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Este invento tiene por objeto un procedimiento

para la preparacidén de una indoanilina de férmula general:

R (1)

R1 v R., iguales o diferentes, representan un &tomo de
hidrégeno, un Atomo de halbgeno, un radical alguilo
0 alcoxi inferior, un resto ureido o una agrupacidn
~NHCOR (donde R representa un radical alquilo infe-
rior),

R, representa un ftomo de hidrdgeno, un Atomo de hald-
geno, un radical alquilo o alcoxi inferior, un res-
to uréido, un resto -NHCOR (donde R representa un
radical alquilo inferior) o un resto -NHRg, repre-
sentando Rg un ftomo de hidrdgeno, un ra?ical alqui-
lo inferior, hidroxialquilo inferior o carbamilmeti-
lo, con la condicidén de que cuando R, es un festo
~NHRg R9 no puede ser un Atomo de hidrégéno,

Rq, R5’ BB v B7 representan un Atomo de hidrbgeno, un
4tomo de haldgeno o un resto alquilo o alcoxi infe-
rior, entendiéndose que los términos "radicales al-
quilo o alcoxi inferiores" se iefieren en todo lo
anterior a radicales alquilo o alcoxi que contienen
de 1 a 4 dtomos de carbono,

Otro objeto de esta invencidn lo constituyen
las composiciones tintéreas para fibras queratinicas, en eg

pecial para cabellos humanos, que contienen en solucibén pox
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1o menos una indoanilina de férmula general (I).

Las composiciones tintdéreas del invento pueden
ser soluciones acuosas pero btambién soluciones ln‘.da:-oa.lcohc'>-|
licas que contienen ademds un resina cosmética, en cuyo cad
50 constituyen lo que sc ha convenido denominar lociones dc
marcado coloreadas, aplicables sobre los cabellos humedeci-H
dos antes del marcado.

Las composiciones del invento pueden contener
de 0,02 2 0,3 % en péso de colorantes de férmula I, pero

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

tes,

ias indoanilinas de férmula I puecden ser uti-
lizadas por si solas, en cuyo caso permiten obtener tintes
que varian del pfirpura al azul verdoso.

Igualmente pueden ser utilizadas en mezcla cen
otroé colorantes capilares, por ejemplo colorantes azoicos
o antraquinénicos.

Ei pH de las composiciones del invenbto puede
variar entre amplios limite:.. Asi, en general est& compren-
dido entre 5 y 11, pero preferentemeﬁte entre 7 y 11.

Las composiciones del invento pueden presentar-

se en forma de simples soluciones acuosas o hidroalcohdli-

‘cas. No obstante, pueden contener igualmente espesadores y

presentarse en forma de cremas o geles.

Las composiciones del invento pueden contener
ademéds diferentes ingredientes habitualménte utilizados en
cosmética, por ejemplo agentes humectantes, agentes disper-
santes, agentes ahﬁecantes, agentes de penetracibn, 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 ficilmente disolviendo en agua, o cn una mezcla de
agua y alcohol, uno o varios compuestos de férmula I, en
mezcla o no con otros colorantes.

La tintura de las fibras queratinicas, en es-
pecial de los cabellos humanos, mediante las composiciones
tintdreas del invento que son soluciones acuosas se reali-
za de la forma habitual por aplicacibn de la composicién
sobre las fibras a tefilr, con las que se deja en contacto
durante un tiempo que oscila entre S5 y 30 minutos, seguido
de enjuagado y eventualmente de lavado y secado de las fi-
bras. ‘

Las composiciones del invento gue constituyen
lociones capilares de murcado contienen en solucidn hidro-
alcohdlica por lo menos una resina cosmética y por lo me-
nos un compuesto de férmula I.

Entre las resinas cosméticas que pueden entrar
en la composicidén de las lociones de marcado del invento s¢
pueden citar la polivinilpirrolidena, los copolimeros de
&dcido crotbénico y acetato de vinilo, vinilpirrolidona y
acetato de vinilo, anhidrido maleico y éter butilvinilico,
etc. Estas resinas se utilizan en la proporcién de 1 a 3 %
en peso.

