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vas 2,5-dian.ino-1,4-benzoquinonas 3e fórmula general:

en la  cual R̂ , Rg, y R̂ , idénticos o diferentes, re­
presentan cada u.no un átomo de hidrógeno o de halógeno o 

15 un radical alcohilo o alcoxi inferior, Rp¡ representa un
átomo de hidrógeno, un radical alcohilo inferior eventual 
mente sustituido por uno o varios grupos hidroxilo, o un 
radical an< i  no-ale o hilo de fórmula:
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en la  cual n es un número entero comprendiáo entre 2 y 
6, con preferencia e l  número 2 , y Rg y Rg, idánticos o 
diferentes, representan cada uno un átomo de hidrógeno, 
un radical alcohilo eventualmente sustituido por uno o 
varios restos hidroxilo o acilamino, pudiendo formar 
igualmente Rg y Rg. junto con e l  átomo de nitrógeno al 
que están unidos, un heterociclo de seis eslabones sus­
ceptible de contener un átomo de oxígeno, ta l como un 
anillo de piperidina o de morfolina; Z representa (a.) 
un resto hidroxilo o (b) un grupo:

en e l que Rg y Ry, idónticos o diferentes, representan 
cada uno un átomo de hidrógeno, un radical alcohilo in­
ferior sustituido eventualmente por uno o varios restos 
hidroxilo, carbamilo, acilamino, mesilamino o benzoila- 
mino; o un resto aminoalcohilo de fórmula:
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en e l  que n representa un ndmero entero comprendido en­
tre 2 y 6, con preferencia e l  ndmero 2 , y y Rn?; .. 
idénticos o diferentes, representan un resto alcohilo - 
inferior sustituido eventualmente por uno o varios res­
tos hidroxilo o acilatnino, pudiendo formar igualmente- 
R̂ Q y R-]-]' con e l  átomo de nitrógeno al que están
unidos, un heterociclo nitrogenado de se is  eslabones, 
ta l como un anillo  de piperidina o de morfolina; enten­
diéndose que los términos "radicales alcohilo o alccxi 
inferiores" designan radicales alcohilo o alcoxi que 
contienen de 1 a 4 átomos de carbono, y que los restos 
acilo son restos acilo a lifá tico s  que contienen de 2 a 
5 átomos de carbono.

La invención tiene igualmente por objeto 
las sales formadas por los compuestos de fórmula I con 
ácidos minerales u orgánicos, ta les como sus clorhidra­
tos, bromhidratos o sulfates, y las sales de amonio cua­
ternario de estos compuestos, en e l  caso de que su molé­
cula contenga un grupo amino terciario.
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O 47
Los nuevos compuestos de acuerdo con la 

invención se preparan a partir de un 3-andno-4—metoxi- 

-fenol de fórmula general:

5

10

(II)

en la  cual tiene e l  significado arriba mencionado, 
condensando con este compuesto, o con una de sus sales 

15 formadas con ácidos minerales u orgánicos:
-  bien sea un compuesto de fórmula (III):

20

( I I I )

25
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en la  cual Z, R ,̂ Rg, R̂, y R̂  tienen é l  significado arri 
ba indicado, o una sal de un ta l compuesto, estando la  
relación molar de los compuestos I I l / l I  comprendida con 
preferencia entre 0,75 y 1,75 y efectuándose la conden- 

5 sación entre 5 y 40SC a la  presión atmosférica;
-  bien sea una be nzoquino na-mo no imina ó -diimina de fór­
mula:

10 Z'

(IV)'

en la  cual Z' representa un átomo de oxígeno o un grupo 
imino y R̂ , Rg, R̂  y R̂  tienen los significados anterior 
mente mencionados, siendo sin embargo al menos dos de e,s

20 tos radicales diferentes de un átomo de hidrógeno, efec­
tuándose la  condensación con preferencia a una tempera­
tura comprendida entre 5 y 40SC, a la  presión atmosféri­
ca, siendo la  relación molar de los compuestos IV/lI con 
preferencia igual a 1 ;

25 -  o bien un derivado nitrosado de fórmula:
-  6 -27-7-73



en la  cual Z, R̂ , R̂ , R̂  y R̂  tienen los significados 
10 arriba indicados, o una sal de ta l compuesto, efectuán­

dose la  condensación preferiblemente a una temperatura 
comprendida entre 15 y 80SC a la  presión atmosférica, 
estando comprendida la  relación molar de los compuestos 
V /ll entre 1 y 1,5.

15 La condensación de los compuestos (III) ó
(IV) con e l compuesto (II) se efectda en medio acuoso, 
hidroacetónico o hidroalcohólico a un pH alcalinizado^ 
por ejemplo por adición de amoníaco y en presencia de un 
gran exceso de agua oxigenada (10 a 75% de agua oxigena- 

20 da de 20 voldmenes además de la  cantidad teórica necesa­
r ia ), utilizándose generalmente los compuestos en canti­
dades equimoleculares.

La condensación del compuesto (V) con e l  
compuesto (II) se efectda en medio acuoso, hidroalcohó- 

2$ lico  (pudiendo variar la  proporción de alcohol de 0 a
-  7 -27-7-73



100% en volumen) ó hidroacetónico (siendo la  proporción 
de acetona de 0 a 50% en volumen) o incluso en alcohol 
absoluto, en particular cuando e l  compuesto (I) se a ís la  
en forma de sa l. Los compuestos (V) y (II) se emplean 

5 preferiblemente en cantidades equimoleculares y e l  pH del 
medio de reacción puede, o bien alcalinizarse por adición 
de amoniaco, o bien hacerse ligeramente ácido por adición 
de ácido acético. Es de hacer notar que este medio de 
reacción es por s í mismo ácido cuando e l  compuesto u t i l i  

10 zado es un clorhidrato, un bromhidrato o un sulfato de 
un compuesto de fórmula V: en este caso, la  adición de 
ácido es innecesaria. . -

La condensación del compuesto (V) con e l  
compuesto (II) se efectda la  mayor parte de las veces en 

15 presencia de agua oxigenada. Sin embargo, la  presencia de 
agua oxigenada no es necesaria en ciertos casos, en par­
ticu lar cuando se opera en alcohol absoluto y cuando e l  
compuesto de fórmula (V) se u tiliz a  en forma de una de 
sus sales. La proporción de agua oxigenada de 20 voláme- 

20 nes puede variar entre 0 y 75%.
Cuando e l compuesto de fórmula ( i)  contie­

ne una función amina terciaria cuaternizable, se puede 
preparar una sal cuaternaria de este compuesto haciendo 
que e l mismo reaccione con un agente de alcohilación ta l  

25 como e l sulfato de metilo o de e t ilo , e l  yoduro o e l  bro
27-7 -73  -  8 -



4160**7
muro áe metilo o de e t ilo , y e l  cloruro de bencilo. Esta 
reacción de cuaternización se efectda a la  temperatura 
ambiente en un disolvente apropiado ta l como e l dioxano 
o una mezcla de dioxano y etanol.

5 Los nuevos compuestos de acuerdo con la  in
vención constituyen colorantes que presentan una afin i­
dad satisfactoria para las fibras queratinicas, en par­
ticu lar para los cabellos humanos.

Es sabido que numerosos colorantes u tiliz a  
10 dos para teñir los cabellos comunican a estos dltimos un 

reflejo rojizo no siempre deseado.
Se ha investigado, por consiguiente, en 

busca de un medio que permita reducir o suprimir estos 
reflejos rojizos.

15 Las diaminobenzoquinonas de acuerdo con la
invención comunican a las fibras queratinicas toda una 
gama de colores con reflejos verdes que atendan o supri­
men e l reflejo rojo de las tonalidades tradicionales y 
en particular e l  rojizo de los cabellos.

20 Las diaminobenzoquinonas son ya conocidas
en la  tócnica.

Asi, la  patente de los Estados Unidos de 
Amórica Ndm. 2.267.741 de Gerhard Langbein (General Ani- 
lin e) y la  patente francesa Ndm. 847.026 de I.G. Farben- 

25 industrie, describen diamino-benzo-1,4-quinonas de fór-
27-7-73 -  9 -
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muía:

X
0

NHRg

en la  cual X e Y pueden representar hidrógeno; y 1 !̂ 
diferentes uno de otro, designan H, alcohilo o arilo .

Estos compuestos son colorantes que tiñen 
la  lana en tonalidades amarilla, parda y pardo-rojiza, 
por lo que no son convenientes para e l  objetivo que se 
persigue.

La patente alemana Ndm. 300.706 concedida 
a Max Becke describe monoaril y diarilaminoquinonas que 
tiñen la  lana en tonalidades amarilla y parda. Estos com 
puestos no son tampoco convenientes para la  finalidad 
que se persigue.

La patente francesa Ndm. 1.554.722, de 

Mobil Oil, describe aminoquinonas utilizadas como antio­

xidantes en los lubricantes, los cauchos y las materias 

plásticas.

10 -



La presente invención tiene igualmente por 
objeto e l  producto industrial nuevo que constituye una 
composición tintórea para fibras queratínicas, en parti­
cular para cabellos humanos, caracterizada por e l hecho 

5 de que la  misma comprende en solución al menos un compues 
to de fórmula I ó una sal o un derivado de amonio cuater­
nario de ta l compuesto.

Las composiciones de acuerdo con la  inven­
ción son soluciones acuosas susceptibles de contener uno 

10 o varios alcoholes de peso molecular bajo, ta les como e l  
etanol o e l  isopropanol o uno o varios g lico les ta les co 
mo e l b u tilg lico l o e l  propilénglicol, destinados a fa­
c i l ita r  la  solubilización de los colorantes. La propor­
ción de alcohol puede variar de 5 a 70% en peso, mientras 

15 que la  proporción de g lico l varía generalmente de 2 a 5% 
en peso.

La concentración de los nuevos compuestos 
de fórmula I ó de sus sales en las composiciones tintó­
reas de acuerdo con la  invención puede variar de 0,005 a 

20 0, 5% en peso y preferiblemente está comprendida entre
0,005 y 0,25% en peso.

El pH de las composiciones de acuerdo con 
la  invención puede variar entre 4 y 1 1 , presentando los 
compuestos de fórmula I y sus sales un fuerte poder tin -  

25 tóreo en una zona de pH extensa. Se ajusta e l  pH al va-
27-7-73 -  11



lor deseado por adición de un ácido ta l  como e l  ácido 
ortofosfórico, e l  ácido láctico o e l ácido acético o de 
una base ta l como e l  amoníaco o la  trietanolamina.

Las composiciones de acuerdo con la  inven- 
5 ciÓn pueden contener como dnicos colorantes compuestos 

de fórmula I ó sales de estos compuestos: en ta l caso, 
aquéllas permiten obtener toda una gama de tonalidades 
verdes muy luminosas y ricas en reflejos metálicos, que 
van desde e l verde almendruco plateado al verde muy os- 

10 curo pasando por los bronces claros, los rubios cenicien  
tos y los tonos t i l a  con reflejos dorados.

Las composiciones de acuerdo con la  inven­
ción pueden sin  embargo contener igualmente otros colo­
rantes directos, por ejemplo colorantes azoicos, coloran 

15 tes de antraquinona, colorantes nitrados de la  serie ben 
cónica, indofenoles, indoanilinas, indaminas u oxazinas. 
Dichas composiciones pueden contener igualmente coloran­
tes de oxidación ta les como d i- ó triaminofenoles o ami­
no -d ife no le s .

20 Las composiciones de acuerdo con la  inven­
ción pueden, además, contener diferentes ingredientes 
utilizados habitualmente en cosmética, ta les como agentes 
humectantes, agentes dispersantes, agentes de hinchamien- 
to , agentes de penetración, emolientes o perfumes. Dichas 

25 composiciones pueden, por otra parte, estar acondiciona-
-  12 -
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das en recipientes de tipo aerosol.

