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- xi infericr y R2 representa un dtomo de hldrogeno o} un ra—

‘presentada por la férmula (I). ‘ ' : ’;:,::}tu

Esta invencidn se refiere a nuevas indaminas’de fér-| -:

mula general:

NH S

FR

donde R4, R3, R4, R5, R6 y R7 representan cada uno de ellosV:

un atomo de hidrdgeno o un radical alguilo 1nfer10r o alco~

dlcal acilo inferior, asi como las sales formadas por as—-_,
tos compuestos con dcidos organicos o mlnerales, especlal-
mente sus acetatos, clorhidratos, persulfatos,ipercloraxog
y las sales dobles de cinc de estos compuestos; que, bien

entendido, pueden presentarse en forma tautdmera de”lafref'

_Con frecuencia se aislen las indaminas de férmula’ ;"'

|
(I) pvajo forms de sales, siendo estas uUltimas generalmente

mgs faciles de obtener por razones de solubilidad,’

Se pueden preparar las indamihas o las sales dérinda x

minas de férmula (I) condensando un compuesto de férmula: | -

f

NH,
v o
By By (II)

donde Ry, R, ¥ Ry tienen el significado dado enteriormente,|

.-

sobre una para~fenilendiamina de férmula:
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Ry Ry .
NH, NH, ' *(III)

R B
donde Ry, R5, R6 y R7 tienen el significado dado anterior-
mente, efectudndose esta condensacidn en .un medio alecsalino
acuoso o hidroacetdnico, en presencia de un oxidante;’ los
compuestos de férmulas II y III pueden ser utilizados.en
forme de une de sus sales, transformando a continuaqiéh,
si hay necesided, la indamina o la sal de indamina a#ﬁ!bb—
tenida en la sel de indamina deseada. '

El oxidante empleado en la reaccidn de condeééé?ién
anterior es ventajosamente el agusa oxigenada o una péfSal,
especialmente un persulfato alcalino o persulfato amdnico,
que permite aislar fdeilmente le indamina de férmula I en
forma de persulfato insoluble.

En el caso en que el oxidante empleado sea agus Oxi-
genada y oe desee obtener una sal de indamins relativémente
poco soiuble en sgun, la conrdensacidn ve seguida de una adi
0idn a la mezcla de reaccidn' del decido correspondiente a
este sal o de una sal de este dcido mds soluble en el agua
gue la sal de indamina deseade, por ejemplo un persulfato
aménico.

La firme solicitante he observado por otra parte que
incluso en el caso de que se desee preparar un persulfato
de indamine, con frecuencis es ventajogo proceder en dos fa;
ses, efectuando primero lsa condepsacidn en presencla de

pgua oxigenada y agregando a continuacidn al medio de reac-

3
:'_;\._.‘ . -
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cidn el persulfato aménico o un parsulfato alcaliné; kS
En el caso en que se desee Obtener sales de‘inda@if
nas que son muy solubles en agua, es necesario operér gﬁﬁ
dos fases, preparando en una primsra etapa une sal de iﬁdaé
mina relativamente insoluble y por lo tanto aislablé, poxr
ejemplo un persulfato o un clorhidrato, y tratando esta .sal

en una segunda etapa mediante una solucidn alcalina de don-

de se extrae la indamina de férmula I mediante un disolven

v s s

te conveniente, siendo transformada a continuacidn esta in- S

damina en la sal deseada por adicidn a la fase disolvente
del dcido correspondiente. Esta forma de operar sirvsfgdrk
ejémplo para el caso en que se desee preparar un acetato.

En el caso en que se Quiera obtener una indawmire de

férmula (I) no salificada poco soluble en agua, convisne

realizar la reaccidn de condensacidn anterior en presgnci;
de agua oxigenada y separar la indamina del medio de,?éac;
cidn por cualquier técnica apropiada, por ejemplo pér filr
tracidn,. .‘

En el caso en que, por el contrario, se desee obte-

'

ner una indamina de férmula (I) demasiado soluble en agud

para poder ser aislade directamente del medio de reaccidn.

después de la condensacidn en presencia de agua oxigensada,

conviene transformar en una primera fase la indaming en une,
de sus saies poco solubles en agua, por sjemplo un persul-
fato o un clorhidrato, opsrando de la forma descrita ante—
riormente, aislar la sal asi formada, tratarla a continua-

¢idn con una solucién alcalina concentrada, operando en la

cantidad minima de sgua, ¥y finalmente, si es necesario, ex-| .

traer la indamine mediante un disolvente aproplado como clo

roformo o metilisobutilcetona.
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Parsa obtensr las sales dobles de cinc e indaﬁina de
férmula (I) es suficiente afiadir una solucidn écuosg de una
sal de cinc apropiada a las soluciones acuosas de sales so-
lubles de indaminas,