Los alcoholes adecuados para la realizacibén de
las lociones de marcado del invento con los de bajo peso
molecular, preferiblemente etanol o isopropanol. Estos al-
coholes se utilizan en la proporcidn de 20 a 50 % en peso.

Las lociones de marcado del invento se emplean
de la forma habitual por aplicacién sobre los cabellos hi-

medos previamente lavados y enjuagados, seguido de arrolla-
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miento y secado de los cabellos.

Entre las indoanilinas de férmula I, aquellas en
las que por 1o menos dos de los radicales Ry a R, son dife-
rentes de un Atomo de hidrdgeno y R5 v R7 no son simulté-
neamente dos Atomos de cloro, son compuestos nuevos que
constituyen otro objeto del presente invento.

Los nuevos compuestos de la invencidén pueden ser

obtenidos, por condensacién de una para-fenilendiamina de

f£érmula:
(1)
sobre un compuesto fendlico de férmula:
OH
L BN , (1I1)

(£érmulas en las que los radicales R, a R7 tienen el signi-
ficado dado anteriormente), realizindose esta condensacién
en medid acuoso de pH igual o superior a 8, en presencia

de un persulfato potésico y a una temperatura comprendida
entre 02 y 402C,

Entre los fenoles utilizables para preparar las
composiciones del invento, podemos mencionar los siguientesj
fenol, 2,6-xilenol, 2,5-xilenol, 5-~amino-2-metilfenol, 5-
amino-2-¢loro-fenol, 5-N-metilamino-2-metil--fenol, 5-N-

carbamilmetilamino~-2-metil-fenol, 2,6-dimetil-3-amino-fe~-
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nol, 3-N-acetilamino-fenol, 5—N;acetilamino—2-metil—fenol,
2-N-acetilamino-fenol o 3-N-acetilamino-2,6-dimetil-fenol.

Las para-fenilendiaminas utilizables en la pre-
paracidén de las indoanilinas del invento son, por ejemplo,
para-fenilendiamina, para-toluilendiamina, 2,5-diaminoani- |
sol, 2,5-diaminoclorobenceno, 2-metoxi-S-metil-para-fenilen
diamina, 2,6-dimetil-}-metogi-para-fenilendiamina y diami-
no-1l,4-dureno.

La ventaja esencial de las composiciones obteni-
das mediante las indoanilinas preparadas por el procedi-
miento de la invencidén reside en la reproducibilidad de la
tonalidad obtenida, que proviene del hecho de que és posi-
ble aislar los compuestos con un rendimiento especialmente
interesante, lo gque no era posible con los procedimientos
de la técnica anterior.

En los procedimientos utilizados con anteriori-
dad se obtenia, no el producto en estado puro, sinc una
mezcla en la éue se encontraba el producto en pequena can-
tidad, el producto de partida no transformado y un cierto
nimero de productos intermedios. Aungue es posible utili-
zar esta mezcla para tefiir en caliente, (es decir, en las
proximidades de 80-902) las materias textiles, es evidente
que para el tefiido de cabellos humanos es necesario operar
a una temperatura netamente més baja, que no pase de 402C
Y eliminar completamente los productos intermedios que pue-
den resultar peligrosos para el cuero cabelludo.

Por otra parte, la firma solicitante ha observa-
do que es posible obténer estos resultados ventajosos de
rendimiento de la reaccidn seleccionando un oxidante par-

ticular en funcidn de los compuestos que se desea obtener,
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que en el caso comprendido dentro de esta invencidn y es-
pecialmente para los compuestos descritos en los ejemplos,
es un persulfato potlsico, operando en un medio alcalino
Yy aislando a continuacién las indoanilinas por filtracida
vy lavado y eventualmente purificando por recristalizacidu.
El empleo de un persulfato potédsico es critico para el
procedimiento de esta invencién ya que, en efecto, se ha
comprobado que el empleo de un oxidante demasiado suave
no permite obtener el producto en estado purc sino sola-
mente una mezcla, mientras que el empleo de un oxidante
demasiado fuerte da lugar a un pigmento coloreado ya pre-
cipitado que, por lo tanto, no puede dar lugar a una colo-
racidén in situ sobre el cabello.