Las composiciones de acuerdo con la  inven­
ción se pueden u tiliza r  para fines de tintura duradera 
de los cabellos: en este caso se aplican a los cabellos 
durante un tiempo que varía de 10 a 30 minutos, a conti­
nuación de lo cual se aclaran y eventualmente se lavan y 
secan los cabellos.

Las composiciones de acuerdo con la  inven ,̂ 
ción pueden utilizarse igualmente en lociones de aclara^  
do, destinadas a conferir a los cabellos una ligera co­
loración: aquóllas se aplican entonces a los cabellos ,de_s 
puós del lavado, y su aplicación no va seguida de un acia 
rado de los cabellos.

Las composiciones de acuerdo con la  inven­
ción pueden, por último, u tilizarse en forma de lociones 
capilares de marcado, destinadas a l miso.o tiempo a con­
fer ir  a los cabellos una ligera coloración y a mejorar 
la  firmeza del marcado: en este caso, aquóllas se presen 
tan en forma de soluciones hidroalcohólicas que contie­
nen al menos una resina cosmótica, y dichas soluciones 
se aplican sobre los cabellos húmedos previamente lava­
dos y aclarados, yendo seguida esta aplicación por e l  r i­
zado y e l  secado de los cabellos.

Entre las resinas cosmóticas que pueden en 
trar en la  composición de las lociones de marcado de

73 -  13 -



acuerdo con la  invención, se pueden citar los polímeros 
forjadores de película ta les como: la  p o liv in ilp irro li-  
dona, los copolímeros de polivinilpirrolidona/acetato de 
v in ilo , los copolímeros de acetato de vinilo y un ácido 

$ carboxílico insaturado ta l como e l  ácido crotónico, los 
copolímeros resultantes de la  copolimerización de aceta­
to de v in ilo , ácido crotónico y un áster acrílico o meta 
c r ílico , los copolímeros resultantes de la  copolimeriza­
ción de acetato de vin ilo y un áter a lcoh ilv in ílico , los 

10 copolímeros resultantes de la  copolimerización de aceta­
to de v in ilo , ácido crotónico y un áster v in ílico  de un 
ácido de cadena carbonada larga o incluso de un áster a lí  
lico  o m etalílico de un ácido de cadena carbonada larga; 
los copolímeros resultantes de la  copolimerización de un 

15 áster que se derive de un alcohol insaturado y un ácido 
de cadena carbonada corta, de un ácido insaturado de ca­
dena corta y de a l menos un áster que se derive de un al 
cohol saturado de cadena corta y de un ácido insaturado, 
los copolímeros resultantes de la  copolimerización de al 

20 menos un áster insaturado y de a l menos un ácido insatu­
rado.

Entre las resinas preferidas, se pueden ci 
tar la  polivinilpirrolidona, los copolímeros de ácido 
crotónico-acetato de v in ilo , vinilpirrolidona-acetato de 

25 v in ilo , anhídrido maleico-áter b u tilv in ílico , los terpo-
27-7-73 -  14 -



limeros de metacrilato de metilo-metacrilato de estea- 
rilo-metacrilato de dimetilo; y los terpolímeros de ace­
tato de vinilo-estearato de alilo-ácido aliloxiacático.

Estas resinas se u tilizan  generalmente en 
5 proporción comprendida entre 1 y 3% del peso to ta l de la  

composición.
Los alcoholes que son convenientes para la  

preparación de las lociones de marcado de acuerdo con la  
invención son alcoholes de peso molecular bajo, y con 

10 preferencia e l etanol o e l  isopropanol. Estos alcoholes 
se utilizan  en la  proporción de 20 a 70% en peso.

Se comprenderá mejor la  invención con ayu­
da de los ejemplos no lim itativos que siguen, en los cua 
les  las temperaturas se expresan en grados Celsius y a l-  

15 cohol de 96s sign ifica  alcohol e t ílic o  de 96 grados a l-  
coholimótricos (que corresponden a 950,189 g/kg de alco­
hol) . -

Ejemplo 1
20

Preparación de la  2-amino-5-(2-metoxi-4- 
-amino-anilino)-1,4-benzoquinona de fórmula:

25
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10 Se disuelven 0,02 M ies (2,78 g) de 3-ami-
no-4-metoxi-fenol en 200 cm̂  de agua adicionados de 20 

cm̂  de amoníaco de 22B Bó (Baumó) y 50 cm̂  de agua oxi­
genada de 20 volúmenes. Tan pronto coM se ha preparado 
esta solución, se le añade, bajo agitación, una solución 

15 de 0,02 moles (4,27 g) de sulfato de metoxiparafenilen-
diamina en 200 cnP de agua. Al cabo de 4 horas de agita­
ción, se f i l t r a  con succión y se lava con agua la  2-9mi- 
no-5-(2-metoxi-4-amino-anilino)-1,4-benzoquinona desea­
da. El producto bruto se recr ista liza  en una mezcla dimê  

20 tilformanida-agua y se seca durante 8 horas a vacío a l
baño maría en ebullición. Funde a 267-.

Análisis Calculado para Encontrado
C13H13^°3

c? 60,22 59,68 59,82
25 H% 5,05 5,11 5,08
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4 ',6 0 M
N% 16,21 16,33 16,12

Ejemplo 2

5 Preparación de l a  2-am ino-5-(4-dim etilaQ.i-
no-anilino)-1,4-benzoquinona, de fórmala:

Se disuelve 0,1 mol (13,9 g) de 3-amiñc.^4- 
-metoxi-fenol en 250 cm̂  de agua adicionados de 50 cm̂  
de amoníaco de 229 Bó. A esta solución se añaden en pri- 

20 mer lugar 500 cm̂  de agua oxigenada de 20 volúmenes y 
luego, inmediatamente despuós y bajo agitación, 0,1 mol 
(20,9 g) de diclorhidrato de N,N-dimetilparafenilendia- 
mina en 250 cm̂  de agua. Se deja la  mezcla de reacción 
durante 8 horas a la temperatura ambiente antes de f i l -  

25 trar con succión la  2-amino-5-(4-dimetilatr,inoanilino)-
-  17 -
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10

-1,4-benzoquinona deseada. El prodactd bruto, después de 
lavado con agua, recristalizado en dir,.etilforn.aaiida y se 
cado a vacío a l baño rnaría en ebullición durante 5 horas,
funde a 3003.

Análisis Calculado para Encontrado

c%
^14^15^3^2

65,35 65,17 65,22
H% 5,88 6,01 5,79
N% 16,33 16,35 16,27

Ejemplo 3

15

Preparación de la  2-arD ino-5-(2-M toxi-3,5- 
d irf,etil-4-a& ino-anilino)-1,4-benzoquinona de fórmula:

20 ,NĤ

25 Se disuelve 0,01 &ol (1,39 g) de 3-amino-
27-7-73 -  18 -



bs 1

-4-metoxi-fenol en 30 cn¡̂  de agua adicionados de 8 cm̂  
de at.oníaco de 22B Bó. Se añaden a esta solución 50 cn¡3 
de agua oxigenada de 20 velámenes e inmediatamente des­
pués, bajo agitación satisfactoria, 0,01 mol (1,64 g) de 

5 2,6-dimetil-3-nietoxi-1,4-benzoquinona-diia.ina. Al cabo 
de veinte minutos de agitación, se f i l t r a  con succión y 
se lava con agua la  2-amino-5-(2-metoxi-3,5-dir¡etil-4- 
-amino-anilino)-1 , 4-benzoquinona deseada. Despuós de re­
cristalización en una mezcla de dimetilformamida-agua y 

10 secado durante 5 horas a vacio a l baño maría en ebu lli­
ción, e l  producto funde a 2149.

Análisis Calculado para Encontrado

C%
C15H17O3N3

62,70 62,53 62,61
15 H% 5,96 5,96 6,14

N% 14,63 14,55 14,43

Ejemplo 4

20 Preparación de la  2-amino-5-(2-metoxi-5-
-m etil-4-amino-anilino)-1 , 4-benzoquinona de fórmula:

25
27-7-73 -  19 -



'O Se disuelve 0,01 mol (1,39 g) de 3-amino-
-4-metoxi-fenol en 20 cm̂  de agua adicionados de 10 cm̂  
de amoníaco y de 100 cm-̂  de agua oxigenada de 20 volúme­
nes. Tan pronto como se ha preparado esta solución, se
añade a la  misma, bajo agitación satisfactoria , 0,01 mol 

15 (1,60 g) de 2-metil-5-metoxi-1,4—benzoquinona-diimina.
Al cabo de 30 minutos se f i l t r a  con succión y se lava con 
agua la  2-amino-5-(2-metoxi-5-metil-4-aniino-anilino)-t,4- 
-benzoquinona deseada. Se recrista liza  e l  producto bru­
to en una mezcla de dimetilfortnamida-agua y se seca e l  

20 mismo durante 6 horas a vacio a l baño maria en ebullición. 
Funde a 273^.
Peso molecular calculado para C^H^O^N  ̂ ..................  273
Peso molecular encontrado por valoración 
potenciomótrica en ácido acótico por áci- 

25 do perclórico .......................................................................  284
27-7-73 -  20 -



4 1 6 0 4 7
A nálisis  Calculado para Encontrado

c%
14 15 3 3 

61,53 61,21 61,36
H% 5,53 5,60 5,67

5 N% 15,38 15,55 15,27

Ejemplo 5

Preparación de l a  2 -am in o -5 -(4 -d i-^ -h id ro  
10 x ietilam ino-an ilino)-1 ,4 -benzoquinona de fórmula:

15

20

Se disuelve 0,01 mol (1,39 g) de 3-amino- 
-4-m etoxi-fenol en 15 cai*̂  de agua, 3 cm̂  de ácido a c ó ti-  
co y 75 cnp de agua oxigenada de 20 voldmenes. Tan pron­
to  como se ha preparado e s ta  so lución , se aSade a l a  mis 

25 ma, bajo ag itac ió n  s a t is f a c to r ia ,  una solución de 0,01

27-7-73 -  21



41
mol (2,1 g) de 4-nitroso-N ,N -di-^-hidroxietil-anilina  
en 30 cm-3 de una solución hidroalcohólica a l 50%. Al ca­
bo de dos horas de agitación, se f i l t r a  con succión y se 
lava con agua la  2-amino-5-(4-ái-j&-hidroxietil-amino- 

5 -anilino)-1,4-benzoquinona deseada. El producto, despuós 
de recristalización  en una mezcla de dimetilformamida- 
-agua y secado durante 10 horas a vacio al baño maria en 
ebullición, funde a 199- .

Análisis Calculado para Encontrado
10 C 16^19 ^ 4

c% 60,55 60,62 60,62
H% 6,04 5,95 6,17
N% 13,24 13,47 13,20

15 Ejemplo 6

Preparación de la  2-N-(&-hidroxietilai,,ino- 
-5-.(2-metoxi-3,5-dimetil-4-arr.ino-anilino )-1,4-benzoquino- 
na de fórmula:

NH-CHp-CHpOH

27-7-73 -  22



Se disuelven 0,02 moles* (3)66 g) de 3-N-(3- 
-hidroxietilamino-4-metoxi-fenol en 30 cm̂  de agua, 16 
cm̂  de amoníaco de 229 Bó y 100 cm̂  de agua oxigenada 
de 2o voldmenes. Tan pronto como se ha preparado esta  

5 solución, se añaden a la  misma, bajo agitación, 0,02 mo­
les (3,28 g) de 2-metoxi-3 , 5-d im etil-1 , 4-benzoquinona-di- 
imina. Al cabo de 45 minutos de agitación, se f i l t r a  con 
succión y se lava con agua la  2-N-^-hidroxietilamino-5- 
- ( 2-me toxi-3 , 5-dimetil-4-amino-anilino)-1, 4-benzoquinona 

10 deseada. Después de recristalización en una mezcla de di- 
r«etilforman.ida-agua y secado a vacío durante 8 horas al 
baño ruaría en ebullición, e l  producto funde a 187-.

