

Preparación de N-[(4'-amino-3'-metil)fenill-5-amino-6-me-
til-benzoquinonimina

Esta preparación se efectúa según el esquema de 
reacción siguiente:

H2N .
\  /

-NH2 ♦

CH,

-OH Ee(CN)6K7
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Se disuelven 0,025 moles (4-,87 g) de dih/idro— 
cloruro de paru-toluilendiamina en 200 cm3 de agua, se al- 
caliniza con amoniaco liasta pH 8 y a continuación esta so­
lución se agrega sobre otra solución de 0,02 moles (2,46 g) 
de 5-amino-2-metili’enol en 300 cm3 de agua que contienen 
60 cm3 de amoniaco de 222B. A la mezcla así obtenidá'se 
agregan poco a poco, a lo largo de 20 minutos y con agita­
ción, 0,05 moles (16,45 g) de ferricianuro potásico disuel­
tos en 250 cm3 de agua.

Se filtra y se lavan con agua los 1,5 S de la
indoanilina deseada que, después de recristalizacion en
una mezcla de piridina-agua, funde a 1302.

Análisis

C %

H %

N %

Calculado para 
G14H15N3°

69,71
6,22

17,42
EJEMPLO 5

Encontrado

68,24 - 68,40 
6,17 - 6,18 
17,03 - 17,01

Preparación de N-[(4/-amino-2/-metoxi)fenil]-3-amino-6-mez
til-benzoquinonimina

Esta preparación se efectúa según el esquema

de reacción siguiente:



-10 -

409213i'¿

Se disuelven 0,0125 moles (2,65 s) de dülidro -
cloruro de 2,5-diamino-anisol en 100 cm^ de agua., se, alca—
liniza en 5 cm'* de amoniaco de 222B y esta solución se-
agrega sobre 0,0125 moles (1,54 g) de 5-amino-2-metilfenol
previamente disueltos en 100 cm^ de agua a los que se ban
agregado 45 cm^ de amoniaco de 222B. En la mezcla así obte--
nida se introducen poco a poco, con agitación, 0,025 moles

x
(8,22 g) de ferricianuro potásico disueltos en 150 cmr de 
agua. Se filtra y se lavan con agua los 1,8 g de la indoa- 
nilina cristalizada. Después de recristalizar en uaa mez­
cla de dimetilformamida-agua, el producto funde a 2812.

Análisis
Calculado para 

C14H15N3°2 Encontrado

C % 65,37 65,99 - 64,55

H % 5,85 5,84 - 6,17

N % 16,54 15,84 - 15,80

Prenaración
EJEMPLO 4

¿e n _[ (4'-amino-5' -cloro-)fenill-5-amino-6-me-
til-benzoauinonimina 

Esta preparación se efectúa según el esquema
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de reacción siguiente:

Se disuelven 0,02 moles (2,46 g) de 
metilfenol y 0,02 moles (2,85 g) de cloro-para-fenilendia- 
mina en 200 cnr de agua a los que se lian adicionado cm 
de amoniaco de 22SB; a la mezcla obtenida se agregan poco a 
poco, con agitación, 0,04 moles (15,16 g) de ferricianuro 
potásico. Una. vez terminada la adición, se filtran los 5 g 
de la indoanilina deseada que, después de recristalización 
en una mezcla de piridina-agua, funde a 1202.

Análisis
Calculado para 

C15H12N3G1Q Encontrado

C %

H %

H %

Preparación

59,66 
4,58 
16,06 

EJEMPLO 5
de N- [(4/-amino-tetrametil)f enil~]-5-amino-2-

58,66

4,80
15,66 -  15,80

metil-benzoquinonimina
Esta preparación se efectúa según el esquema de 

reacción siguiente:
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CH-

Fe(OM)6K2

CH, CH, 3 3

2A 200 cnr de agua, a los que se han añadido'10 
cm^ de amoniaco de 222B, se agregan con agitación 0,02 mo­
les (4,74 g) de dihidrocloruro de 1,4-diaminodureno ysdes- 
pués una solución de 0,02 moles (2,46 g) de 5-amírLO~2-me- 
tilfenol en 200 cm^ de agua a los que se ha adicionado 75 

cm^ de amoniaco de 222B. En la mezcla así obtenida se intro­
ducen poco a poco 0,04 moles (13,16 g) de ferricianuro potá

3 ,sico sidueltos en 150 cnr de agua. Después de agitar duran­
te 2 horas, se filtran 3,4 g de la- indoanilina deseada que, 
después de recristalización en una mezcla de piridina-gua, 
funde a 2222.