Los ejemplos que siguen estdn destinados a ilus-
trar los diferentes aspectos del presente invento, debien-
do entenderse que no presentan ningin carfcter limitativo.
Las temperatyras indicadas en estos ejemplos estén expre-
sadas en grados Celsius.

EJEMPIO 1 -

Preparacién de N—[(#’-amino-§',5'-dimetil-2’—metoxi)fenil]—

2,6~dimetil~benzoguinonimina

Esta preparacidén se efectfia segin el siguiente

esquema de reaccidn:

Cﬂz CH3
H + OH 3>
2 2 >
N\ / 805K,
% CHz H3
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sueltos en 500 cm” de agua. Una vez terminada la adicién,

Anflisis _ Cl7Hé0Né02 Encontrado
c% 71,8% 22,04
H% 7,04 6,99
N % 9,85 9,91 - 10,10

EJEMPIO 2

Por una parte se disuelven 0,05 moles (14,34 g)
de dihidrocloruro de 2,6-dimetil-3-metoxi-para-fenilendia-
mina en 500 cm3 de una solucién de sosa 0,2 N y, por otra
parte, 0,05 moles (7,32 g) de s,6-xilenol en 500 e’ de
una misma solucibn de sosa 0,2 N. Se mezclan las dos solu=-
ciones as{ obtenidas y después se afiaden lentamente y con
agitacién 0,05 moles (13,50 g) de persulfato potésico di-

3
la mezcla de reaccidn se deja en reposo durante 1 hora a
02 y después se aislan 10,6 g de la indoanilina deseada que
después de recristalizada en una mezcla de acetona-agua,
funde a 1232,
= Calculado para

Preparacidn de N-[(4’-amino-3’,5’-dimetil-2’-metoxi)fenil’-

2,5-dimetil-benzoquinonimina

Esta preparacidn se efectfia segin el esquema de

reaccidén siguiente:
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de diﬁidrocloruro~de 2, 6-diretil-3-metoxi-para~fenilendia-

: Analisia | 017H20N202 Encontrado
c% '?1.83 72,03
5 7,04 7,04
N % 9,85 9,55 ~ 9,75

Se disuelven, por.una parte, 0;06 moles (14;43 g)
mina.en 6007cm3 de una solucién 0,2 N de sosa y, por otra
perte, 0,06 moles (%,32 5) de 2,5-xilenol en 600 and de 1a
misma solucién de sosa 0,2 N. Se mezclan las dos solucio~
neé y después se afiade lentamente, con agitacién, una solu
cién de 0,06 moles (16,20 g) de persulfato potdsico en
600 3 de égua. Una vez ferminada la adicién, la mezcla
éo deja en reposo durante 1 hora, a la temperatura ambiente
y después se aislan por filtracidn 9,5 é de indoanilina de-
seada que, después de recristalizacién en una mezcla de di-
metilformamida~agua, funde a 124°,

Calculado para

——p —————— =
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Preparacién de N-[(4'-aminotetrametil)fenil)-3-amino-2,6-

dimetilebenzoquinonimina

Esta preparacidén se efectlia segln el esquema de

reaccibn siguiente:

S,0gK>

CH CH

CH CH

Anflisis ¢, .H,.N,0 Encontrado

Q’Qf

Por una parte se disuelven 0,02 moles (4,74 g) de
dihidrocloruéo de 1,4~diaminodureno en 200-cm® de una solu-
cibén de sosa 0,2 N y por otra parte 0,02 moles (2,74 g) de
3-amino-2,6-dimetilfenol en 200 e’ de una solucién de so-
sa igualmente 0,2 N. Se mezclan las dos soluciones y des-
pués se afiaden lentamente, con agitacién, 0,02 moles (5,4 g
de persulfato potésico disueltes en 200 cm’ de agua. Una
vez terminada la adicién, la mezcla se deja en reposo duran
te 1 hora a la temperatura ambiente y despubs se aislan por
filtracibén 3,7 g de la indoanilina deseada que, después de
recristalizacidén en una mezcla de dimetilformamida y agua,

funde a 2102.