Análisis Calculado para Encontrado

15 C%
C17H21O4N3

61,63 61,27 61,32
H% 6,34 6,22 6,28
N% 12,68 12,57 12,82

20

Ejemplo 7

Preparación de la  2-amino-5-^4-(N-etil, N- 
-(3-piperidinoetil)-ah.ino-anilino7 1 , 4-benzoquinona de 
fórmula:

27-7-73 -  23 -



10 A una solución de 0,04 moles (5)36 g) de
3-amino-4-metoxi-fenol en 50 cm*̂  de agua adicionados de 
10 cm̂  de amoníaco de 226 Bó y de 200 cm̂  de agua oxige­
nada de 20 volúmenes se añaden, bajo agitación satisfac­
toria, 0,04 moles (13,3 g) de diclorhidrato de 4-Ritro- 

15 so-N -etil, N-^ -piperidinoetilanilina en 50 cm̂  de agua. 
Despuós de dos horas de agitación, se f i l t r a  con succión 
y se lava con agua hirviente la  2-amino-5-/(*N-etíl, N-{3- 
-piperidinoetil)amino-anilino¡7*-1,4-benzoquinona deseada. 
Este producto, despuós de recristalización  en una mezcla 

20 de dimetilformamida-agua y secado durante 8 horas bajo 
vacío a l baño maría hirviente, funde a 1106.
Peso molecular calculado para 2̂1̂ 28̂ 4*̂ 2 ....................  368
Peso molecular encontrado por valoración 
potenciomótrica en ácido acótico por áci- 

25 do perclórico .........................................................................  376
27-7-73 -  24 -



5

Análisis Calculado para Encontrado

c%
°21^28^2  

68,45 68,45 68,40
7,66 7,69 7,46

N% 15,21 14,98 15,17

Ejemplo 8

Preparación del yoduro de 2-amino-5r¿4-N- 
-N-metilpiperidinioetil)amino-anilino/'-1,4-ben- 

goqainona de fórmula:

15

20

i"
NĤ

Se disuelven 0,0027 moles (1 g) del compues 
to del ejemplo 7 en 7 cm̂  de alcohol absoluto y 20 cm̂  de 

25 dioxano. Se añaden gota a gota a esta solución, mantenida
27-7-73 -  25 -



a 408, 3 cm̂  de yoduro de metilo. Después de haber deja­
do en reposo la  mezcla de reacción durante una hora a 
408, se filtran  con succión 1,3  g de la  sal cuaternaria 
deseada, que funde a 2658.

5 Análisis Calculado para Encontrado

c%
°22^31^4°2^-

51,76 51,56 51,34
H% 6,08 6,16 6 ,14
N% 10,99 10,88 11,15
1% 24,90 25,00 ---

Ejemplo 9

Preparación de la  2-N-^-hidroxietilamino- 
1 $ -5-(2-metoxi-4-amino-anilino)-1,4-benzoquinonade fórmu­

la:
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A una solución de 0,01 mol (1,83 g) de 3-N-^-hidroxie- 
tilan.ino-4-metoxi-fenol en 25 cm̂  de agua adicionados de 
10 cm̂  c¡e aa.oníaco de 22B Bó y de 100 cm̂  de agua oxige­
nada de 20 voltÍBienes se añade, con agitación satisfacto- 

5 r ia , 0,01 o.ol (2,10  g) de diclorhidrato de metoxiparafe- 
nilendiamina en 25 cm̂  de agua. Al cabo de dos horas de 
agitación, se f i l t r a  con succión y se lava con agua la  
2-N- (3-hidroxietilamino-5-(2-n,etoxi-4-amino-anilino)-1,4-  
-benzoquinona deseada. Después de recristalización en una 

10 mezcla de dimetilformamida-agua y secado a vacío al baño 
maría en ebullición durante se is  horas, e l producto fun­
de a 2156.

Análisis Calculado para Encontrado

15 C%
C15H17N3O4

59,39 59,14 59,17
H% 5,65 5,73 5,78
N% 13,86 14,02 13,88

20

Ejemplo 10

Preparación del diclorhidrato de la  2-N- 
-hidroxietilamino-5-¿[4-(N-etil, N-(5-p iperid inoetil)- 

amino-anilino7-1, 4-benzoauinona de fórmula

25
27-7-73 -  27 -
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Se calienta durante 45 minutos a l baño Mia­
r ía  en ebullición 0,01 mol (3,33 g) de diclorhidrato de 
4-n itroso-N ,N -etil,^ -p ip erid in oetil-an ilina  y 0,01 mol
(1,83 g) de 3-N-(6-hidroxietilamino-4-metoxi-fenol en 20 
cm-3 de alcohol absoluto. Después de haber filtrado a ebu­
llic ió n  e l  medio de reacción, se enfría e l  filtrado a OS 
durante varias horas, y seguidamente se f i l t r a  con suc­
ción, y se lava con etanol y luego con acetona e l  diclor 
hidrato de la  2-N-^-hidroxietilamino 5-¿4-(N -etil, N-^y- 
-piperidinoetil)amino anilino/l,4-benzoquinona. B1 pro­
ducto es cromatográficamente puro, y funde a 226s.

Análisis Calculado para Encontrado

Cl%
C23H32O3N4 2HC1 HpO 

14,11 13,97

27-7-73 28



Ejemplo 11

Preparación de la  2-N-<3-hidroxietilami- 
no-5-¿%-(di- ^-hidroxietilamino)-anilino/'-1,4-benzoqui- 

5 nona de fórmula:

10

NH-CHg-CSgOH

15
Se disuelve 0,01 mol (1,83 g) de 3-N -^-h i-  

droxietilamino-4-metoxi-fenol en 30 cm̂  de acetona y 100 

cm*̂  de agua oxigenada de 20 voldmenes. Tan pronto como ejs 
ta solución está preparada, se añade a la  misma, con agi- 

20 tación satisfactoria, 0,01 mol (2,46 g) de clorhidrato
de 4-nitroso-N-(3-hidroxietilanilina. Se mantiene la  agi­
tación durante 1 hora, y luego se adicionan a la  m.ezcla 
de reacción 10 cm-̂  de an.oníaco de 229 Bó para precipitar 
la  2-N-(5 -hidroxietilau.ino-5¿[4- (á i- (5-hidroxietil)an<ino- 

25 -anilino/'-1,4-benzoquinona. Se f i l t r a  con succión e l  pro-
27-7-73 -  29 -



5

10

15

ducto bruto y se lava con agua. Es cromatográficamente 
puro. Despuós de 5 d ías de secado a vacío a la  tempera­
tu ra  ambiente, e l  producto funde a 164-9.
Peso m olecular calculado para .................  361
Peso molecular encontrado por valoración  
potenciom ótrica en ácido acótico  por á c i­
do p erc ló rico  ............................... ...........................................  366

A nálisis Calculado para Encontrado

c% 59,82 59,28 59,17
H% 6,42 6,27 6,32
N% 11,62 11,49 11,56

Ejemplo 12

Preparación de l a  2 -am ino-5-(3 -clo ro-4-h i- 
d ro x i-an ilin o )-1 ,4 —benzoquinona de fórmula:

27-7-73 -  30 -
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15
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Se disuelven 0,02 moles (2,78 g) de 3-amino-4-metoxi-fe- 
nol en 200 cm̂  de agua adicionados con 20 cm̂  de amonia­
co de 228 Bé. A esta solución se añaden, en primer lugar, 
100 cm-3 de agua oxigenada de 20 voldmenes y luego, inme­
diatamente despuás y bajo agitación, 0,02 moles (3,60 g) 
de clorhidrato de 2-c loro-4-amino-fenol en 200 cm̂  de 
agua. Se deja la  mezcla de reacción durante 5 horas a la  
teoiperatura ambiente antes de f i ltr a r  con succión la  2-  
-amino-5-(3-cloro-4-hidroxi-anilino)-1 , 4- benzoquinona de­
seada. El producto bruto se lava con agua, se re cr is ta li­
za en una oezcla de dimetilfora.amida-agua y se seca duran 
te 5 horas a vacío a l baño maría en ebullición. Es cro- 
matográficamente puro.

Análisis Calculado para Encontrado

C% ° 12W 2^
54,44 54,07 54,12

H% 3,40 3,52 3,67
N% 10,58 10,36 10,30

Cl% 13,42 13,18 13,26

Ejemplo 13

25
27-7-73

Preparación de la  2-amino-5-(4-hidroxi-2,3- 
-d io .etil-an ilin o)-1 , 4-benzoquinona de fórmula:

-  31 -
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Se disuelve 0,01 mol (1,39 g) de 3-amino- 
- 4-metoxi-fenol en 100 om̂  de agua adicionados de 50 ctn̂  
de acetona y de 10 cm̂  de amoniaco de 228 Bé. Se añaden 
a esta solución 100 cm̂  de agua oxigenada de 20 volúmenes 
e inmediatamente después, agitando bien, 0,01 mol (1,37 
g) de 2 , 3-d im etil-4-amino-fenol en suspensión en 100 

de agua. Al cabo de tres horas de agitación se f i l t r a  con 
succión, se lava con agua y luego con acetona, y se seca 
durante 8 horas a vacio al baño c.aria en ebullición la  
2-an¡ino-5- ( 4-hidroxi-2 , 3-d im etil-an ilin o)-1 ,4-benzoqui-
nona, que es cron.atográficamente pura y funde por encima 
de 3208.

Análisis Calculado para
C14^14^2O3 

65,10 
5,46

Encontrado

27-7-73

C%
H%

-  32 -

64,92 64,87
5,52 5,57



60^7
N% 10,85 ' 10,77 10,69

Ejemplo 14

5 Preparación 3e l a  2-N -^3-hidroxietilam ino-
-5 -(2 ,5 -d in ,e til-4 -h id rox i-an ilin o )-1 ,4 -b en zo q u in o na  de 
fórmala:

Se disuelven 0,02 moles (3,60 g) de 3 -^ -h id ro x ietila -  
mino-4-metoxi-fenol en 30 cm̂  de acetona adicionados de 

20 2 cn)3 de amoniaco de 225 Bá y de 150 cm̂  de agua oxige­
nada de 20 volúmenes. Tan pronto como está preparada es­
ta solución, se le aHaden a la  temperatura ambiente y ba 
jo agitación, 0,02 moles (3,02 g) de 2,5-dio,etil-4-nitro  
so-fenol en 20 cm̂  de acetona. Al cabo de 5 horas de agi 

25 tación a 35s, se f i l t r a  con succión, y se lava con agua
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y con acetona la  2-N-(5-hidroxietilamino-5-(2,5-din.etil- 
-4-hidroxi-anilino)-1,4-benzoquinona. Después de recris­
talización en una mezcla de din.etilforoao.ida-agua, e l  
producto funde a 249BC.