Las para~fenilerndiaminas utilizebles en la puesta en
précticé de este procedimiento de la invencidn son, por
ejemplo, para-fenilendieminga, pare~toluilendiamina, 2,5-
diaminoanisol, 2,5-diaminoclorobenceno, 2~metoxi~5—me§§i;
para~fenilendiamina, 2,6-dimetil-3-metoxi-para—~fenilen- -
diemina y 1,4~diaminodurenc. '

Por otra parte, se pueden preparar las indamiﬁaérde
férmula (I) en las que por 1o menos dos de los radicales
Rg, R5, Rg ¥ R7 no son dtomos de hidrogeno, asi como.las
gales de estas indaminas, por condensaéién de un compqasto

de férmula (II) sobre una benzoquinon-di-imina de £érmula

general

Rs Ry

NH (IV)

R %

donde R4, R5, R6 y R7 tienen el significado dado anterior-
mente, sin embargo con la condicidn de que por 1o menos
dos de estos radicales no sean dtomos de hidrdgeno, efoctus
dose esta condsnsacidn en medio acuoso o en un disolvente
inerte como metil-isobutilecetona, dioxano o benceno, even-
tualmente en presencia del acido correspondiente a la sal
deseada.

Cuando la condensacidn se efectua en agua, por adi-
¢ifn a la wezcla de reaccidn de una sal como cloruro sddi-

co, persulfato amdnico o psrclorato sddico, se puede aislar
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- composicidn tintdérea para fibras queratinicas, especialmen-|

“te para cabellos humanos, caracterizada por contener en go=-| -

‘permiten obtener sobre cabellos blancos tintes que van del

la indamina resultante de esta condensacidn en forma de una,

sal relativamente poco soluble en agua. : .
Cuahdo se desean preparar sales de'indaminaéjmuy“"
solubles en agua, esta condensacidn se e:ectua preferente—
mente en un disolvente. Entonces se afiade al disolvente e;-
dcido correspondiente a la sal deseada, por ejemplo éci&o

I 'Y I r} 2 0
acdtico o decido propidnico.

El
.-

Las indaminas de la invencidn, asi como sus sales,.

R

constituyen colorantes que presentan un gran poder tlnté-_

reo en una zona de pH amplia, comprendida entre 4 y 10, Da—; :

FE—

de su gran afinidad pare las fibras queratinicas, son su—,

flclentes concentraciones muy bajas de estos coloranxes pa~|

re obtensr tonalidades intensas, 1o que explica que iaslu-
s0 las sales relativamente poco solubles en agua, ccmgjlds'
persulfatos y ciertos cloruros, sean perfectamente’ut@lizér
bles. ; . )

+

cw, T x

Por consiguiente, esta invencion tiene igualmente -

por objeto el producto industrial nuevo que constituye una

lucidn por 10 menos un compuesto de férmula I o una sal de
este compuesto. o o
Ias composiciones tintdreas de la invencidn pueden

contener Unicamente compuestos de férmula I, en cuyo caso -

azul violdceo al verde, y esto al cabo de tiempos de apli-
cacidn extraordinariamente reducidos, del orden de 3:minu;
tos a la tewmperatura ambiente. '

Debido al gran poder fintéreo Ge 1os nuevos compues-

tos de férmula (I), su concentracidn en las composiciones °
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" nariamsnte baja, del orden del 0,002 % en peso, Sin’embar-

de la invencidn, como ya se ha dicho, puede ser extraordi-

go, esta concentracidn puede variar entre 0,002 y 1 4% en
Pes8o. »

Las composiciones de la invencidn pueden contener
otros colorantes directos, por ejemplo colorantes antra-
quindnicos, colorantes nitrados de la serie bencénica, in-
doanflinas, indofenoles u otras indaminas distintas dé:iés
de féraula (I). o

Las composiciones de la invencidn permiten obtener
tonalidades ricas en reflejos que con frecuencia dan s los
cabellos un aspecto ngcarado. ' ‘f

Las composiciones tintdreas de la invencidn o pre-
sentan generglmente en forma de soluciones acuosas'd.gidro—
alcohdlicas que pueden ser preparadas fdcilmente por diso- '
lucidn en sgua de uno o varios compuestos de férmulaxl;
en mezcla o0 no con otros colorantes directos. Sin éﬁbafgo,

. +
pueden contener también espesadores y presentarse en forma

de cremas o geles.

Ademds, las composiciones de la inveneidn pueden conf -

tener diferentes ingredientés habitualmente utilizados en
cosmética, por ejemplo agentes humectanées, agentes disper-
santes, agentes de hinchamiento, agentes de penstracidn,
emolisntes o perfumss. Por otra parte pusden ser acondicio-
ngedas en frascos aerosoles.