Calculado para
1872373

N % 14,14 13,87 - 13,89
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Preparacibn de N- (4’-amino-2’-metoxi)fenil -3-acetilamino-

6-metil~benzoquinonimina

Esta preparacibn se efectua seglin el esquema de

reaccibn siguiente:

Hy
) HAN NH : OH e
> 2+
S;0¢K,
0cH, cOcE,

i

1 lucién de sosawO,Z N. Por otra parte se disuelven 0,02 moles]

| recristalizacién en una mezcla de dimetilformamida y agua,

OCH; ~ NHCOCH

Por una parte se disuelven 0,02 moles (4,22 g)

de dihidrocloruro de 2,5-diaminoanisol en 200 cm’ de una S0

de 3,3 g) de 5-acetilamino-2-metilfenol en 200 cn’ de una so.
lucibén de sosa igualmente 0,2 N. Se mézclan las dos solucio-
nes y después se afiaden lentamente, con agitaciém, 0,02 mo-
les (5,4 g) de persulfato potdsico previamente disuelto en
250 cm? de agua. Una vez terminada la adicibn, se aislan por

filtracién 3,1 g de la indoanilina deseada que, después de

dunde a 2152,
Calculado para

An4lisis | C16H1703§3 Encontrado
C % 64,21 64,45 ~ 64,16
H % 5,68 5,90 - 5,82

N %. 14,04 14,30 ~ 14,12
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EJEMPIO 5
Preparacién de N- (4°-amino-3‘-metil)fenil -2-acetilamino-

.........

benzogquinonimina

Esta preparacidén se efectua seglin el esquema de

reaccién siguilente:

———

+ OH i —
\\ // SZOBKé

HEN NH,

COCH

-q.-—-"'ebﬂeul___<<;:::>>—__‘N’=====<::::;£j=====0
COCH,
CH3 _ 3

20

25

Por una parte se disuelven 0,02 moles (3,90 g) de
dihidrocloruro de para-toluilendiamina en 200 cm3 de una
solucibén de sosa 0,2 N y por otra parte 0,02 moles (3,02 g)
de 2-acetilaminofenol en 200 cm’ de una solucién de sosa
igualmente 0,2 N. Se mezclan las dos soluciones y después
se afiaden lentamente, con agitacidn, 0,02 moles (5,4 g) de
persulfato potésico disueltos en 250 cm3 de agua. Unsa vez
terminada la adicibén, se deja en reposo la mezcla de reac-
cién durante 1 hora a la temperatura ambiente y después se
aislan 4,5 g de la indoanilina deseada que, por recrista-

lizacién en una mezcla de dimetilformamida y agua, funde

a 110¢e,
Calculado para
Anflisis . 015H15N302 Encontrado
N % 15a61 15177 - 15983
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EJEMPLO 6

Preparacidn de N- (4'-amino)fenil -3-acetilamino-2,6-dime-

til-benzoguinonimina

Esta preparacidén se efectfia segin el esquema de

reaccibn siguiente:

: O '
N o+ OH >
5,0g%>
CH,CO Hy

CHBCONH CH

Por una parte se disuelven 0,06 moles (10,9 g)
de dihidrocloruro de para-fenilendiamina en 600 cm3 de una
solucibén de sosa 0,2 N y por otra parte 0,06 moles (10,8 g)
de 3-acetilamino-2,6-dimetilfenol -en 600 cm’ de una solu-
cibén de sosa igualmente 0,2 N, Se mezclan las dos solucio-
nes y después se afiaden lentemente, con .agitacién, 0,06 mo-
les (16,2 g) de persulfato potésico disueltos en 600 cm’
de agua. Una vez terminada la adicibén, la mezcla de reac-

cién se deja en reposo durante 1 hora a la temperatura am-

pués de recristalizacidn en una mezcla de dimetilformamida

y agua, funde a 2202.