5 Análisis Calculado para Encontrado

c%
1̂6 1̂804^2

6 3 ,5 7 6 3 ,6 2 6 3 ,5 7

H% 5 , 9 6 6,01 6 ,01

9 , 2 7 9 , 1 8 9 , 1 2

Ejemplo 15

Preparación de la  2-N-j3-dietilam inoetila- 
mino-5-(4-N,N-di- (3-hidroxietilamino-anilino)-1, 4-"benzo- 

15 quinona de fórmula:

27-7-73 -  34 -
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Se disuelve 0,01 mol (2,75 g) de clorhidrato de 3-N-^<- 
-dietilaminoetilamino-4-metoxi-fenol en 50 cm-3 gg acetó 
na, 100 cm-3 de agua oxigenada de 20 voldmenes y 5 cm̂  de 
amoníaco de 226 Bó. Tan pronto con,o está preparada esta  
solución, se añade a la  misma, con agitación, 0,01 mol 
(2,46 g) de clorhidrato de 4-nitroso-N,N-di-@-hidroxie- 
tila n ilin a . Se mantiene la  agitación durante una hora y 
luego se añaden al medio de reacción 5 cm̂  de amoniaco 
de 226 Bó. Se f i l t r a  con succión y se lava con agua la  
2-N-(5 -dietilaminoetilatnino-5-(4-N,N-di-(5 -h idroxietila - 
mino-anilino)-1,4-benzoquinona. El producto bruto es ero, 
matográficamente puro. Despuós de secado durante 5 dias 
a vacío a la  temperatura ambiente, e l  producto funde a 
1206.

Análisis Calculado para Encontrado
C22H32N4O4' HgO

c% 6 0 ,8 2 6 0 ,6 2 6 0 ,9 2

7 , 8 3 7 , 6 5 7 . 7 0

12,90 1 2 ,9 4 12 ,73

Ejemplo 16

Preparación del yoduro de la  2-N-jg)-(me- 
til,dietilam onio)etilam ino 5-(4-N,N-di-{??-hidroxietila- 
mino-anilino)-1,4-benzoquinona de fórmula:

27-7-73 35 -



10 Se disuelven 0,0023 moles (1 g) del compues
to del ejemplo 15 en 7 caî  de etanol absoluto y 20 cm̂  
de dioxano. Se añaden a esta solución, gota a gota, a la  
temperatura ambiente y con agitación, 3 cm̂  de yoduro de 
metilo. Se mantiene la  agitación durante 8 horas y luego 

15 se f i l t r a  con succión, y se lavan con un poco de dioxano 
y luego con óter sulfúrico 1,18 g de la sal cuaternaria 
deseada, que funde a 243B.

Análisis Calculado para Encontrado

c%
2̂3̂ 35̂ 4°4-*-

49,46 49,12 49,19
H% 6,29 6,27 6,31
N% 10,03 10,00 9,80
1% 22,75 22,60

25 Ejemplo 17
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4 1 6 0 4 7
Preparación de la  2-^-aminoetilao;ino-5- 

-(2-metoxi-3, 5-dimetil-4-amino-anilino)-1, 4-benzoquino- 
na de fórjala:

Se disuelve 0,01 mol (2,63 g) de monobromhidrato de 3- 
-(3-aminoetilamino-4-metoxi-fenol en 20 cm̂  de agua y 
100 cm̂  de agua oxigenada de 20 volúmenes. Tan pronto ' 
como esta solución está preparada y enfriada con hiele 
se añade a la  misma, con agitación, 0,01 mol (1,64 g). de 
2,6-dimetil-3-metoxi-1,4-benzoquinona-diimina. Al cabo 
de 20 minutos de agitación, se alcalin iza hasta pH =- 10 
con ayuda de amoniaco de 228 Bó, y luego se f i l t r a  con 
succión y se lava con agua la  2-{3-aminoetilamino-5-(2- 
-metoxi-3, 5-dimetil-4-amino-anilino)-1, 4-benzoquinona de, 
seada que, despuós de recristalización en una mezcla h i-  
droacetónica y secado durante varios días a vacio a la

73 -  37 -



temperatura ambiente, funde a 96B y se revela eromatográ 
ficamente pura.
Peso molecular calculado para C-jyíípgO^N .̂......... .........  330
Peso molecular encontrado por valoración 

5 potenciomótrica en ácido acótico por áci
do perclórico .................................................................... ... 348

Ejemplo 18

10 Preparación de la  2-N-@)-hidroxietilamino-
-5 -/? -m etil-4 -(N -etil, N- ^-mesilaminoetil)aniino-anili- 
no¡7*-1,4-benzoquinona de fórmula:

Se disuelve 0,01 mol (1,83 g) de 3-N-^-hidroxietilamino- 
-4-metoxi-fenol en 50 cm3 3e una solución hidroacetónica 
al 50%. Se añaden a esta solución 25 cm̂  de amoníaco de
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223 B¿ y 100 cm3 de agua oxigenada de 2o volúmenes y lúe 
go, poco a'poco, con agitación y manteniendo la  tempera­
tura en las proximidades de 10S, una solución de 0,01 

mol (4,36 g) de o.onohidrato de sulfato de N -etil-N -(5- 
5 -mesilaminoetil-paratolilen-diamina en 20 cm̂  de agua.

Se mantiene la  agitación durante una hora. Se f i l t r a  con 
succión e l precipitado formado, se lava con agua y se re 
cr ista liza  despuós dos veces en una mezcla de dimetilfor 
mamida-agua. Despuós de secado a vacío a 809, e l  produc- 

10 to funde a 158s.
Análisis

C%
H%

15 N%
S%

20 Preparación de la  2 -N -(^ -h id ro x ie tila a in o -
-5-¿/{*4-N-etil, N -(3 -acetilam in oetil)an iin o  anilino/*-1,4- 
-benzoquinona de fórmula:

25

Calculado para Encontrado
20^28^4°5S

55,04 54,68 54,72
6,41 6,39 6,32

12,84 13,00 13,03
7,34 7,30 7,27

Ejemplo 19
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4 1 6 0 4 ?

% -NH-
0

0
'NH-CHp-CHgOH

A una solución áe 0,05 moles (9,2 g) de 3-N-p-hidroxie- 
tilamino-4-metoxifenol en 200 cm̂  de agua adicionados de 
5 cm̂  de amoniaco de 229 Bá y de 500 cm*̂  de agua oxige­
nada de 20 voldmenes se añade, agitando bien, una solu­
ción de 0,05 moles ( 11,7  g) de 4-n itroso-N -etil, N-ace- 
tilam inoetilanilina en 200 cnP de acetona. Cuando la tom 
peratura alcanza 359, se enfría la  mezcla de reacción en 
hielo . Se mantiene la  agitación durante dos horas y luego 
se f i l t r a  con succión y se lava con agua e l  precipitado 
formado. Despuós de dos recristalizaciones por medio de 
acetato de e t ilo , e l  producto funde a 164B.

Análisis Calculado para Encontrado

c% °20"26"4°462,16 61,81 61,97
H% 6,78 6,57 6,84
N% 14,50 14,72 14,59



Ejemplo 2Q

r-

Freparación de l a  2 -N -^ -h id ro x ie tilam in o - 
**5-¿(?-cloro-(-N,N-dietilamino-anilino¡7'-1, 4-benzoquinona 

5 de fórmula:

NH-CHp-CHgOH 

Ó

15
A una solución de 0,02 moles (3,66 g) de 3-N-(3-hidroxie 
tilamino-4-metoxi-fenol en 40 cm̂  de agua adicionados do 
200 cm-̂  de agua oxigenada de 20 volúmenes y de 2 ctn-3 Je 
amoníaco de 229 Bó se añade, agitando bien, una solución 

20 de 0,02 moles (4,24 g) de 3-cloro-4-nitroso-N,N-dietila- 
nilina en 100 cm-̂  de acetona. Se mantiene la  agitación 
durante dos horas y luego se f i l t r a  con succión y se la­
va cuidadosamente con agua caliente e l precipitado for­
mado. Despuós de una recristalización en una mezcla de 

25 din.etilformamida-agua y dos recristalizaciones en m etil-
27-7-73 -  41 -



isobutilcetona, e l  producto funde a 1586.
Peso molecular calculado para C^gH^I'-^O^Cl..............  363,5
Peso molecular encontrado por valoración 
potenciomótrica en ácido acético, por 

5 ácido perclórico ........................................... .....................  369

Preparación de la  2-N-p-hidroxietilamino- 
10 - 5-¿%-N(etil, ^-piperidino-etil)amino-anilino¡7'-1,4-benzo

quinona de fórmula:

15

20

Se disuelven 2,9 g diclorhidrato de 2-N- 
25 -p-hidroxietilam ino 5-/.4-N(etil,^; -piperidinoetil)-amino

27-7-73 -  42 -



4T6Q4?
-anilino 1,4-benzoquinona en 100 cnP dé agua. Se a lca li-  
niza por cedió de una solución de amoníaco de 22B Bó, 
hasta pH = 8, y seguidamente se f i l t r a  con succión y se 
lava con agua la quinona deseada que, después de recris- 

$ talización en una mezcla de dia.etilformamida-agua y se­
cado a vacío a 80SC, funde a 174SC.

Análisis Calculado para Encontrado

c%
2̂3 3̂2 4̂°3 

66,96 66,73 67,18

H% 7,82 7,79 7,72
N% 13,58 13,69 13,70

Ejemplo 22

1$ Preparación del yoduro de 2-N-^-hidroxie--
tilamino 5-{4'-¿Ñ -etil, p -(n}etilpiperidinio)-eti3/ao,ino- 
-anilinoj-1,4-benzoquinona de fórmula:

NH-CIIp-CHgOH

2 -7 -7 3 -  43 -



Se disuelven 0,0118 moles (5 g) de 2-N -^- 
-h idroxietilaa.ino-5-/4'-N (etil, [5-piperidinoetil)ac.ino- 
-anilinoy-l^-henzoquinona preparada en e l  ejemplo ante­
rior, en 35 cm̂  de etanol adicionados de 100 cm̂  de dio- 

5 xano. Se añaden poco a poco a esta solución mantenida a 
403C, 20 cm̂  de yoduro de metilo. Después de haber deja­
do en reposo la  mezcla de reacción durante 12 horas a la  
temperatura ambiente, se f i l t r a  con succión, y se lava 
con dioxano y luego con éter la  sa l cuaternaria deseada,

10 que funde a 136BC.
Análisis Calculado para Encontrado

° 24^ 35^ 4^ 3***

1% 22,90 22,96

15 Ejemplo 23

Preparación de la  2-N-(& -hidroxietilamino- 
-5-¿4'-(dimetilamino)-anilino/'-1,4-benzoquinona de fórmula:
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Se introducen en 25 cm̂  de etanol absoluto, 
por una parte 0,016 moles (3 g) de clorhidrato de 4-nitro 
so-dimetilanilina y por otra parte, 0,011 moles (2 g) de 
3-N-p,-hiároxietilamino-4-metoxi-fenol. Se calienta la  

5 mezcla a reflujo, con agitación, durante una hora, y lúe, 
go se f i l t r a  con succión y se lava con etanol el produc­
to bruto formado. Este producto bruto se trata con 100 
cm3 de una solución acuosa amoniacal de 11,5^ Bó, con 
agitación, durante 30 minutos. Se f i l t r a  entonces con 

10 succión la  2-N-(3-hidroxietilamino-5-¿?'-(áimetilamino)- 
an ilin o /-1 , 4-benzoquinona que, despuós de lavado con agua, 
recristalización en una mezcla de dimetilformamida-agua 
y secado a vacío, funde a 265^0.