Análisis

N %

Calculado para 
c17H21H3°

14,84
EJEMPLO 6

Encontrado

14,58 - 14,55

Preparación de W— [(4'-amino-3'-cloro)fenil~]-3-amino-6-clo-
ro-benzoqulnonimina

Esta preparación se efectúa según el esquema de 
reacción siguiente:
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Se disuelven 0,02 moles (2,88 g) de 5-amiI10—2“ 
olorofenol y 0,02 moles (2,85 g) ¿Le cloro-para-feniler>dia­
mina en 500 car5 de agua, a los que se han adicionado 70 car5 
de amoniaco de 222B. A la mezcla asi obtenida se añaden po­
co a poco, con agitación, 0,04- moles (13,20 g) de ferricia- 
nuro potásico disueltos en 300 cm^ de agua. Por filtración 
se separan 5,80 g de indoanilina cristalizada que funde a 
1402.
Peso molecular calculado para O-j^^g-^OlgO 
Peso molecular encontrado por valoración po- 

tenciométrica efectuada con acido percló- 
rico en medio acético

282

Análisis
Calculado para

281

Encontrado

50,95

3,35

14,95 -  14,96

C % 51,06
H % 5 >19

N °/o 14,89
EJEMPLO 7

Preparación de N-f(4/'-amino-3<,-ffletil)fenill-3~a^ino~2,6-dÍ2
metil-benzoauinonima
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Esta preparación se efectúa según el esquema de 

reacción siguiente:

- 14-

IB

20

2S

Se disuelven 0,025 moles (4,87 s) úe dihidroclo-
ruro de para-toluilendiamina en 200 cm^ de agua, se aloa-
1iniza con amoniaco hasta pH 8 y a continuación se agrega ej
ta solución sobre 0,02 moles (2,74 g) de 3-amino-2,6-dime-

ztilfenol previamente disueltos en 200 cnr de agua, a los 
que se fran adicionado 60 cm^ de amoniaco de 222B. A la mez­
cla así obtenida se añaden poco a.poco, a lo largo de 20 mi­
nutos y con agitación, 0,05 moles (16,45 g) de ferricianuro

zpotásico disueltos en 250 cnr de agua.
Se filtran y se lavan con agua los 3,4 g de la in- 

doanilina deseada que, después de recristalización en una 
mezcla de dimatilformamida-agua funde a 1902.

Calculado para
Análisis ^15^17^3^ Encontrado

C % 70,59 70,53
H % 6,66 6,68

H % 16,47 16,46 - 16,19

30
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EJEMPLO 8

Preparación do N—[(4'—amino—3 —cloro)fenill—3— 2,6—di—
metil-benzoquinonimina

Esta preparación se efectúa según el esquema de 

reacción siguiente:
01 mu  ch,  \1\3
/ = \ / V — OH)---HH +x J r Fe(CU)6K5 , '

1
CH,5

01 m 2 ch?

O
— h  = = \ = ^

CH,5
Se disuelven 0,02 moles (2,74 g) de 3-amino-2,6- 

dimetilfenol y 0,02 moles (2,85 g) de cloro-para-fenilendia 
mina en 200 anP de agua, a los que se han adicionado 50 cm 
de amoniaco de 222B. Se añade poca a poco a la mezcla obte­
nida, con agitación, 0,04 moles (15,16 s) de ferricianuro 
potásico. Una vez terminada la adición, se filtra y se la­
van con agua 5 6 de la indoanilina deseada que, después de 
recristalización en una mezcla de dimetilformamida y agua, 
funde a 1962.