EL pll de las composiciones tintdreas de la invencidn
puede variar entra 4 y 10, pero preferiblemente estd com—
prendido entre 6 y 9.

La tincidn de las fibras quersiinicas, especialmente

de los cabellos humanos, mediante las composiciones tintd-
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| deldo orotdnico y acetato de vinilo, v1n11p1rrolldona y

reas de la invencidn,se efectua de la forme habitual por.:
aplicacidn de la composicidn sobre las fibras a teﬁ{r, cbh

las que se deja en contacto durants un tiempo que osclla

entre 3 y 30 minutos, siendo seguida esta apllcaclon de' enr R

juagado y eventualmente de lavado y secado de las flbras.
Los colorantes de la invencidn pueden ser utilizados|
igualmente en forma de lociones capilares de marcado. '7
Esta invencidn tiene por consiguiente por OhjeééLgl

-
-~

producto industrial nuevo que constituye .una composicion-

caracterizada por el hecho de que contiene en solucidn hi-. |-,

droalcohdlica por lo memos una resina cosmética y por. lo” -

menos un compuesto de férmula I o una sal de este coupuestol:’

La proporcidn de los compuestos de férmula I en. la*

locidn de marcado de la invencidn puede ser extraordinaria-| -

mente baja. Esta proporcidn varia generalmente entra,ptooé

¥y 0,5 % en peso.

Entre las resinas cosméticas que pueden entrar enm lal %

composicidn de las lociones de marcado de la invencidn po— |

demos citar la polivinilpirrolidons y los copolimsros de

acetato de vinilo, anhidride maleico y Ster butllvinmlico,

atc. Estas resinas son empleadas en la proporcidn de 1 a 3%' o

en peso.

Los alcoholes adecuados para la realizacién de las
lociones de marcedo de la invencidn son los alcoholes de
bajo peso molecular y preferiblemente el etanol o el iso-
propanol, Estos alcoholes son empleados en la proporc;én
de 20 @ 50 % en peso. '

El pH de las lociones de marcado de la invenocidn

puede variar entre 4 y 10, pero preferiblemente estd com—
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los diferentes aspectos de esta invencidn, entendiendose
t

prendido entre 6 y 8.

Ias lociones de marcado de la invencidn‘quevéontie—
nen unicamente colorantes de fdrmula I constituyen compo-
sicionss tonalizantes que permiten comunicar a los cabellos
reflejos extraordinarismente luminosos y con frecuencisa dan
les un aspecto nacarado o irisado,.

. Las lociones de marcado de la invencidén pueden con=-
tener igualmente otros colorantes directos, por ejemplo co=
lorantes aniraquironicos, colorantes nitrados de la séria
bencénica, indoanilinas, indofenoles, o tembién otras inda-
minas. _

Las lociones de marcado de le invencidn se empléan
de la forma habitugl por aplicacidn sobre los cabellos hu-
medos previcmente lavados y enjuagados, seguido de @rrqllap
miento y secado de 1los cabellos. ‘N B

Los ejemplos que siguen estan destinados g ilﬁstrar
due no presentan ningun cardcter limitativo. En estos ejem—
plos las temperaturas estdn indicadas en grados centigra-

dos.
EJEMPLO 1

Prgpgréeién de_monohidrato_de acetgto de N=[(4'~gminom2'=
metoxi-5'-metil)feniil-3—ggino-6-metox1:benzoguinon-di—

Aming
ocH, e,
H N / \ N = NH . cH3co2H.H20"
cH;— --‘ OCH,
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Se disuelven 0,04 moles (6 g) de Z;metii-S-métoxie
benzoquinon-di-imina en 160 cmd de metilisobutilcetona y ':':
después se afiaden a esta solucidn 0,04 moles (5,52 é)'d;Li
2,4~diaminoanisol en 120 cm3 dse metil-isobutil—cetoﬁa qﬁé |
contienen 4,4 cmd de dcido acébico. A continuacidn se fil-
tra, se lava con un poco de acetona y se secan los 4,30.g
obtenidos de acetato de indamina cromgtograficamente puro;
cristalizado en forma de monohidrato, que funde a 1359’~t
Peso molecular caloulado para Cq7Hy,N,0,.Hy0 ~3§%§£.