Análisis Calculado para Encontrado
15

c%
° 16^19 ^ 3  

63,77 63,65 63,77
H% 6,36 6,54 6,50
N% 13,95 13,95 13,84

20 Ejemplo 24

Preparación de la  2-N-^-hidroxietilamino- 
-5-^''-(amino)anilino¡7' 1,4-benzoquinona de fórmula:
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10 Se disuelve 0,01 mol (1,85 g) 3e 3-N-(S-hidroxietil-ao¡i- 
no-4-metoxi-fenol en 25 cm-̂  de agua, 25 cm*̂  de acetona,
10 ctn̂  de amoníaco de 226 Bó y 100 cm̂  de agua oxigena­
da de 20 volúmenes. A continuación se añade a esta solu­
ción 0,01 mol ( 1,81 g) de diclorhidrato de para-fenilen- 

15 -diamina en 20 cm̂  de agua. Se mantiene la  agitación 1 
hora a la  temperatura ambiente, y luego se f i l t r a  con 
succión, se lava con agua y se seca a vacío la  2-N-[5- 
-hidroxietilamino-5-/4'-(amino)anilino/-1,4-benzoquino­
na. Después de recristalización en una mezcla de dimetil- 

20 formamida-óter, e l  producto funde a 248SC.
Análisis Calculado para Encontrado

C%
° 14^15^3  

61,59 61,04 61,46
H% 5,53 5,67 5,56

25 N% 15,38 15,50 15,51
27-7-73 -  46 -



4 ^ 6 0 ^
Ejemplo 25

Preparación áe la  2-amino-5-¿^4'-(amino )ani- 
lino/Li^-benzoquinona de fórmula:

5

15 Se disuelven 0,075 moles (10,5 g) áe 3-ami-
no-4-o.etoxi-fenol en 50 cm̂  de acetona adicionados de 50 
crn̂  de amoniaco de 229 Bó y de 250 cm̂  de agua oxigenada 
de 20 volúmenes.

A continuación se añaden a esta solución 
20 0,05 moles (9,0 g) de diclorhidrato de parafenilen-dia-

o.ina en solución en 100 cm̂  de agua. Se mantiene la  agi­
tación dos horas a la temperatura ambiente y luego se f i l  
tran con succión 5 g de producto bruto. Despuús de recris, 
talización en acetato de e t ilo , y lavado del producto re- 

25 cristalizado con un poco de m etil-cellosolve y luego con
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un poco de éter-, se obtiene la  2-amino-5-/4*'-(amino)ani- 
lino/*-1 ,4-benzoquinona c r o m at o gr áf i  c am e n t e pura que fun­
de con descomposición por encima de 2606C.

Análisis Calculado para Encontrado
5

0% 62,87 63,03 63,07
H% 4,84 5,12 5,07
N% 18,33 18,23 18,29

10 Ejemplo 26

Preparación de la  2-N-^5-hidroxietilamino-- 
-5-¿̂ (*2 '-r,-,etoxi-5 '-me tj.1-4'-amino )anilino¡7'-1,4-benzoquino- 
na de fórmula:

15

25 Se disuelven 0,625 milimoles (0,11 g) de
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3-N-@ -hidroxietilamino-4-metoxi-fenol *en 2 cm-3 de agua 
adicionados de 1 cm̂  de etanol, 0,5 cm̂  de amoníaco de 
22° Bú y 3 cm̂  de agua oxigenada de 20 volúmenes. Tan 
pronto como se ha preparado esta solución, se añaden a 

5 la  misma, con agitación, 0,62 milimoles (0,10 g) de 2-me 
til-5-m etoxi-1,4—benzoquinona-diimina. Al cabo de 15 mi­
nutos de agitación se f i l t r a  con succión, se lava con 
agua y se recrista liza  en una mezcla de dimetilformami- 
da-agua la  2-N-)5-hidroxietilamino-5-¿J*2'-metoxi-5'-me- 

10 til-4'-amino)anilino/'-1,4-benzoquinona. Despuós de seca­
do a vacío, e l producto funde a 2272c.

Análisis Calculado para Encontrado

C%
C16V 3O4

60,55 60,28

H% 6,04 6,14
N% 13,24 13,04

Ejemplo 27

20 Preparación de la  2-N-(§-hidroxietilamino-
-5-¿f(*2,5-dimetil-4'-amino)anilino7-1, 4-benzoquinona de 
fórmula:

25
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10

15

20

25

Se disuelven 0,02 moles (3,66 g) de 3-N -^-hidroxietila- 
mino-4-metoxi-fenol en 50 cm̂  de agua adicionados de 20 
cm-3 de amoníaco de 229 Bó y de 200 cm̂  de agua oxigena­
da de 20 voldmenes. Se añaden en seguida a esta solución, 
con agitación, 0,02 moles (4,18 g) de diclorhidrato de 
2,5-ditnetil-parafenilendiamina en 50 cnP de agua. Se man­
tiene la  agitación durante 1,5 horas a la  temperatura am­
biente, y luego se f i l t r a  con succión, se lava con agua, 
y se recrista liza  en acetona la  2-(3-hidroxietilan!ino-5- 
-/Í2 ' ,5'-dio,etil-4'-amino)anilinp/'-1,4-benzoquinona de­
seada. Despuós de secado a vacío a 802C, e l  producto fun­
de a 248BC.

Análisis

C% C 1 6 I W 3
63,77
6,36

Encontrado

27-7-73 -  50 -
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N% 13,95 * 14,08 14,10

Ejemplo 28

5 Preparación de la  2-N-^-hidroxietilamino-5-</4'-N(etil, 
carbamilmetil)amino-anilino^-1,4-benzoquinona de fórma­
la:

Se disuelven 0,015 moles (2,7 g) de 3-N-(6-hidroxietila- 
mino-4-metoxi-fenol en 25 orn̂  de agua adicionados de 10 

20 cm̂  de acetona, de 10 cm-3 de amoníaco de 228 Bó y de 100 
n.l de agua oxigenada de 30 volúmenes.

Se añade en seguida a esta solución, con 
agitación, 0,01 mol (1,93 g) de N -(e til, carbamilmetil)- 
parafenilendiamina en 20 cm̂  de agua. Se mantiene la  agi 

25 tación durante 2 horas a 30SC y luego se f i l t r a  con suc-
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ción, se lava coa agua y se recrista liza  en ana mezcla de 
dimetilformamida-agaa la  2-N-j5-hidroxietilamino-5-¿[4'-N- 
( e t i l ,  carban.ilmetil)amino-anilino/^-1,4-benzoq.ainona de­
seada. Despaós de secado a vacío a 806C, e l  prodacto fan-

5 de a 252SC.
Análisis Calcalado para Encontrado

C%
C18^22^4  

60,32 60,00 60,31
H% 6,19 6,03 6,25

10 N% 15,63 15,91 15,75

Ejemplo 29

Preparación de la  2-N-^-hidroxietilamino- 
15 -5 -/? '(N -e til, N-^-Q.orfolinoetil)amino-anilino/-1,4-ben-

zoqainona.

20

25
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Se disuelven 0,015 moles *(2,74 g) de 3-(5- 

-hidroxietilamino-4-metoxi-fenol en 20 cm̂  de acetona adi 
cionados de 10 cm̂  de amoníaco de 228 Bá. Se añaden 50 

. cm̂  de agua oxigenada de 20 volúmenes e inmediatamente 
5 después, con agitación, 0,01 mol (3,36 g) de diclorhidra 

to de 4-nitroso-N -etil, N-morfolinoetil-anilina en 25 
cm̂  de agua. Se mantiene la  agitación durante dos horas 
a 30BC y luego se f i l tr a  con succión y se lava con agua 
e l  producto deseado que ha precipitado. Después de recris, 

10 talización en una mezcla de dimetilformamida-agua y se­
cado a vacío, e l  producto funde a 195SC.

Análisis Calculado para Encontrado

15 C%
C22H30V 4

63,75 63,45 63,53
H% 7,30 7,23 7,37
N% 13,52 13,32 13,55

20

Ejemplo 30

Preparación de la  2-N -(3 -h iárox ietilam ino- 
"^"Z,?'-N-(dibutilamino)anilino7' 1,4-benzoquinona.
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10 En 20 cat̂  de etanol de 968 se introducen
por una parte 0,01 mol (1,83 g) de 3-N-[5-hidroxietila- 
mino-4-metoxi-fenol y por otra parte 0,01 mol (2,70 g) 
de clorhidrato de 4-nitroso-dibutilanilina. Se deja da 
mezcla bajo agitación durante 1 hora a la temperatura 

15 ambiente. Se f i l t r a  con succión e l producto deseado que 
ha precipitado en forma de clorhidrato. Este clorhidrato 
se disuelve en 30 cm-̂  de agua y luego se alcalin iza la  
solución acuosa hasta un pH = 8 con ayuda de amoníaco 
de 228 Bé para precipitar la  1,4-benzoquinona deseada,

20 en forma de cr ista les  verdes. Despuós de recristalización  
en una mezcla de dimetilformamida y agua y secado a Va­
cío , e l  producto funde a 170SC.

Análisis Calculado para Encontrado
C22H31N3O3

25 C% 68,54 68,76 68,72
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N%
8,11

10,90
*8,14 7,98
10,97 10,96

5

Ejemplo 31

Preparación de la  2-N-^-hidroxietilamino- 
-5-¿(?'-m etil-4'-(N -etil, N-(a-benzoilaminoetil)au,ino-ani 
lino/*-1 ,4-benzoquinona.

10

En 20 cm-̂  de etanol de 96̂  se introducen 
por una parte 0,01 n.ol (1,83 g) de 3-N -^-hidroxietila- 
ü.ino-4-metoxi-fenol y por otra parte 0,01 mol (3,47 g)

25 de clorhidrato de 3-m etil-4-nitroso-N -etil, N-^-benzoil
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4160**'?
acinoetil-an ilina. Se deja la  mezcla de reacción con agí 
tación, ana hora a 50SC. Se f i l tr a ,  se diluye e l  f i l t r a ­
do con 30 cn.3 ge agua y se alcalin iza hasta un pH = 8 
con ayuda de amoníaco de 22a Bó. Se f i l t r a  con succión la  
1,4-benzoquinona sustituida deseada; se lava con agua y 
se hace recrista lizar en una mezcla de dimetilformamida- 
-agua. Despuás de secado a vacío, e l  producto funde a 
104-BC.

Análisis Calculado para Encontrado

C%
^26^30^4^4' ^2  ̂

64,98 64,85 64,77
H% 6,71 6,94 6,83
N% 11,66 11,47 11,52

Ejemplo 32

Preparación de la  2-N-j2<-hidroxietilamino- 
-5-^4' -rt.orf olino-anilino/*-1 ,4-benzoquinona.



Se disuelven 0,015 moles"(2,74 g) de 3-^5- 
-hidroxietilamino-4-metoxi-fenol en 15 om-̂  de acetona 
adicionados de 10 cm-3 de amoniaco de 22a Bó. Se a&aden 
100 cm̂  de agua oxigenada de 20 voldmenes e, inmediata- 

5 mente despuós, con agitación, 0,01 mol (1,78 g) de 4-N- 
-^amino)feni1J7morfolina en 25 cm̂  de acetona. Se mantie 
ne la  agitación durante 7 horas a la  temperatura ambien­
te y luego se f i l t r a  con succión y se lava con agua e l  
producto deseado que ha precipitado. Despuós de recris- 

10 talización en dimetilformamida y secado a vacio, e l  pro­
ducto funde por encima de 260SC. Es cromatográficamente 
puro.

Análisis Calculado para Encontrado

15 C%
C l S ^ I ^

62,96 62,40 62,78
H% 6,16 6,03 6,24
N% 12,24 12,00 12,17

EJEMPLOS DE APLICACION
20

Ejemplo 33

Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 5 ............................................  0,2 g

25 -  B u t i lg l ic o l .................................................................... 5 g
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-  Alcohol láurico oxietilenado con 10,5

moles de óxido de etileno . . 1 . . . ........................  5 g
-  Amoniaco de 22S Bó ........  cantidad suficiente para pH = 9
-  Agua.................. . cantidad suficiente para . . .  100 g

5 Se aplica esta solución sobre cabellos deco­
lorados durante 20 minutos a 353. Despuós de aclarado y la. 
vado con champó, se obtiene una tonalidad verde almendru­
co muy plateada.