Calculado para
Análisis ^14^14^^301 Encontrado

C % 60,98 60,51 - 60,61

H % 5,08 5,17 - 5,30

H % 15,24 15,17 - 14,95

C1 °/o 12,88 12,99 - 12,88
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EJEMPLO 9
Preparación de N-r(4'’-amino-3,f-ifletil)fenil~l-5-eLcetilamino-

benzoquinonimina
Esta preparación se efectúa según el esquema de 

reacción siguiente:

10

-NHc \ /
mcocH_

OH
Pe(C]J)6K7

1S

20

25

30

-» H, -N = 0

Se añaden 0,4 moles (78 g) de dibidrocloruro de 
para-toluilendiamina disueltos en 500 cnr de agua, a los que 
se han adicionado 50 cm^ de amoniaco de 222B, a 0,4 moles 
(60,4 g) de 5-acetilaminofenol disueltos previamente en 2 
litros de agua de hielo, a los que se ha agregado 1 litro de 
amoniaco de 222B. En la mezcla así obtenida se introduce po­
co a poco, a lo largo de media hora y con agitación, una so­
lución de 0,8 moles (262 g) de ferricianuro potásico en 130C 
cm^ de agua. Se aíslan por filtración 50 S de indoanilina 
cristalizada que, después de lavada con agua y a continua­
ción con acetona y recristalizada en una mezcla de dimetil- 
formamida y agua, funde a 1412.

Análisis

C %

Calculado para 
C15H13N3°2

66,91

Encontrado

66,50 - 66,52
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5,70 - 5,72

15,64 - 15,57
H % 5,57
N %

EJEMPLO 10
Preparación de N-f U'-amino^ '-metoxi^'-metil^enilV?-...

acetilamino-benzoauinonimina
Esta preparación se efectúa según el esquema de 

reacción siguiente:

* Fe(CN)6K-3'

N .

0CH-, NHCOCH-,3 x..... 3
k ura solución de 0,02 moles (4,5 g) de dihidro-

cloruro de 2-metoxi-5-metil-para-fenilendiamina en 200 cm3

de agua se añaden 10 cm3 de amoniaco de 222B y después 0,02 

moles (3,02 g) de J-acetilamino-fenol previamente disuelto en 
200 cm3 de agua de hielo, a la que se han adicionado 60 cm3 

de amoniaco de 222B. En la mezcla asi obtenida se introduce 
poco a poco, con agitación, una solución de 0,04 moles 
(13,1 g) de ferriciahuro potásico en 250 cm3 de agua. Des­
pués de 1 hora de agitación, se filtran 4,4 g de la india- 
nilina deseada que, después de recristalización en una mez­
cla de agua y piridina, funde a 2552.





10

15

20

25

- 19-
409213

lavado con acetona y recristalioación en una meada de di- 
metilformamida y agua, funde a 105fi*

Análisis
Calculado para 

C15H15H3°2
Encontrado

C % 

H % 

N %

66,11

5,75
15,52 -.15,'4-7

66,91 
5,57 

15,61

EJEMPLO 12
de V - t < - a - i n o - ; 1 Uanill-Vacetila^tog;

6-metil-benzoquinonimina
Esta preparación se efectúa según el esquema de 

reacción siguiente:

Pe(CN)6K?:

30

MC0CH,
3 3

A una solución de 0,02 moles (3,90 g) de dihidro- 
cloruro de para-toluilendiamina en 200 cm3 de agua, se ana­
den 10 cm3 de amoniaco de 22°B y después 0,02 moles (3,30 g)

de 5-acetilamino-2-metilfenol previamente disueltos en 200 

cm3 de agua, a los que se han adicionado 60 cm3 de amoniaco 
de 22üB. La mezcla así obtenida se introduce poco a poco, 
con agitación, en una solución de 0,04 moles (13,1 s) *> fe‘ 
rricianuro potásico en 200 cm3 de agua. Después de 1 hora de



agitación, se filtran 3,80 g de indoanilina cristalizada 
que, después de recristalización en ana mezcla de dimetil- 
formamida y agua, funde a 1402.