Peso molecular encontrado por valoracidn po- e
tenciométirica en acido acdético con dcido "

- e

~pereldrico 35T
} , Calculado para S
Analisis 017H22N404.H20 Encontrado - |
c % 56,04 56,59 56,79
H % 6,59 6,42 5,47
N % 15,38 15,34 15,17 *

EJEMPLO 2

Pregaracidn del semihidrato de acetato de N-[(4'-gmino-éiév;: -
metoxi-5'-metil)Ffenill ~3-aminomb-metil-benzoguinon-di-tmina :ﬁ;j

, 0GH, NH,
HN / N == NE . CHC0pH.0,5Hp0
%3 3

Se disuelven 0,033 moles (5 g ) de 2-metil-S-metoxi-
benzoquinon-di~-imina en 80 cm3d de metil-isobutil—ceténa Yy
después se aifiade a esta solucidn 0,033 moles (4,03 g) de
2,4~diaminotolueno en solucidn en 80 cmd de metil-~isobutil-

cetons que contienen 3,8 cmd de dcido acdtico. A continua-
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w1l -

na y se seca pera obtener 4,6 g de acetato de indamina cro-
metogréaficamente puro, cristalizado en forma de semihidrato

que funde a 138°.
Calculado para

Andlisis C47H2004N,.0,5H,0 Encont rado
c % 60,18 59,89 60,17
- H% 6,78 6,81 6,89
N % 16,52 16,48 16,47
EJEMPLO 3

Preparacidn de clorhidrato de N—E(4'-amind-2'-metoxi—3&f

getil}fenii]~3—amino-6—metil—benzoguinon—di—imina:‘_
Se disuelven 0,01 moles (3,39 g) del acetato de inda

mine preparadc en el Ejenplo 2 en 10 cm de agua de hielo,

conteniendo 3 om3 de amoniaco de 22°B. Se satura esta solu-
cidn con cloruro sédico y al cabo de 20 minutos de refrige-
racidn a 0°, se filtra en forma de hermosos cristales ver-

des, obteniéndose 2,5 g del clorhidrato de indamina deseado
que resulta puro cromatogrificamente. A ‘

EJEMPLO. 4
Preparacidn de H;[l4'-émino—2'~getoxi—§'-metil!fenill-3-ami
no—6-metil-benzogquinon i nine

Se disuelven 0,01 moles (3,39 g) del acetalto de in-

damina preparado en sl Ejemplo 2 en 10 cm3 de agua helada,
conteniendo 3 em3 de amoniasco de 22°B. Se extrae inmediate-
mente la solucidn amonizcal con cloroformo, se lava la fase
cloroférmica con agua y se afiade un volumen igual de.éter
de petrdleo. Se filira en forma de cristales granates oscu-
ros dando 1,5 g de indamina cromatogréficamente pura, que

funde a 164° después de secada a vacio.

13
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togrdficamente. | °“ﬂ? 
2n, % calculado para C15H200N4014Zn 13,6°% -
Zn, % encontrado ' 13,3’% .

Pego molecular calculado para C15H180N4 270

Peso molecular encontrado por valoracidn ﬁoten—- -
ciométrica en dcido acético con dcido. percld SRR
rico i 278 ;f.

RBJEMPIO 5
Preparacién de eloruro doble de cine ¥y N— |(4'manino=2'=metoi

xi~5'-metil)fenil] - 3-pmino—6-metil-benzoquinon-di-iming

-2y

Se disuelve el acetato de indamina del Ejemplo.z on |,

una cantidad minima de egue y después se afinde una solueion

acuosa concentrada de cloruro de cine, El cloruro doble de

cinc e indaming esperado precipita rdpidamente en formgwde,"

cristales verdes de reflejos dorados,que se filtran y Iévm _

eon un poco de agua y alcohol, Este producto es puro‘brbma-’fgi

Preparacidn de agcetato de N—[.(IL',-amino-Q'—metoxi—ﬁ'-metill'-

fenill-ﬁ:amino-z,6—dimetil—benzoguinonrdi—imina )

NH, GH3

NH . CHyCO,H

3 ,
Se disuelven 0,0282 moles (4223 g) de 2-metil-5-me~

toxibenzoquinon-di-iming en 120 cm> de metil-isobutil-cetonh

¥ despuds se afiaden a esta soluci6n70,6282 moles (3,33 ey
de 1,3-dimetil-2,4-diaminobenceno (p.f. = 66°C) en 60 cm>
de metil-isobutil~cetona conteniendo 3,25 on3 de deido acé%

tico. A continuacidén se filtre obteniéndose 4,6 g de aceta—

N
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to de indamina cromatogréficamente puro que, al cabo de .
8 dfas de secado a vacio, funde a 172°. .

e Calculado para | :
Analigis CygHqyN 4 03 Encontredo

C % 62,77 62,46 62,53

H % 7,02 6,97 T,06

N % 16,27 16,08 16,12
Peso molecular éalculado para 013H24N403 _ 344

Peso molecular encontrado por valoracidn
potenciométrice en dcido acético con
dcido percldrico 348