10 Ejemplo 34

Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 5 .............................................. 0,025 g
-  Copolímero de acetato de vinilo-ácido

15 crotónico .................................................... .....................  2 g
(acetato de vin ilo  90%, ácido crotó 
nico 10%, peso molecular 45000 a 
50000)

-  Alcohol de 96s ............................................................. .. 50 g
20 -  Agua............ . . . . .  cantidad suficiente para 100 g

-  Trietanolamina . .  cantidad suficiente para pH = 5

Esta solución, aplicada en forma de loción 
de marcado sobre cabellos decolorados, les confiere un 
aspecto nacarado con reflejos verdes.
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Ejemplo 35

Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante áel ejemplo 7 ................................  0,25 g

5 -  Alcohol de 96s .........................................................  40 g
-  Agua............................ cantidad suficiente para 100 g
-  Solución de ácido lác­

tico al 10%..............  cantidad suficiente para pH = 4,5
Se aplica esta solución sobre cabellos de- 

10 colorados durante 15 minutos a 303. Despuós de aclarado 
y lavado con champó, se obtiene una tonalidad verde muy 
oscura con reflejos dorados.

Ejemplo 36 
15

Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 8 .......................................... 0,15 g
-  Alcohol de 96a ............................................................ 25 g
-  Agua............................  cantidad suficiente para 100 g

20 -  Amoníaco de 22a Bó . cantidad suficiente para pH = 9
Se aplica esta solución sobre cabellos na­

turalmente blancos en un 95% durante 20 minutos a la  tem­
peratura ambiente. Despuós de aclarado y lavado con cham 
pd, se obtiene una tonalidad gris-verdosa plateada.

25
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Ejemplo 17

Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 5 ..........................................  0,025 g

5 -  Alcohol de 963 .............. .............................................  25 g
-  Agua, cantidad suficiente para ............................  100 g
-  Amoniaco de 22S Bó, cantidad suficiente para pH = 10

Se aplica esta solución sobre cabellos de­
colorados durante 20 minutos a 356. Despuós de aclarado 

10 y lavado con champó, se obtiene una tonalidad verde cla­
ra nacarada.

Ejemplo 38

15 Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 8 .......................................... 0,15 g
-  Alcohol de 96a ............................................................ 30 g
-  Agua, cantidad suficiente para ............................  100 g
-  Amoniaco de 226 Bó, cantidad suficiente para pH = 8.

20 Se aplica esta solución sobre cabellos de­
colorados durante 20 minutos a 408. Despuós de aclarado 
y lavado con champó, se obtiene una tonalidad verde os­
cura con reflejos dorados.

25 Ejemplo 39
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Se prepara la  solución siguiente:

-  Colorante del ejemplo 10 ........................................ 0,1 g
-  B utilgliool .................................................................  5 g
-  Alcohol láurico oxietilenado con 10,5

5 moles de óxido de etileno ......................................  5 g
-  Amoniaco de 22S Bó, cantidad suficiente para pH = 7,5
-  Agua, cantidad suficiente para ............................  100 g

Se aplica esta solución sobre cabellos de­
colorados durante 20 minutos a la  temperatura ambiente. 

10 Despuás de aclarado y lavado con champó, se obtiene una 
tonalidad verde clara plateada.

Ejemplo 40

15 Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 16 ........................................ 0,25 g
-  B utilgliool .................................................................. 5 g
-  Alcohol láurico oxietilenado con 10,5

moles de óxido de etileno ......................................  5 g
20 -  Amoníaco de 22a Bó, cantidad suficiente para pH = 9

-  Agua, cantidad suficiente para ............................  100 g
Se aplica esta solución sobre cabellos na­

turalmente blancos en un 95% durante 20 minutos a 30a. 
Despuós de aclarado y lavado con champó, se obtiene una 

25 tonalidad verde oscura muy plateada.
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Ejemplo 41

Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 7 .......... ...............................  0,2 g

5 -  Copolímero de acetato de vinilo-ácido
erotónico (acetato de vin ilo 90%, áci
do crotónico 10%, -  peso molecular
45000 a 50000) ............................................................ 2 g

-  Alcohol de 96s ...........................................................  50 g
10 -  Agua, cantidad suficiente para ............................  100.g.

-  Trietanolamina, cantidad suficiente para . . . . .  pH = 7.
Esta solución, aplicada en forma de loción 

de marcado sobre cabellos decolorados, les  confiere una 
tonalidad verde almendruco nacarada.

15
Ejemplo 42

Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 7 .............................. .. 0,05 g

20 -  Alcohol de 962 .................................. .........................  40 g
-  Agua, cantidad suficiente para ............................  100 g
-  Amoniaco de 22s Bó, cantidad suficiente para . pH = 8.

Se aplica esta solución sobre cabellos de­
colorados durante 20 minutos a 302. Despuós de aclarado 

25 y lavado con champó, se obtiene una tonalidad verde cla-
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ra con reflejos dorados.

Ejemplo 43

5 Se prepara la  solución siguiente:
- Colorante del ejemplo 8 ..................................  0,025 g

-  Agua, cantidad suficiente para ............................  100 g
-  Amoniaco de 22S Bó, cantidad suficiente para . pH = 9,5.

Se aplica esta solución sobre cabellos de- 
10 colorados durante 20 minutos a la  temperatura ambiente. 

Despuós de aclarado y lavado con champó, se obtiene una 
tonalidad verde almendruco nacarada.

15

20

25

Ejemplo 44

Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 7 .......................................... 0,1 g
-  Alcohol de 96s ............................................................ 30 g
-  Agua, cantidad suficiente para ............................  100 g
-  Amoníaco de 22a Bó, cantidad suficiente para . pH = 10,5 

Se aplica esta solución sobre cabellos na­
turalmente blancos en un 90% durante 20 minutos a 4-Os. 
Despuós de aclarado y lavado con champó, se obtiene una 
tonalidad verde metálica.
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Ejemplo 45

Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 11 ........................................  0,15 g
-  Alcohol de 963 ...........................................................  20 g
-  Agua, cantidad suficiente p a ra ........ .. 100 g
-  Amoníaco de 228 Bó, cantidad suficiente para . pH = 7.

Se aplica esta solución sobre cabellos de­
colorados durante 20 minutos a 308. Despuós de aclarado 
y lavado con champó, se obtiene una tonalidad verde a l­
mendruco nacarada.

Ejemplo 46

Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 5 .......................................... 0,1 g
-  Copolímero de acetato de vinilo-ácido  

crotónico (acetato de vin ilo 90%, áci 
do crotónico 10%, -  peso molecular
45000 a 50000) ............................................................ 1 g

-  Alcohol de 96a ................................ ...........................  36 g
-  Agua, cantidad suficiente para ........................... 100 g
-  Trietanolamina, cantidad suficiente para ........  pH = 8.

Esta solución, aplicada como loción de mar 
cado sobre cabellos decolorados, le s  confiere una tonali



4160^
dad verde clara plateada muy laminosa.

T̂amplO 47

5 Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 9 .......................................... 0,1 g
-  Copolimero de acetato de vinilo-ácido  

crotónico (acetato de vinilo 90%, áci 
do crotónico 10%, -  peso molecular

10 45000 a 50000) ............................................................ 1 g
-  Alcohol de 969 ............................................................ 36 g
-  Agua, cantidad suficiente para ............................  100 g
-  Trietanolamina, cantidad suficiente para ........  pH = 7.

Esta solución, aplicada como loción de mar 
15 cado sobre cabellos decolorados, les  confiere una tonali 

dad bronce clara.

Ejemplo 48

20 Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 9 .......................................... 0,01 g
- Alcohol de 969 ............................................................ 20 g
-  Agua, cantidad suficiente para ............................  100 g
-  Amoniaco de 229 Bó, cantidad suficiente para . pH = 9. 

25 Se aplica esta solución sobre cabellos de-
2 7 - 7 - 7 3 -  65 -
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colorados durante 20 minutos a 40S. Despuós de aclarado 
y lavado con champó, se obtiene una tonalidad t i la .

Ejemplo 49 
5

Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 6 .......................................... 0,1 g
-  Copolimero de acetato de vinilo-ácido  

erotónico (acetato de vinilo 90%, áci
10 do crotónico 10%, -  peso molecular

45000 a 50000) ............................................................ 2 g
-  Alcohol de 96s ...........................................................  50 g
-  Agua, cantidad suficiente para ............ ...............  100 g
-  Amoníaco de 22B Bó, cantidad suficiente para . pH = 6.

15 Esta solución, aplicada como loción de mar­
cado sobre cabellos decolorados, le s  confiere una tona­
lidad verde almendruco plateada.

Ejemplo 50
20

Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 1 4 ........................................ 0,15 g
-  Copolimero de acetato de vinilo-ácido  

crotónico (acetato de vinilo 90%, áci
25 do crotónico 10%, -  peso molecular
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45000 a 50000) ...........................................................  1 g
-  Alcohol de 96s ............................................................ 36 g
-  Agua, cantidad suficiente para ............................  100 g
-  Amoniaco de 226 Bó, cantidad suficiente para . pH = 8. 

5 Esta solución, aplicada como loción de mar
cado sobre cabellos decolorados, les  confiere una tona­
lidad t i la  de aspecto nacarado.

Ejemplo 51
10

Se prepara ls  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 17 ........................................  0,15 g
-  Copolímero de acetato de vinilo-ácido  

crotónico (acetato de vin ilo 90%, áci
15 do crotónico 10%, -  peso molecular,

45000 a 50000) ............................................................ 2 g
-  Alcohol de 96s ...........................................................  50 g
-  Agua, cantidad suficiente para ............................  100 g
-  Trietanolamina, cantidad suficiente para ........  pH = 6,5.

20 Esta solución, aplicada como loción de mar­
cado sobre cabellos decolorados, les  confiere una tonali­
dad verde kentia muy luminosa.

Ejemplo 52 
25
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Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 3 ..........................................  0,1 g
-  B u tilg lico l .................................................................  5 g
-  Alcohol láurico oxietilenado con 10,5

moles de óxido de etileno ...................................... 5 g
-  Amoniaco de 22e Bó, cantidad suficiente para . pH = 8
-  Agua, cantidad suficiente para ............................  100 g

Se aplica esta solución sobre cabellos de­
colorados durante 20 minutos a 403. Despuás de aclarado 
y lavado con champó, se obtiene una tonalidad verde cla­
ra nacarada.

Ejemplo 53

15 Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 15 ....................................... 0,2 g
-  Alcohol de 96s ............................................................ 40 g
-  Agua, cantidad suficiente para ............................  100 g
-  Amoniaco de 223 Bó, cantidad suficiente para . pH = 9,5 

20 Se aplica esta solución sobre cabellos de­
colorados durante 20 minutos a la  temperatura ambiente. 
Despuós de aclarado y lavado con champó, los cabellos 
tienen un aspecto nacarado con reflejos de tonalidad 
verde plateada.
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Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante 3el ejemplo 7 .......................................... 0,05 g

5 -  Copolímero de acetato de vinilo-ácido
erotónico (acetato de vinilo 90%, áci­
do crotónico 10%, -  peso molecular,
45000 a 50000) ...........................................................  2 g

-  Alcohol de 969 ...........................................................  50 g
10 -  Agua, cantidad suficiente p a ra ............................  100 g

-  Amoníaco de 22s Bó, cantidad suficiente para . pH = 9
Esta solución, aplicada como loción de mar­

cado sobre cabellos decolorados, les  confiere una tona­
lidad verde bronce clara con reflejos dorados.

15
Ejemplo 55

Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 3 .......................................... 0,15 g

20 -  Copolímero de acetato de vinilo-ácido
crotónico (acetato de vin ilo  90%, áci­
do crotónico 10%, -  peso molecular,
45000 a 50000) ............................................................ 1 g

-  Alcohol de 969 ...........................................................  36 g
25 -  Amoníaco de 229 Bó, cantidad suficiente para . pH = 5,5

27-7-73 -  69 -



100 g

5

-  Agua, cantidad suficiente para
Esta solución, aplicada con¡o loción de mar 

cado sobre cabellos decolorados, les confiere una tonali 
dad verbena.