Calculado para
Anélisis Cl6H1702 3 Encontrado

C % 67,84 67,64




10

20

ol 25

H % 6,01 6,24
N % 14,84 14,98 - 15,00
EJEMPIO 7

Preparacién de N-/T4’-amino-2°,5’-dimetoxi)fenil/-3-amino-

6-metil-benzogquinonimina

Esta preparacidén se efectila segin el esquema de

reaccibén siguiente:

v

Se disuelven 0,01 moles (2,228 g) de persulfato
ambnico en 20 cm5 de agua, 50 cm3 de acetona y 5 cm5 de -
amoniaco de 22°9B, A esta solucibn enfriada en hielo se afla-
den 0,01 moles (2,41 g) de dihidroclorurc de 2,5-dimetoxi-
para fenilendiamina en 25 cm5 de agua. Una vez realizada
la mezcla, se agrega una solucidn previamente preparada de
0,01 moles (1,23 g.) de 3-aminc-G-metilfenol en 50 cm? de
agua y 20 cm3 de amonia&o de 222B. Se filtra, se afladen al
filtrado 300 cn’ de agua y se separan 1,2 g. de la indoani-
lina deseada que, después de lavado con agua y secado a -
vacio, funde a 104&,

Calculado para
1517505
C % : 62,70

Anjlisis Encontrado

62,25 - 62,11
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H % 5,92 6,10 - 6,11
N % 14,62 14,55 -14,73
EJEMPIO 8

Preparacibn de N-/T4’-amino-2”-metoxi)fenil/-2,6~dimetil-~

benzoguinonimina

OCH5 CH5

H N 0

Por una parte se disuelven 0,15 moles (31,65 g.)
de dihidrocloruro de metoxi-para-fenilendiamina en 900 cm5
de solucibdn de sosa 0,33 N. Por otra parte, se disuelven -
0,15’moles (18,3 g.) de 2,6-xilenol en 450 cn? de una solu-
c¢ibn 0,66 N de sosa. Se mezclan las dos soluciones asi pre-
paradas y después se afladen lentamente, ¥y con agitacidén -
34,2 g. de pgrsulfato ambnico disuelto en 200 cm5 de agua.
Una vez terminada la adicibn, la mezcla de reaccidn se de-
Ja en reposo durante 10 minutos a la temperatura ambiente
y despues se aislan por filtracién 17,5 g. de indoanilina
que, después de lavada con agua y acetona y secada a vacio,
funde a 1822. El producto es cromatogréficamnente puro.

Peso molecular calculado para 015H16N202 » 256

Peso molecular encontrado por valoracidn

Potencimétrica en metil-isobutil-cetona

con &cido perclérico 261
: Calculado para
Andlisis 015H161\1202 Encontrado
c % 7Oa51 70:4‘1 - 70)59

H % 6,25 6,35 - 6,24
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N % 10, 94 10,65 - 10,76
' EJELPIO 9

Preparacidn de N—/(4’ -anino-2’,5°-dimetosdi)fenil/<2,6-dine

til-benzoaquinonimina

Hy

Hy

A una solucidn enfriada a 02 de 2,28 g. de persulf
fato aménico en 20 cm® de agua, 50 cn’ de acetona 7 10 cm’
de amoniaco de 220B, se anaden G,01 nmoles (2,41 g.) de dihil
drocloruro de 2,5-dimetoxi-para-fenilendiamina disuelto en
25 cn’ de agua. La mezcla asl obtenida se agrega inmediata-
mente sobre una solucién enfriada en hielo de 0,01 moles
(1,22 g.) de 2,6-xilenol en 50 cn? de agua, 20 cm? de amo-
niaco de 229B y 5 cm3 de acetona. La mezcla de reaccidn ad-]
quiere inmediabtamente una tonalidad azul verdosa. Se agre-
gan 175 em’ de agua y por filtracibn se aislan 1,2 g. de
indoanilina que, despues de lavada con agua y secada a va-
cio, es cromatogrificamente pura y funde a 1702,