EJEMPLO

metil}fenill-3~amino-2.6—dimetil-benzoguinonpdiﬂmﬁﬁa'

Gy OCHy

QNH CH3 COpH

Se diwuelven 0,037 moles (O 606 g) de 2,6-dimetil-
3~metox;~benzoquinon—di~imina en 15 cmd de metil-isobutil-
catona. A esta solucidn se afinden inmedlatamsnte 0,037 mo~
les de 1,3-dimetil-2,6-diaminobencenc disueltos en 12 cmd
de metil-isobutil-cetona contenierndo 0,4 cm3 de deido acéd-
tico. Se filtre y se obtienen 0,37 g de acetato de indami-
na que precipite inmediatamente en forme cristalizada. Se
lava con una pequefia cantidad de metil—isobutil—cetoné y
se seca a vacio. EL producto es cromatograficamente puro y
funde a 164°.

Peso molecular calculado para CqgHpgO4Ny ~ 358

«' -
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Peso molecular encontrado por veloracidn potencio-

s
=
i
J_
i
R
v
L
3

50 cm3 de agua oxigenada de 50 volimenes. Le mezcla‘dé'réac

mosos cristales verdes de reflejos dorados. Se filtra, se

‘métrica en dcido acético con deido percldrico 355}5

, Calculado para } R
Anglisis C19H2603N4 - Encontrado

c % 63,68 63,40 63,52

H4% 7,26 7,32 7,24

N % 15,64 15,50 15,48
EJEMPIO 8 asi

Preparacidn de persulfato de N—[(A'ggggno—2'—metoxi—§f25‘-

-dimetil)fenil]-3-acetileni no—6=mebil-benzoguinon-ai-inina

A una solucidn de 0,03 moles (7,17 g) de diclorh;Q'

drato de 2,6~dinetil~3-metoxi~para~fenilendiamina ép:20.0m3 1’5

de agua conteniendo 20 cm de amoniaco de 22°B, ‘se aﬁgdeﬁf';f':

por uﬁg parte 0,03 moles (4,92 g) de 3-amino-4—metilaéetg-

nilida en solucidn en 40 cm3 de acetona y-por otra ééﬁtejf

cidn se deja durante 15 minutos a la temperatura aﬁbfénfe;"
se enfria a 0°, se afinde el dcido acdtico necesario para
obtensr un pH igusl a 8 y despuds se agrega uns solucidn- -

acuosa saturada de persulfato amdénico. El persulfato- de-

indamina esperado precipite inmediatamente en forma de her-'lﬁ'

lave con un poco de agua y después con acetona. Despuds de

secar a vacio se obtienen 4,86 g de persulfato de indamina |

cromatograficanente puro.

L]

B L N,
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: s cow T . i
Frevnsacion de sootato do Ne (b'=amino=-2'—motoxi=3!,G'=di-

EJEIMPLO

matil}fenil[-S-acatilamino-é—meti;—banzoquinon-dimiming

NHCOCH

3
Gl

Se introducen con agitacidn 2 g de persulfato de .

«««««

indamina, preparado segin el Ejemplo 8, en 40 cm3 de uﬁé 50~
lucidn de sose 0,2 N enfriada con hielo y la indamina Libe~
rede se extree inmediatemente con metil-isobutil-cebolia.

Con un poco de sgua se lava el disolvente que presenta una
intensa coloracidn pirpura-y después se afiade gota a gota
geido acético hasta viraje a una coloracion azul., ELl-aceta-
to de indamine esperado precipita rdpidamente en forme cris
telina. Se filtra y se seca a vacio (1,2 g). Results croma-
tosrdficamente puro y funde con descomposicidn a 15%°.

Calculado para

Anglipis CooHa6N404 Encontrado
C % 62,16 62,16 62,10
H'% 6,78 6,68 6,60
N % 14,50 14,55 14,30
EJEMPLO 10
Preparacidn de perclorato de N-{(4'-anino=2'wmetoxi=3',5'—-

ﬁﬁmﬂﬁllagenilj—3—acetilamino—benzoqqinon-di—imigg
CH OCH3 NHCOCH3

3

HN N == NH ClO4H
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‘clorato de irdamine esperado que resulta cromatograflcamen—