Ejemplo 56

10

15

20

Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 1 ...................... ...................  0,1 g
-  Copolímero de acetato de vinilo-ácido  

crotónico (acetato de v in ilo  90%, áci­
do crotónico 10%, -  peso molecular,
45000 a 50000) ............................................................ 2 g

-  Alcohol de 968 .......................... ......... .......................  50 g
-  Agua, cantidad suficiente para ........ ..................  100 g
-  Trietanolamina, cantidad suficiente para ........  pH -  7

Esta solución, aplicada como loción de mar 
cado sobre cabellos decolorados, le s  confiere una tona­
lidad beige con reflejos metálicos.

Ejemplo 57

Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 4 ..........................................  0,05 g

25 -  Copolímero de acetato de vinilo-ácido
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10

crotónico (acetato de vinilo 90%, áci­
do crotónico 10%, -  peso molecular 
45000 a 50000) ............................................................ 2 g

-  Alcohol de 96s ............................................................ 50 g
-  Agua, cantidad suficiente para .......... ................  100 g
-  Trietanolamina, cantidad suficiente para ........  pH = 5

Esta solución, aplicada como loción de mar­
cado sobre cabellos decolorados, les confiere una tona­
lidad beige clara nacarada con reflejos verde-dorado.

Ejemplo 58

Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 2 ..........................................  0,1 g

15 -  Copolímero de acetato de vinilo-ácido crotónico
(acetato de vin ilo  90%, ácido crotónico 10%,
-  peso molecular 45000 a 50000) ..........................  2 g

-  Alcohol de 966 ............................................................ 50 g
-  Amoniaco de 22a Bó, cantidad suficiente para . pH = 6

20 -  Agua, cantidad suficiente p a ra ............................  100 g
Esta solución, aplicada como loción de mar­

cado sobre cabellos decolorados, les confiere una tonali­
dad t i la .

25 Ejemplo 59
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Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 13 ........................................ 0,1 g
-  Alcohol de 96- ...........................................................  40 g
-  Agua, cantidad suficiente para ............ ...............  100 g
-  Amoníaco de 229 Bá, cantidad suficiente para , pH = 10.

Se aplica esta solución sobre cabellos de­
colorados durante 20 minutos a 409. Despuós de aclarado 
y lavado con champó, los cabellos tienen un aspecto na­
carado con reflejos dorados.

Ejemplo 60

Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 12 .................................. .. 0,1 g

15 -  Copolímero de acetato de vinilo-ácido
erotónico (acetato de v in ilo  90%, áci­
do crotónico 10%, -  peso molecular 
45000 a 50000) ...........................................................  2 g

-  Alcohol de 969 ...........................................................  50 g
20 -  Agua, cantidad suficiente para ............................  100 g

-  Amoníaco de 229 Bá, cantidad suficiente para . pH = 9.
Esta solución, aplicada como loción de mar­

cado sobre cabellos decolorados, le s  confiere una tona­
lidad de arena dorada.

25
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Ejemplo 61

Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 3 .......................................... 0,1 g

5 -  B u t i lg i ic o l .................................................................  5 g
-  Alcohol láurico oxietilenado con 10,5

moles de óxido de etileno ...................................... 5 g
-  Amoníaco de 22a Bó, cantidad suficiente para . pH = 7 ,5
-  Agua, cantidad suficiente para ..............................  100 g

10 -  N -^ T 4 '-h id ro x i)-fen il/ '2 ,6 -d ic ,e til-
-benzoquinonaimina .................................................... 0,20 g

-  N-</]T4'-dimetilamino )fenil/benzoqui-
nonaimina.....................................................................  0,05 g

Se aplica esta solución sobre cabellos de- 
15 colorados durante 10 minutos a 352. Después de aclarado 

y lavado con champó, se obtiene una tonalidad gris-azu­
lada de acero.

Ejemplo 62
20

Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 7 ..........................................  0,075 g
-  Diclorhidrato de 4-metil-2,5-diamino-

-fenol ...........................................................................  0,05 g
25 -  Nitroparafenilendiamina ..........................................  0,05 g
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-  Alcohol de 969 .................................... ..................... . 15 g
-  Agua, cantidad suficiente para ............................ 100 g
-  Amoníaco, de 22a Bé, cantidad suficiente para . pH = 9,5.

Se aplica esta solución sobre cabellos na- 
5 turalmente blancos en un 95% durante 10 minutos a 359. 

Después de aclarado y lavado con champó, se obtiene una 
tonalidad castaña clara con reflejos v io leta  pdrpura.

Ejemplo 63
10

Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del egemplo 9 ................................... 0,1 g
-  Nitroparafenilendiamina . .............. .........................  0,05 g
-  N-/I*4'-amino)fenil/*2-metil-5-amiino-

15 -benzoquinonaimina................................................... 0,05 g
-  Copolímero de acetato de vinilo-ácido  

crotónico (acetato de v in ilo  90%, áci­
do crotónico 10%, -  peso molecular
45000 a 50000) ............................................................ 2 g

20 -  Alcohol de 96s ............................................................ 50 g
-  Agua, cantidad suficiente para ............................  100 g
-  Trietanolamina, cantidad suficiente para ........  pH = 6.

Esta solución, aplicada como loción de mar­
cado sobre cabellos decolorados, le s  confiere una tona- 

25 lidad beige rosada con reflejos dorados.
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Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 16 ........................................ 0,15 g

5 -  Nitroparafenilendiamina ..........................................  0,1 g
-  -amino )-feni3/* 2-metil-5-amino-

-benzoquinonaimina .................................................... 0,15 g
-  B utilg licol ................................................................  5 g
-  Alcohol láurico oxietilenado con 10,5

10 moles de óxido de etileno ......................................  5 g
-  Agua, cantidad suficiente para ............................  100 g
-  Amoníaco de 228 Bó, cantidad suficiente para . pH = 7,5.

Esta solución, aplicada durante 20 minu'cos 
a la  temperatura ambiente sobre cabellos decolorados.

15 les confiere despuós de aclarado y lavado con champó una 
tonalidad bronce dorada.

Ejemplo 65

20 Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 5 ..........................................  0, )5 g
-  Acetato de azul de tolileno ..................................  0,025 g
-  1-Y-aminopropilamino-antraquinona....................  0,1 g
-  Copolítnero de acetato de vinilo-ácido  

25 crotónico (acetato de vinilo 90%, áci-



do crotónico 10%, -  peso molecular
45000 a 50000) ............................................................ 1 g

-  Alcohol de 96a ...........................................................  36 g
-  Agua, cantidad suficiente para ............................  100 g

5 -  Amoniaco de 22a Bó, cantidad suficiente para . pH = 7.
Esta solución, aplicada como loción de mar­

cado sobre cabellos decolorados, le s  confiere una tonali­
dad gris de estaño.

10 Ejemplo 66

Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 18 ........................................  0,1 g
-  Copolímero de acetato de vinilo-ácido

15 crotónico (acetato de vin ilo  90%, áci­
do crotónico 10%, -  peso molecular,
45000 a 50000) ............................................................ 2 g

-  Alcohol de 96a ............................................................ 50 g
-  Agua cantidad suficiente para ..................  100 g

20 -  Amoníaco, cantidad suficiente p a ra ....................  pH = 8.
Esta solución, aplicada como loción de mar­

cado sobre cabellos decolorados, le s  confiere una tonali­
dad beige plateada con reflejos verdes.

25 Ejemplo 67
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Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 19 ........................................  0,1 g
-  Copolimero de acetato de vinilo-ácido  

crotónico (acetato de v in ilo  90%, áci-
5 do erotónico 10%, -  peso molecular,

45000 a 50000) ............................................................ 2 g
-  Alcohol de 96s ...........................................................  50 g
-  Agua, cantidad suficiente para ............ ..............  100 g
-  Trietanolamina, cantidad suficiente para ........  pH = 7.

10 Esta solución, aplicada como loción de mar­
cado sobre cabellos decolorados, le s  confiere una tonali­
dad verde almendruco nacarada.

15

20

25

Ejemplo 68

Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 20 ........................................  0,15 g
-  Copolimero de acetato de vinilo-ácido

crotónico .............. ....................................................... 2 g
-  Alcohol de 96s ..........................................................  50 g
-  Agua, cantidad suficiente p a ra ............................  100 g'.
-  Trietanolamina, cantidad suficiente para ........  pH = 7.

Esta solución, aplicada como loción de mar­
cado sobre cabellos decolorados, les confiere una tona­
lidad bronce clara dorada.

27-7-73 -  77 -



Ejemplo 69

Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 21 ........................................ 0,125 g

5 -  Alcohol de 963 ........ . . . . ...........................................  40 g
-  Agua, cantidad suficiente para ................ ...........  100 g
-  Acido láctico , cantidad suficiente para ..........  pH = 5.

Se aplica esta solución sobre cabellos de­
colorados, durante 20 minutos a la  temperatura ambiente. 

10 Después de aclarado y lavado con champó, se obtiene una 
tonalidad verde metálica.

Ejemplo 70

15 Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 25 ........................................  0,15 g
-  Copolímero de acetato de vinilo-ácido

erotónico (acetato de vin ilo  90%, áci­
do ero tónico 10%; P.M. 45000 a 50000) ..............  2 g **

20 -  Alcohol de 963 ............................................................ 50 g-1
-  Agua, cantidad suficiente p a ra ............................  100 g-
-  Trietanolamina, cantidad suficiente para ........  pH = 7.

Esta solución, aplicada como loción de mar­
cado sobre cabellos decolorados, le s  confiere una tonali-  

25 dad verde, clara nacarada^
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Ejemplo 71

Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 28 ........................................ 0,25 g

5 -  Copolímero de acetato de vinilo-ácido
erotónico (acetato de vinilo 90%, áci­
do erotónico 10%, -  peso molecular 
45000 a 50000) ............................................................ 2 g

-  Alcohol de 968 ...........................................................  50 g
10 -  Agua, cantidad suficiente p a ra ............................  100 g

-  Trietanolamina, cantidad suficiente para ........  pH= 7.
Esta solución, aplicada como loción de mar. 

cado sobre cabellos decolorados, les  confiere una tonalj.. 
dad verde, almendruco_j)lateada.

15
Ejemplo 72 .

Se prepara la  solución siguiente: ,
-  Colorante del ejemplo 27 ........................................ 0,1 g

20 -  Copolímero de acetato de vinilo-ácido
crotónico (acetato de vin ilo  90%, áci­
do crotónico 10%; P.M., 45000 a 50000) ............  2 g

-  Alcohol de 968 ............................................................ 50 g
-  Agua, cantidad suficiente para ............................  100 g

25 -  Trietanolamina, cantidad suficiente para ........  pH = 8.
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Esta solución, aplicada como loción de abar­

cado sobre cabellos decolorados, le s  confiere una tonali­
dad verbena.

5 Ejemplo 73

Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 2 4 ........................................  0,1 g
-  Copolimero de acetato de vinilo-ácido

10 crotónico (acetato de vin ilo 90%, áci­
do crotónico 10%; P.M. 45000 a 50000) ..............  2 g

-  Alcohol de 96- ............................................ ...............  50 g
-  Agua, cantidad suficiente para ............................  100 g
-  Amoníaco de 22s Bó, cantidad suficiente para . pH = 9. 

15 Esta solución, aplicada como loción de mar­
cado sobre cabellos decolorados, le s  confiere una tonali­
dad verde tila^_

Ejemplo 74 ;
20 -

Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 22 ........ ............. ................  0,05 g
-  Agua, cantidad suficiente para ............................  100 g
-  Amoníaco de 22S Bó, cantidad suficiente para . pH = 9, 5. 