Análisis

C %

H %

Calculado para 
Cl6H17Iir302

67,84
6,00

EJEMPLO 13

Encontrado

66,37 - 66,50 
6,11 - 6,16

Prenaración de M-LC4^-amino-3'-cloro)fenill-5-acetilamllioz
6-metil-benzoquinonimina

Esta preparación se efectúa según el es quejas.* de
* • *'reacción siguiente: *

Se disuelven 0,02 moles (3,30 g) de 5-acetilamino 
-2-metilfenol y 0,02 moles (2,85 g) de cloro-para-fenilen- 
diamina en 500 cm3 de agua a los que se han adicionado 70 

cm3 de amoniaco de 222B. En la mezcla así obtenida se intro­
ducen poco a poco, con agitación, 0,04 moles (13,16 g) de 
ferricianuro potásico disueltos en 300 cm3 de agua. Por fil 
tración se aislan 3,8 g de indoanilina cristalizada que, de 
pués de recristalización en una mezcla de piridina y agua,

funde a 2152 •
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Peso molecular calculado para
Peso molecular encontrado por valoración po

503,5

rico en 

Análisis

medio acético.
Calculado para 

cisH14N3°2G1

292 .

Encontrado

0 % 59,31 58,48

H % 4,64 4,67

N % 13,83 13,69 - 13,7C|

EJEMPLO 14
Pr.OT,»T.aeión de N-[(4'-amino-2'-metoxi-5'-metil,ifenill5-ace~

ti 1 nmi 1-benzoauinonimina
Esta preparación se efectúa según el esquema de

reacción siguiente:

30

A una solución de 0,02 moles (4,5 g) dihidro-
cloruro de 2-metoxi-5-metil-para-fenilendiamina en 200 cm5 

de agua se añaden 10 cm5 de amoniaco de 222B y después 0,02
moles (3,30 g) de 5-acetilamino-2-metilfenol previamente di
sueltos en 200 cm5 de agua de hielo a los que se han adicio 
nado 60 cm5 de amoniaco de 222B. En la mezclo así -obtenida
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se introduce poco a poco, con agitación, una solución de
3

0,04 moles (13 ,1 g) de ferricianuro potásico en 250 cm de 
agua. Después de 1 hora de agitación, se filtran 5,4 S de 
la indoanilina deseada q_ue, después de re cristalización en 
acetato de etilo, funde a 2202.
Peso molecular calculado para 
Peso molecular encontrado.por valoración 

poteneiométrica efectuada con ácido 
perelórico en medio acético

313

• «/> • s*

Análisis

U %

Calculado paraG17H19H5°2

316 

*Eneentrado-> "* i» __
13,33^13,4213,40

EJEMPLO 15
Prenaración de N-f(4y-aminotetrametil)fenil']-3-acetilamino^ 

6-metil-benzoquinonimina ’ '
Esta preparación se efectúa según el esquema de

reacción siguiente:

+

CH OH,3 3 CH3 CH3

\ /
CH3 CH3

Pe(CN)6̂ 3

.0

HHCOCH^

30

k -una solución de 0,02 moles (4,74 g) de dihidro- 
cloruro de 1 ,4-diaminodureno en 200 cm^ de agua, se añaden 
10 cm^ de amoniaco de 222B y después 0,02 moles (3,30 g) de



409215
5-acetilamino-2-metilfenol previamente disueltos en 200 cm. 
de agua, a los que se han adicionado 60 cm5 de amoniaco de 
222B. A la mezcla así obtenida se introduce poco a poco, 
con agitación, una solución de 0,04 moles (13,1 g) de ferri 
cianuro potásico en 200 cm3 de agua. Después de 1 hora de 
agitación, se filtran 3,5 S de indoanilina cristalizada que 
por recristalización en una mezcla de piridina y agua, fun-

10

1S

20

25

30

de a 2702.
Peso molecular calculado para ^qg®23^3^2 325.

Peso molecular encontrado por valoración
potenciométrica efectuada en metil-is£ 
butil-cetona con ácido perclórico 337