.Copollmero de acetgto de vinilo y acldo cro=

-16 -

Se disuelven 0,01 moles (1,865 g) de clorhldrato de
meta~am1noacetan111da en 6 om3 de agua. A esta.sdhckn saaﬁxﬁ
1 cm3 de amoniaco de 22°B y despuds una soluc1on preparada

en el momento de su emplso de 0,01 moles (1,64 g) de 2,6-

dimetil-3-metoxi-benzoquinon-di-iming en 6 end de agua con-|

gelada. Ia mezcla de reaccidn adquiere inmediatamente una
coloracidn verde intensa. Se atfiade una solucidn de 1,6 g
de perclorato sddico en 3 cm3 de agua. Se filtra, se lava

con un poco de agua y se seca, Obteniéndose 2,5 g del- ysr-

e puro. . L
EJEMPLO 11 '
Se prepars la solucidn siguiente: _
Colorante del Ejemplo 1 0}02:1gA
tonlco (acetato de vinilo 90 /o acido

crotdnico 10 %; peso molecular 45.000 o el
50.,000) > &

Alcohol de 96° c.s.p. . 509
Agug C.SePe 100 g
Trietanolaming c.s.p. ' HT

Esta solucidn aplicada como locidn ‘de marcado gobre
cabellos decolorados les comunica una ‘tonalidad azul claro
plateado. ‘

' EJENMPIO 12

Se prepara la solucion siguiente:

Coioranﬁe del Ejemplo 1 0,005 g
Agua c.8.p. 100, g
Amoniaco de 229B c.s.p. pH 10

Egta solucidn, aplicada sobre cabellos decolorados du
rante 3 minutos, después de enjuagado y lavado con champi

da una tonalidad azul muy claro nacarado.

-4
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1 EJEMPLO 13
| Se prepara la solucidn siguiente:
Colorante del Ejeaplo 1 .‘ ' 0,62 &
L N- [(4'-hidroxi-3',5'~metil)fenil]~2,6-dimetil— o |
Ei}ﬁ’.‘ benzoquinoniming ‘ 0,1 g
o S 5 Copolimero de acetato de vinilo y dcido crotd= '
A nico (acetato de vinilo 90 %, dcido crotd-—
: nico 10 %; peso molecular 45,000) 2 g
Alcohdl de 96° c.s.p. 500
% Agua c.8.p. 100 ;Lg.
Trietanolamina c.s.p. o OpHT
& 10 Esta solucidn, aplicada como loeidn de marcado sé??e
h? cabellos castafios, les comunica una tonalidad azul par@a
oo claro.
e BJEMPIO 14
?j‘: - Se prepars la solucidn siguiente:
5 18 Colorante del Ejemplo 1 0,2 . g
Copolfimero de acetato de vinilo y dcido cro- '
tonico (acetato de vinilo 90 %, &cido cro o
tdnico 10 %; peso molecular 45,000) . 2+ g
: Alcohol de 960 c.s.p. : 509
f: Agus c.s=.p. 100 g
iﬁ 20 Trietanolamina c.s.ps pH 7
;' Bste solucidn,aplicada como locidn de marcado so-
? bre cabellos castafios, les comunica una tonalidad morena
nuy intensa.
EJEMPIO 15
28 Se prepara la solucidn siguiente:
Coloraﬁte del Ejemplo 1 0,02 g
Nitro-orto=~fenilendiasmina 0,1 g
Alcohol de 96° 20 g
Agua c.s.p.’ ' . 100 g
%0 | Agonisco de 22°B c.s.p. pl 10

AW 2
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Esta solucidn, aplicada sobre cabellos naturaimentéw
blancos al 95 % durante 20 minutos, despuds de enjuégadé;&
levado con champd da una tonalidad verds.' ‘ A ‘1

EJEMPLO 16 o T

Se prepara la solucidén siguiente: o

Colorante del Ejemplo 2 0,05 g

Polinero de acetato de vinilo y dcido crotd-
nico (acetato de vinilo 90 %, dcido crotd

nico 10 %; peso moleculer 45.000) 2 g
Alcohol de 96° c.s.p. 500::§J
Agua c.s.p. , ' 100:5 éf
Prietanolaming ¢.S.p. PH_%Z:

Esta solucidn, aplicada como locidn de marcadoiéoﬁré
cabellos decolorados, les comunica una tonalidad azul de -
reflejos nacaredos. -

EJEVPTO 17

Se prepara la solucidn siguiente: R

Colorante del Ejemplo 2 ' Q,QZ:‘g'

Ne KZ',4'—diamino-5'-metoxi)fenil]-benzoqui— o
nonimina 0,02 g.

Copolimgro de acetato de vinilo y dcido cro=-
tonlco (acetato de ¥inilo 90 %, gacido

crotdénico 10 %; peso molecular 45,000) 2 g
Alcohol de 96° c.s.p. 50°
Agua c.s.D. ’ 100 g
Trietanolaming c¢.s.p. - pH T

Esta solucidn, aplicada como locidn de mercado so=—
bre cabellos decolorados, les comunica una tonalidad gris

azulada,
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EJEVMPIO 18

Se prepara la solucidn siguiente:

Colorante del Ejemplo 3 0,15 g
Agua c.s.p. 100 g
Amoniaco de 22°B c.s.p. _pH 8

Esta oolucidn, aplicada sobre cabellos naturalmente
blancos al 95 % durante 10 minutos, desnues de enjuagado y
lavadé con champd éa una coloracidn azul intense.