25 Se aplica esta solución sobre cabellos na-
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turalmente blancos en un 95% durante 20 minutos a la tem 

peratura ambiente. Después 3e aclarado y lavado con cham 

pd, se obtiene una tonalidad verde, oscura_metálica.

5 Ejemplo 75

Se prepara la solución siguiente:

-  Colorante del ejemplo 23 ........................................  0,25 g
-  Oopolímero de acetato de vinilo-ácido

10 crotónico (acetato de vin ilo 90%, áci­
do crotónico 10%; P.M., 45000 a 50000) ................  2 g
-  Alcohol de 969 ............................................................ 50 g
-  Agua, cantidad suficiente para ............................  100 g
-  Trietanolamina, cantidad suficiente para . . . . .  pH = 6.

15 Esta solución, aplicada como loción de mar­
cado sobre cabellos decolorados, les confiere una tonali­
dad verde b ronce_c 1 arâ _

Ejemplo 76
20

Se prepara la solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 26 .................... ...................  0,15 g
-  Alcohol de 96s ............................................................ 35 g
-  Agua, cantidad suficiente para ............................  100 g

25 - Amoniaco de 229 Bó, cantidad suficiente para ..pH = 10.
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Se aplica esta solución sobre cabellos na­

turalmente blancos en un 95% durante 20 minutos a 30SC. 
Después de aclarado y lavado con champé, se obtiene una 
tonalidad verde almendruco_muy_plateada.

Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 31 ...................... .................  0,005 g

10 -  Isopropanol..................................................................  20 g
-  Monoéster butílico del copolímero de

éter metil vinílico-anhídrido maleico ..............  1 g
-  2-Amino-2-metil-propanol, cantidad su­

fic ien te  para ...................... . ................. ...................  pH = 7.
15 -  Agua, cantidad suficiente p a ra ............................. 100 g

Esta loción de marcado se aplica sobre ca­
bellos previamente decolorados. Después del secado, se 
observa un color rubio c_enicie,nto__con_reflej.os verdosos^

20 Ejemplo 78

Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 29 ........................................  0,5 g
-  Copolímero de polivinil-pirrolidona)-

25 -acetato de v in ilo  70/30, P.M. 40000 ................  3 g
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-  Alcohol de 96s ........................................-..................  70 g
-  2-Amino-2-metil-propanol, cantidad su­

ficien te p a ra .............................................................  pH = 8
-  Agua, cantidad suficiente para ............................  100 g

5 Esta loción, aplicada como loción de mar­
cado sobre cabellos blancos, les confiere despuós del 
secado una tonalidad verde bronce^

Ejemplo 79
10

Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 30 ........................................  0,25 g
-  Isopropanol.................... .............................................  50 g
-  Copolímero de poli(vinil-p irrolidona)-

15 -acetato de vinilo 40/60 .................................... .. 2 g
-  Monoetanolamina, cantidad suficiente para . . . .  pH =- 9,5
-  Agua, cantidad suficiente para .......... .................  100 g

Esta solución aplicada como loción de mar­
cado sobre cabellos grises, le s  confiere despuós del se- 

20 cado una tonalidad de foca _̂

Ejemplo 80

Se prepara la  solución siguiente:
25 -  Colorante del ejemplo 2 .......................................... 0,2 g
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-  Alcohol de 96e ............................................................ 60 g
-  Copolímero de poli(vinil-p irrolidona)-

-acetato de vin ilo 30/70, PAí- 160000 . . . . . . . .  1 g
-  Amoníaco, cantidad suficiente p a ra ................ . pH = 7,5

5 -  Agua, cantidad suficiente p a ra ............................  100 g
Esta solución, aplicada como loción de mar­

cado sobre cabellos decolorados, le s  confiere después del 
secado una tonalidad manzanilla^

10 Ejemplo 81

Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 6 ..........................................  0,1 g
-  Isopropanol .................................................................. 30 g

15 -  Poli(vinil-pirrolidona), P.M. 40000 ..................  3 g
-  Trietanolamina, cantidad suficiente para ........  pH -  10
-  Agua, cantidad suficiente para ............................  100 g

Esta solución, aplicada como loción de 
marcado sobre cabellos blancos, le s  confiere después 

20 del secado una tonalidad t i la .

Ejemplo 82

Se prepara la  solución siguiente:
25 -  Colorante del ejemplo 11 .......... .............................  0,1 g
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-  Etanol 3e 96e .............................................................  50 g
-  Terpolímero de acetato de v in ilo-estea- 

rato de alilo-ácido aliloxiacótico
(80/15/5) .....................................................................  1,5 g

5 -  Monoetanolamina, cantidad suficiente para . . . .  pH - 6
-  Agua, cantidad suficiente para ............................  100 g

Esta solución, aplicada sobre cabellos gri­
ses, les confiere despuós del secado una tonalidad ama­
r i l la  verdosa.

10
Ejemplo 83

Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 29 ................................  0,2 g

15 -  P o lietilen glico l-terc.dodecil tioóter ...............  5 g
-  Alcohol estearílico  .................................................. 20 g
-  C etil-estearil sulfato de sodio ..........................  3 g
-  Dietanolamida de coco y de cop ra ........................  4 g
-  Alcohol de 96s ...........................................................  10 g

20 -  Acido acótico, cantidad suficiente para .............  pH = 8
-  Agua, cantidad suficiente para ............................  100 g

Esta crema se aplica durante 15 minutos 
sobre cabellos previamente decolorados. Despuós de un 
aclarado, un lavado con champó, un nuevo aclarado y un 

25 secado, se observa un color rubio verdoso con reflejos
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dorados_.

Ejemplo 84

5 Se prepara la  solución siguiente:
-  Colorante del ejemplo 2 ...................... ...................  0,05 g
-  Nr/I*6-hidroxi-1-oxa-4-aza-1,2 ,3 ,4 -te-

trahidro-7-naftiy3-metoxi-benzoqui no­
na d iim in a...................................................................  0,05 g

10 -  Amino-acetato de N-¡/I*4'-amino-2'-meto-
xi-5'-metil)vinilo/^3-an,ino-2-aza-benzo-
quinona-diimina .......................................................... 0,05 g

-  4^4'-dihidroxi-2-amino-azo-benceno ....................  0,05 g
-  B u tilg líco l .......... ......................................................  5 g

15 -  Monoetanolamina, cantidad suficiente para . . . .  pH = 9,5
-  Agua, cantidad suficiente para .......................... . 100 g

Esta solución, aplicada sobre cabellos 
blancos, con un tiempo de exposición de 25 minutos, les  
confiere después de aclarado, lavado con champó, aclara­

do do y secado, una tonalidad verde botella.
Esta misma solución, aplicada sobre cabe­

llo s  grises, les confiere una tonalidad verde Rino^
La presente solicitud , que corresponde a 

las presentadas en Luxemburgo, e l  21 de Junio de 1.972, 
25 bajo e l  N$ 65.555 y e l  23 de Enero de 1.973, bajo e l  NS
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66.883, se acoge a los beneficios del-artículo 51 del 
vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

5

REIVINDICACIONES

10

15

Los puntos de invención propia y nueva 
que se presentan para que sean objeto de esta so lic j -  
tud de Patente de Invención en España, por VEINTE años, 
son los que se recogen en las reivindicaciones siguien­
tes:

1§ .- Un procedimiento de preparación de 
diaminobenzoquinonas de fórmula general: "

20

25
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en la  cual R̂ , Rg, Rg y R̂ , idónticos o diferentes, re­
presentan cada uno un átomo de hidrógeno o de halógeno 
o un radical alcohilo inferior o alcoxi inferior; R̂  re­
presenta un átomo de hidrógeno, un radical alcohilo in- 

5 ferior , un radical alcohilo inferior sustituido por uno 
o varios grupos hidroxilo, o un radical aminoalcohilo de 
fórmula:

15 en la  cual n es un ndmero entero comprendido entre 2 y ó, 
y Rg y Rg , idónticos o diferentes, representan cada uno 
un átomo de hidrógeno, un radical alcohilo inferior, h i- 
droxialcohilo inferior, acilaminoalcohilo inferior, pu-. 
diendo Rg y Rg formar igualmente junto con e l  átomo de 

20 nitrógeno a l que están unidos, un heterociclo de seis  
eslabones susceptible de contener un átomo de oxígeno, 
ta l como un ciclo piperidínico o morfolínico; Z represen­
ta (a) un resto hidroxilo o (b) un grupo:

25
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5

en e l  cual: Rg y Ry, idénticos o diferentes, representan 
cada ano un átomo de hidrógeno, un radical alcohilo in fe­
rior, hidroxialcohilo inferior, carbamilalcohilo inferior, 

10 acilaminoalcohilo inferior, mesilaminoaleohilo inferior, 
benzoilaminoalcohilo inferior, o un resto aminoalcohilo 
de fórmula:

15
-  (CH ^ -  N.

Río

^11

20 donde n representa un ndmero entero comprendido entre 2 
y 6, y R^ y R^, idénticos o diferentes, representan 
un radical alcohilo inferior, un radical alcohilo infe­
rior sustituido por uno o varios restos hidroxilo o a c il-  
an.ino, padiendo R̂ p y R^ formar igualmente junto con e l  

25 átomo de nitrógeno al que están unidos, un heterociclo
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nitrogenado de se is  eslabones, ta l como un ciclo piperi- 
dínico o morfolínico; así con,o las sales formadas por 
estos compuestos con ácidos minerales u orgánicos y sus 
sales de amonio cuaternarias, caracterizado por e l  hecho 

5 de que se lleva  a cabo la  condensación de un 3-amino-4- 
-metoxi-fenol de fórmula general:

OH
10

(II)

OCĤ
15

en la  cual R,. tiene e l significado indicado arriba, con 5un compuesto de fórmula:

20
Z

( I I I )

NHg
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4 t
en la cual Z, R.¡, R^, R^ y R^ tienen los significados in­

dicados arriba, o con una sal de un tal compuesto, efec­

tuándose la condensación en agua o en una mezcla de agua 

y de disolvente de pH alcalino y en presencia de agua oxi 

5 ganada, ,.r . 1  hacho d. m e  so aíslan la. dianinob.nsoqoí

nonas formadas y por el hecho de que se purifican por re­

cristalización en un disolvente.

28.- Un procedimiento según la reivindicación 18, 

caracterizado por el hecho de que la condensación se efec-

^  túa en medio acuoso, hidroacetónico o hldroalcohólico.

38.- Un procedimiento según la reivindicación 1&, 

caracterizado por el hecho de que transforman los compues­

tos de fórmula (I) en sales de adición de ácido por reacción 

con un ácido mineral u orgánico.

^  48.- Un procedimiento según la reivindicación 18,

caracterizado por el hecho de que se transforman los com­

puestos de fórmula (I) que incluyen un grupo amino tercia­

rio en sales de amonio cuaternarias por reacción con un agen 

te de alcohilación.

20 58.- Un procedimiento según la reivindicación 48,

caracterizado por el hecho de que se utilizan como agente 

de alcohilación el sulfato de metilo o de etilo, los yodu­

ros o bromuros de metilo o de etilo o el cloruro de benci- 

lo .
25 68.- Un procedimiento según las reivindicaciones
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43 o 5-, caracterizado por el hecho que se efectúa la reac 

ción a la temperatura ambiente en un disolvente apropiado.

73.- Un procedimiento según la reivindicación 63, 

caracterizado porque se utiliza como disolvente el dioxano 

 ̂ o una mezola de dioxano y etanol.

83.- Un procedimiento de preparación de diamino- 

benzoquinonas.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante 

cede y para los fines que se han especificado.

1 Q , Esta Memoria consta de noventa y dos hojas escri

tas a máquina por una sola cara.

15

Madrid* 3 i 3^. 1975

P.A.
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jui

-  92 -


	Bibliographic data
	Description
	Claims