Peso nolecular calculado para ClGHléHZOE 286
Peso molecular encontrado por valoracién

potenciométrica en mnetil-isobutil-ce~

tona con Acido werclérico 294
Calculado para
Anflisis 016H18N205 Encontrado
C 67,13% 67,00 - 66,58l
H % 6,29 6,11 - 6,14
N % 9,76 9,80 - 9,86
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Preparacibén de N-[(4’-amino-2’-metoxi~5’-metil)fenil|2-me-

til-5-amino-benzoguinonimina

Se disuelven 0,1 moles (12,3 g) de 2-metil-5-
aminofenol en 350 cm’ de agua, a los que se han adicionado
100 cm3 de amoniaco de 22°B. A esta solucibn se agrega si-
multéneamente, mediante dos embudos de bromo, por una par-
te una solucién de 0,1 moles (22,5 g) de dihidrocloruro de
2~-metoxi-5-metil-para-fenilendiamina en 100 cm3 de agua y,
de otra parte, una solucibén de 0,1 moles (22,8 g) de per-—~
sulfato ambénico en 50 e’ de agua, al mismo tiempo que se
oxida el medio de reaccidn en hielo. Una vez terminada la
adicidén, la mezcla se deja en reposo durante 15 minutos
a la temperatura ambiente y despuéé se filtran 8,80 g de
indoanilina que, después de recristalizacidn en una mezcla
de piridina y agua y secado a vacio, funde a 1582.

Calculado para

Anélisis 015H17H302.O,5 H,0 Encontrado
) 64,29 o4,64 - 64,57
H % 6,42 6,66 - 6,57
N % 15,00 15,00 - 14,94

EJEMPLO 11

Preparacidn de N-|(4 -amino-2°,5’-dimetoxi)fenil])2-metil~

5-acetilamino-benzoquinonimina
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" cipitado, se lava con agua y después con acetona y se seca

Anflisis ' C17H19N304 Encontrado
C % 62,01 . 62,30 - 62,02
H % 2,78 5,91 - 5,82
N % 12,76 12,49 - 12,57
EJEM?LO 12

H2N

A una solucidn enfriada a 02 de 2;28 g de persul-
fato amdnico en 20 cm5 de agua, 50 cm3 de acetona y 10 cm3
de amoniaco de 222B, se anaden 0,01 moles (2,41 de dihidro-
cloruro de 2,5-dimetoxi-para-fenilendiamina disuelto en
25 cm? de agua. La mezcla asi obtenida se agrega inmediata-
mente a una solucidén enfriada en hielo de 0,01 moles (1,65
g) de 2-metil-5-acetilaminofenol en 20 cm’ de sosa 0,5 N.

La indoanilina precipita inmediatamente. Se filtra el pre-

a vacio. La indoanilina obtenida es cromatogrificamente

pura y funde a 2352,

Calculado para

Preparacidén de N-[(4°-amino-3"-metil)fenil]-3-acetilamino-

2,6-dimetil-benzogquinonimina

" CH,CO
CH3 3

Hy / N\ _x —\>=o
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A una solucién de 0,02 moles (3,58 g) de 2,6-di-
metil-3-acetilaminofencl en 48 cm5 de acetona se anaden
0,02 moles (3,90 g) de dihidrocloruro de para-toluilendia-
mina en 30 cm3 de agua a los que se han adicionado 13 cm3
de amoniaco de 229B. En esta mezcla se introducen poco a
poco, con agitacién, 0,03 moles (6,84 g) de persulfato amd-
nico disuelto en 15 cm3 de .agua. La mezcla de reaccibn se
deja en reposo durante 15 hinutos a la temperatura ambien-
te y después se aislan por filtracidn 2,94 g de indoanili-
na que, después de lavada con agua y acetona y recristali-

zada en una mezcla de piridina y agua, funde a 185¢2.

Calculado para

Andlisis Cl7H19N302 Encontrado
C% 68,68 68,42 - 68,44
H % 6,39 6,44 - 6,53
N % 14,14 13,89 - 13,89

EJEMPLO 13
Se prepara la siguiente solucién tintdrea:

Compuesto del Ejemplo 1 0,15 g

Agua c.s. para 100 g

dmoniaco de 22°B c.s. para pH 10

Esta solucién, aplicada sobre unos cabellos 100 ﬁ
blancos durante 20 minutos, da después de enjuagado y cham-|
pl una tonalidad azul lavanda.