EJEMPLO 19

Se prepara la solucidn siguiente:

Colorante del Ejemplo 5 ' 0,1 ~{é

Copolmmero de acetato de vinilo Y a01do cro-
ténico (acetato de vinilo 90 %, deido

crotdnico 10 %; peso molecular 45.000) 2 g
Alcohol de 96° c.s.p. 500 - .
Agua c.s.p. 100°.. g
Trietanolaming ¢.s.p. pH 7

. Bsta solucidn, aplicada como locidén de marcado so-
A
bre cabellos decolorados, les comunica una tonalidad azul.
EJEMPLO 20

Se prepara la solucidn siguiente:

Colorante del Ejemplo 6 0,2
Butilglicol 5
Alcohol laurico oxietilenado con 10,5 moles

de dxido de etileno 5 g
Agua ce8.ps 100 g

Este solucidn, aplicada sobre cabellos naturaluente
blancos al 60 % durante 20 minutos, después de enjuagado
y lavedo con champd da una coloracidn azul prusia inten-

Sa.
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EJEFPIO 21
Se prepara la solucidn siguiente: S
Colorante del Ejeamplo 6 S . 0,05 g

N-[(4'-hidroxi)fenil) =3=gnino~6-metil-ben~
zoquinonimins, A 0,2 g -

COpollmero de acetato de vinilo y acido cro
tODLCO (acetato de vinilo 90 %, dcido

eroténico 10 %; peso molecular 45.000) 2 g
Alcohol de 96° c.s.p. 50°
Agua C.S.pe ‘ 100 g~

Trietanolamina c.s.p. pH 7{j:3
Esta solucion, aplicada sobre locidn de marcadc o=

bre cabellos decolorados, les comunica una tonalidad @rdppi
ce claro. . ,{f;
' EJEMPIO 22
Se prepara la solucidn siguiente:

O,Qé'”g"

Colorante del Ejemplo 7
Agus C.S.p. ‘ 100, g
Amoniaco de 22°B c.s.p. pH 7’

Esta solucidn, aplicada sobre cebellos naturalmente

plancos al 95 % durante 20 minutos, despuds de enjuagadb Y

lavado con champi da una fHonalidad azul muy luminosa de,re—_ffm

flejos plateados.

EJEMPLO 23 a
Se prepara la solucidn siguiente:
Colorante del Ejemplo 7 0,02 g.
N—[(Z',4'—dlamlro~5'»metoxl)fenlljnbnnzoqul—
" nonlaina 0,2 g
Agua c.8.p. 100 " g

Esta solucidn, aplicada sobre cabellos naturalumente
blancos al 95 % durante 20 minutos, después de enjuagado y

lavado con champd les comunica una tonalidad violeta pir-

gt
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pura de reflejos irisados.
EJEMPLO 24
Se prepara la solucidn siguiente:

Colorante del Ejemplo 8 o 0,1 g

Cooollmero de acstato de vinilo y cido cro= -
tonico (aeetato de vinilo 90 b, ecido .
crotdnico 10 %; peso molecular 45.000) 2 g
Alcohol de 96° c.s.p. 50°
Agua-c.s.pe : 100 g
Trietanolamnina c.s.p. : pH %:i

Esta solucidn, aplicada como locidn de'Marcadotéo-
bre cabellos decolorados, les comunica una tonalidad verde.
EJEMPLO 25 .
Se prepara la solucidn siguiente:
Colorante del Ejemplo 9 0,1 g

Copolmmero de acetato de vinilo y acldo cro-
ténico (acetato de vinilo 90 %, dcido cro-

ténico 10 %; peso molscular 45,000) 2 g
Alcohol de 96° c.s.p. §O°».
Ague c.8.D. 156 g
Trietanolamina c.s.p. pH T

Esta soluoidn, aplicadae como locidn de marcado so-

bre cabellos decolorados, les comunica una tonglidad azul

vardosa;
EJEMPLO 26
Se prepara la solucidn siguiente:
Golorante del Ejemplo 10 0,1 g
Alcohol de 96° c.s.p. 50 g
Agua c.8.D. 10Q' e

Esta solucidn, aplicada sobre cabellos decolorados
durante 20 minutos, después de lavado con champi da una

tonalidad wverde.
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. Se prepara la solucidn siguiente:

Colorante del Ejemplo 6 7.0;:2 8 ‘
Alcohol de 96° c.s.p. ' 20 ‘g
Agua ¢.S. P 100 g
Acido ldctico al 1 % c.s.p. pH 4

Este solucidn, aplicada sobre cabellos naturalmente

blancos al 95 % durante 20 minutos, después de lavado con

veae,

champd les comunica una tonalidad gris azulada clara plgé

L

teada. B
BIEMPLO 28 s
Se prepara le solucidn siguiente: E;H‘
Colorante del Ejemplo 4 . ' 0;35 g
Alcohol de 96° b0 g
Agua C.s.D. ) oo g'r

BEsta solucidn, aplicada sobre cabsllos naturaloente
blancos al 95 % durante 10 minutos, después de lavaibapon
champi les comunica una tonalidad verde claras plateada.