Análisis
Calculado para 

CiqH23W3°2 Encontrado

C % 70,15 69,87 - 69,81

H % 7,07 7,19 - 7,04

N % 12,92 13,06 - 12,87

EJEMPLO 16
Preparación de N- (4^-amino-2^-metoxi-5,-metil)fenil -5~a.ee:;

tilamino—2,6—dimetil—benzoquinonimina

Se disuelven 0,03 moles (5,37 s) 2,6-dimetil- 
3-acetilaminofenol en 200 cm5 de agua a ios que se han adi­
cionado 90 cm3 de amoniaco de 222B. A esta solución se aña­
den simultáneamente, mediante 2 embudos de bromo, por una 
parte una solución de 0,03 moles (6,75 s) ¿e dihidrocloruro
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de 2-metoxi-5-metil-para-fenilendiamina y, por otra parte, 
una solución de 0,06 moles (19,75 g) de ferricianuro potá­
sico en 200 em5 de agua, todo ello enfriando el medio de 
reacción para que la temperatura no pase de 102. Una vez 
terminada la adición, se deja la mezcla en reposo durante 
20 minutos en las proximidades de 102 y después se aislan 
por filtración 4,40 g de indoanilina que, por recristaliza- 
ción en una mezcla de dimetilformamida y agua, funde-a 2362

Análisis
Calculado para

°18H21N3 ° 3 _ Encontrado

c % 66,05 65,79 - 65,69

H % 6,42 6,39 - 6,34

N % 12,84 13,08 —13,00

EJEMEPL0 17 .:. -
Preparación de H-r(4^-amino-2^-metoxi)fenil1-3-acetllaminoz

benzoquinonimma

0CH. nhcocil,

Por una parte se disuelven 0,01 moles (2,11 g) de
3

diñidrocloruro de metoxi-para-fenilendiamina en 5o cm de 
agua. Por otra parte se disuelven 0,01 moles (1,51 g) de me-j 
ta-acetilaminofenol en 100 cm^ de agua a los que se lian adi­
cionado 30 cir* de amoniaco de 222B. Se mezclan las dos solu­
ciones así preparadas y después se añaden lentamente, con 
agitación, 0,02 moles (6,58 g) de ferricianuro potásico en 
50 cm^ de agua, todo ello manteniendo la temperatura del 
medio de reacción entre 5^ 7 10a. Una vez terminada la adi-
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ción, se aíslan por filtración 1,42 g de indoanilina que,

después de lavada con agua y recristalizada en una mezcla

de piridina y agua, funde a 2412. Este producto es cromato-

gráficamente puro.

Análisis
Calculado para 

G15H15N3°3 Encontrado

C % 63,15 62,86 - 62,96

H % 5,26 5,39 - 5,36

JS % 14,73 14,92 - 14,83

Peso molecular calculado para 285

Peso molecular encontrado por valoración potencio

métrica en ácido acético con ácido perclórico 289

g

EJEMPLO 18
Se prepara la solución tintórea siguiente:

0 j i?Compuesto del Ejemplo 2 ’
Butilglicol
Alcohol láurico exietilenado con 10,5 moles de

5 góxido de etileno
.  o 1 0 0  8Agua c.s. para

Esta solución, que presenta un pH de 7, se apli­
ca sobre cabellos 90 % grises. Después de un tiempo de re­
poso de 20 minutos, seguido de erogado y champú, se obtie 
ne una coloración violin.

EJEMPLO 19
Se prepara la solución tintórea siguiente:

0 i gCompuesto del Ejemplo 4 ’
Laurilsulfato amónico al 20 % de alcohol graso 20 g
Acido etilendiaminotetraacético
Amoniaco de 22£B 
Agua c.s. para

0,2 g
1 cm^ 

100 g
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0,1 6

5 g

5 g
100 s

Esta solución, que presenta un pH de 11, es apli­
cada durante 20 minutos sobre cabellos platino. Después de 
enjuagado y cbampú, se obtiene una tonalidad palo de rosa.

EJEMPLO 20
Se prepara la solución tintórea siguiente: 

Compuesto del Ejemplo 7 
But'ilglicol
Alcohol láurico oxietllenado con 10,5 moles 

de óxido de etileno 
Agua c.s. para

Esta solución, que presenta un plí de 7, es apli­
cada sobre cabellos 100 % blancos durante 20 minutos.’Des­
pués de enjuagado y cbampú, se obtiene una coloración rosa.

EJEMPLO 21 '
Se prepara la solución tintórea siguiente: * 

Compuesto del Ejemplo 11 &
Butilglicol 5 S
Alcohol láurico oxietllenado con 10,5 moles

de óxido de etileno . 5 6

Agua c.s. para 100 S
Esta solución, que presenta un pH de 7» se apli­

ca durante 20 minutos sobre cabellos 100 % blancos. Des­
pués de enjuagado y cbampú, se obtiene una tonalidad malva.