EJEMPLO 14

Se prepara la solucidn tintérea siguiente:

Compuesto del Ejemplo 5 0,1 g
Agua c.s. para 100 g
Amoniaco de 229B c.s. para pH 9

Esta solucibn, aplicada sobre cabellos 90 % gri-
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ses durante 20 minutos, después de enjuagado y chempl da
una coloracibén gris azulada.

EJEMPLO- 15

Se prepara la solucidn tintérea siguiente:

Compuesto del Ejemplo 7 0,2 g
Alcohol de 962 : 20 g
Agua c.s. para 100 g
Amoniaco de 222B c¢.s. para pH 9,5

Esta solucidén es aplicada durante 20 minutos so-
bre cabellos 95 % blancos. Después de enjuagado y champh
se obtiene una coloracidn gris ceniza.

EJEMPLO 16

Se prepara la solucibn siguiente:

Colorante del Ejemplo 9 0,2 g
Alcohol de 962 502
Amoniaco de 222B c.s.p. pH 10
Agua c.s.p. 100 g

Esta solucibn, aplicada sobre cabellos decolora-
dos durante 20 minutos a la temperatura ambiente, después

de enjuagado y lavado da una coloracidn verde jade muy cla-

ra.
EJEMPLO 17
Se prepara la solucibn siguiente:
Colorante del Ejemplo 8 0,10 g

Copolimero de &cido crotdnico y aceta-

to de vinilo 2 g
Alcohol de 962 c.s.p. ) 509
Trietanolamina c.s.p. pH 7
Agua c.s.p. 100 g

Esta solucibn, aplicada como locidén de marcado
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sobre cabellos decolorados, les comunica una tonalidad azul

intensa muy luminosa.

EJEMPLO 18
Se prepara la solucidn siguiente:
Colorante del Ejemplo 8 0,3 g
Alcohol de 96 ¢ 25 8
Agua c.s.p. . 100 g
Amoniaco de 229B c¢.s.p. ' _ pH 10

Esta solucidn, aplicada sobre cabellos natural-
mente blancos al 95 %, durante 20 minutos a la temperatu-
ra ambiente, después de enjuagado y lavado da una colora-

cién gris azulada.

EJEMPIO 19

Se prepara la solucidn siguiente:
Colorante del Ejemplo 9 0,1 g
Copolimero de acetato de vinilo y &cido crotbénico 2 g

Alcohol de 969 CeSePe 502
Agua c.s.p. 100 g
Dietanolamina c.s.p. . pH 7

Esta solucidn, aplicada en locibén de marcado so-
bre cabellos decolorados, les comunica una tonalidad azul

turquesa muy intensa.

EJEMPLO 20
Se prepara la solucibn siguiente:
Colorante del Ejemplo 11 0,05 g
Copolimero de &cido croténico y acetato de vinilo 2 g
Alcohol de 962 c.s.p. 502
Agua c.s.p. 100 g
Prietanoclamina c.s.p. pH 7

Esta solucibn, aplicada como locién de marcado
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sobre cabellos decolorados les comunica una tonalidad azul
turquesa clara, nacarada.

EJEMPLO 21

Se prepara la solucibn siguiente:

Colorante del Ejemplo 10 0,05 g
Copolimero de &cido crotbémnico y acetato

de vinilo . 2 g
Alcohol de 962 c.s.p. . 502
Agua c.s.D. 100 g
Trietanolamina c.s.p. pH 7

Esta solucibn, aplicada como locién de marcado
sobre cabellos decolorados, les comunica una tonalidad par-
ma clara nacarada.

EJEMPLO 22

Se prepara la solucibén siguiente®

Colorante del Ejemplo 11 0,05 g

Copolimero de &cido croténico y acetato de

vinilo 2 g
Alcohol de 962 c.s.p. < 50¢e
Agus c.s.p. 100 g
Trietanolamina c.s.p. pH 7

Esta solucibn, aplicada como locibén de marcado

sobre cabellos decolorados, les comunica una tonalidad gli-

cinia.
EJEMPIO 23
Se prepara la solucidn siguiente:
Colorante del Ejemplo 12 0,1l ¢g
Orto-nitrofenilendiamina 0,05 g

Copolimero de &cido croténico y acetato de

vinilo 2 g
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Alcohol de 962 c.s.p. 5092

Agua ¢.8.D. 100 g
Trietanolamina c.s.D. pH 7

BEsta solucibn, aplicada como locibn de marcado
sobre cabellos decolorados, les comunica una tonalidad
verde grisécea.