' En resumen, la Patents de Invencidn que se solicita

deberd recaer sobre las sigulentes:
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sz ers B
e

REIVINDICACIONES

l.- Procedimiento de preparacién de una composicié*
tintorial para fibras queratinicas, caracterizado por:

a) condesar un compuesto de formula:

en donde Ry y R3 repregentan cada uno un Atomo de hidrogeno
o un radical alquilo inferior o alcoxi inferior y 32 Tepre-
senta un &tomo de hidrogeno o un radical aeilo inferior, so

bre una benzoquinondiimina de forma:

R5 R&
HN =< XTTNH
Re By

en donde los radicales Ry a Ry representa cada uno wn Atomo
de hidrogeno o un radical alquilo inferior, con la condieidn
de que dos por lo menos de los radicales R4, Bs, ¥ 37 no
gean &tomos de hfdrogeno; efectuandose esta condensacién ya
sea en medio acuoso, en presencia eventualmente de una sal
del éci&o correspondiente a la sal de indamina deseada mas
soluble #n agua que esta sal de indamina, o en un disolven-
te inerte, en presencla eventualmente del Acido correspon-
diente a la sal de indamina deseada, ello para obtener nue-
vas indaminas de formula:
R

5
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‘en donde Rys Rzy By Rgy B, T By tlene los significados da-
dos enteriormente, asi como sus sales de adiceién de &cido
¥y sus sales dobles de cinc, entendiendose que estos compues?
os pueden presentarse bajo una forma tautdmera a la represen
tada por la forma (I), trensformandose eventualmente la ingﬂ
nina o la sal de indamina asi obtenida en otra sal de inda-
mina deseada;

b) separar el producto obtenido en a), lavar en wn di
golvente y secar;

¢) disolver el producto obtenido en b) en una solu~
cién acuesa o hidroalecohdélica en una cantidad de 0,02 a 1%

en peso de indamina o de sales@indamina o de sales de inda-
mina;

AY

d) introducir en la solucién preparada en ¢) otros
ingredientes para composiciones tintoriales tales comc agen-|
tes humectantes, agentes dispersantes,agentes de penetracidn
espesadores y resinas cosmébicas en una cantidad del 1 al
3% en peso con relacibém al peso total de la composicién; y
ajustar todo a un pH de 4 a 10 preferentemente de. 6 a 8,

2.~ Procedimiento segln la reivindicaclén 1 caracte-
rizado por el hecho de que el disolvente’inerte utilizado es
la metilisobutilecetona, el dloxano o el benceno,

3+~ Procedimiento seglin less reivindicacibnes 1 y 2, cg
racterizado por el hecho de que se ubiliza en ¢) una solu-
c¢ién hidro-alcohblica que contiene un alcohol de bajo peso
molecular, A

4.~ Procedimiento segln la reivindicacibn 3 caracteri
zZado por el hecho de que se utiliza como alcohol, el etanol
o isopropanol.

5= Procedimiento segln 1 de las reivindicaciones 3 6
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4 caracterizado por el hecho de gue se utiliza una solucién
hidro-aleohélica conteniendo del 20 al 50% en peso de alco-
hél,
6.~ Procedimiento sgegln 1 de las relvindicaciones 1
a 5 caracterizados por el hecho de que se introduce en 4)
como resinas cosméticas la ponivinilpirrolidona o un copoli-
mero de dcido croténico-acetato de vinilo, vinilpirrolidona-
acetato de vinilo, o de anhidrilomalelco-eter butilvinilico,
7.~ Se reivindica por iltimo como objeto sobrs el
que ha de recaer la patente de invencién que se solici%a:
PROCEDIMIENTO DE PREPARACION DE UNACOMPOSICION TINTORIAY.
PARA FIBRAS QUERATINICAS.
Todo conforme queda descrito y reivindicado en la
presente memoria descriptiva que consta de veinticinco péf

ginas mecanografiadas.

Madrid, 1 Julio 1.974
t
BERNARDO UNGRTA

p.p. . "
. [%

1
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