EJEMPLO 22
Se prepara la loción de marcado siguiente:

Compuesto del Ejemplo 2
Copolímero de ácido crotónico y acetato de 

vinilo
Alcohol de 962 c.s. para 
Agua c.s. para

0 , 1  g

2
50

100

g
s
6
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EJEMPLO 23

Se prepara la solución siguiente:
Colorante del Ejemplo 16 6

Copolímero de ácido crotónico y acetato de vinilo 2 g
Alcohol de 96a c.s.p. 50Q
Trietanolamina c.s.p. pH 7
Agua c.s.p. 100 . . g

Esta solución, aplicada como loción de marcado 
sobre cabellos decolorados, les comunica una tonalidad azul
pastel muy plateada. . .

EJEMPLO 24-
Se prepara la solución siguiente:

Colorante del Ejemplo 17 0,1 g
Copolímero de acetato de vinilo y ácido crotónico 2 g 
Alcohol de 96a c.s.p. 50a
Agua c.s.p. Í00 g
Trietanolima c.s.p. pH 7

Esta solución, aplicada como loción de marcado 
sobre cabellos decolorados, les comunica una tonalidad azul 
lavanda de reflejos plateados.

En resumen, la Patente de Invención que se soli­
cita, deberá recaer sobre las siguientes:

REIVIHPICACIOMES
1 .- Mejoras introducidas en un procedimiento de 

preparación de colorantes de tipo indo, en especial indoani 
linas, dotados de propiedades tintóreas perfeccionadas en - 
particular para el teñido del cabello humano, que responden 
a la fórmula general:

30
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(I)
donde

30

j  Rj, iguales o diferentes, representan un átomo,de 
hidrógeno, un átomo de halógeno, un radical alquilo 
o alcoxi inferior, un resto ureido o una agrupación 
-HHCOR (donde R representa un radical alquilo infe­
rior) , -I,

Rg representa un átomo de hidrógeno, un átomo de haló­
geno, un radical alquilo o alcoxi inferior, uq resto 
ureido, un resto —EHCOR (donde R representa un radi­
cal alquilo inferior) o un resto -MRg, representan­
do R0 un átomo de hidrógeno, un radical alquilo infeO
rior, hidroxialquilo inferior o carbamilmetilo, con 
la condición de que cuando R2 es un resto -RHRg, Rj. 
no puede ser un átomo de hidrógeno,

R^, R^, Rg y Hy representan un átomo de hidrógeno, un 
átomo de halógeno o un resto alquilo o alcoxi infe­
rior,

por condensación de una para-fenilendiamina de fórmula:

Rg R^

sobre un compuesto fenólico de fórmula

(II)
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(III)

(donde los radicales R-̂  a Ry tienen el significado dado an­
te-. ..ormente), en presencia de un oxidante, cuyas mejoras ■ 
consisten en emplear un ferricianuro como oxidante, efec­
tuándose la reacción en medio alcalino y aislando a conti­
nuación las indoanilinas por filtración y lavado y even-, 
tualmente purificando por recristalización.

2. — Mejoras de acuerdo con la Reivindicación 1, 
caracterizadas porque el ferricianuro empleado es ferricia­

nuro potásico.
3. - Mejoras de acuerdo con la Reivindicación 1, 

caracterizadas por emplear amoniaco para alcalinizar xa so­

lución.
4-.- Mejoras de acuerdo con la Reivindicación 1, 

caracterizadas porque la recristali'zación se realiza en una
mezcla de dimetilformamida—agua.

5. - Mejoras de acuerdo con la Reivindicación 1, 
caracterizadas porque la recristalización se realiza en una 
mezcla de piridina-agua.

6. - Mejoras de acuerdo con la Reivindicación 1, 
caracterizadas porque la recristalización se realiza en ace­

tato de etilo.
7 . - Se reivindica por último, como objeto sobre 

el que ha de recaer la Patente de Invención que se solici­
ta: "MEJORAS INTRODUCIDAS EN UN PROCEDIMIENTO DE PREPARACION
de c o l o rantes de tipo i n d o , e n e s p e c i a l i n d o a n i l i n a s».
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