. EJEMPLO 24

Se prepara la solucién siguiente:

Colorante del Ejemplo 8 0,025 g
Para-nitrofenilendiamina 0,05 g

Copolimero de acetato de vinilo y &cido

croténico 2
Alcohol de 962 c.s.p. . 502
Agua c.s.p. 100 g
Prietanolamina c.s.p. PH 7

. Esta solucidn, aplicada como locidn de marcado
sobre cabellos decolorados, les comunica una tonalidad
gris ceniza.

En resumen, la Patente de Invencibn que se soli-
cita, deberf recaer sobre las siguientes:

.REIVINDICACIONES

l.~ Mejoras introducidas en un procedimiento de
preparacidén de colorantes.de tipoAindo, en especial indoa-
nilinas, dotados de propiedades tintbéreas perfeccionadas -
en particular para el tefiido del éabello humano, gque res=

ponden a la fdrmula general:

(1)




10

18

20

28

30

donde

Rl ¥y R3’ iguales o diferentes, representan un &tomo de

hidrégeno, un Atomo de haldgeno, un radical alquilo|
0 alcoxi inferior, un resto ureido o una agrupacibn
-NHCOR (donde R representa un radical alquilo infe-
rior),

representa un Atomo de hidrégeno, un Atomo de halb-
geno, un radical alquilo o alcoxi inferior, un res-
to ureido, un resto -NHCOR (donde R representa un
radical alquilo inferior) o un resto - g1 Tepre-
sentando R8 un Atomo de hidrdégeno, un radical alqui-
lo inferior, hidroxialquilo inferior o carbamilmeti-
lo, con la condicidén de que cuando R2 es un resto

-NHRB, R3 no puede ser un Atomo de hidrbgeno,

By, Rg, Bg ¥ Ry representan un Atomo de hidrégeno, un

&dtomo de haldgeno o un resto alquilo o alcoxi infe-

rior,

por condensacidn de una para-fenilendiamina de férmula:

R4 R5
H2N NH2
(I1)
6 B
sobre un compuesto fendlico de férmula
OH
Ry 3
Ba (III)
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(ﬁonde los radicales Rl a R7 tienen el significado dado an-
teriormente) en presencia de un oxidante, cuyas mejoras
consisten en emplear persulfato potlsico como oxidante,
efeétuéndose la reaccibén en medio alcalino y aislando a
continuacidén las indoanilinas por filtracién y lavado y
eventualmente purificando por recristalizacidn.

2.- Mejoras de-acuerdo con la Reivindicacién 1,
caracterizadas por empleai sosa para alcalinizar la solu-
c¢idbn.

3.- Mejoras de acuerdo con la Reivindicaciébn 1,
caracterizadas porque la recristalizacibén se realiza en
una mezcla de dimetilformamida—agu#.

4,- Mejoras de acuerdo con la Reivindicacién 1,
caracterizadas porque la recristalizacién se realiza en
una mezcla de piridina~agua. .

5.~ Mejoras de acuerdo con la Reivindicacidn 1,
caracterizadas porque la recristalizacidn se realiza en
una mezcla de ac..tona-agua.

6.~ Se reivindica por Gltimo, como objeto sobre
el que ha de recaer la Patente de Invencién que se solici-
ta: "MEJORAS INTRODUCIDAS EN UN PROCEDIMIENTO DE PREPARA-
CION DE COLORANTES DE TIPO INDO, EN ESPECIAL INDOANILINAS".

Todo conforme queda descrito y reivindicado en
la presente memoria descriptiva que consta de veinticinco

péginas mecanografiadas.

Madrid, 1 Diciembre 1972
BERNARD, GRTA
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