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la presente invencidén tiene por objeto nue

vas 2,5-diacino-1,4-benzoquinonas de féruula geheral:
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en la cual Rys Ry, Ry ¥ Ry, idénticcs o diferentes, re~-
presentan cada uno un 4tomo de hidrdgero o de haldgenc o

15 ﬁn radical alcohilo o alcoxi inferior, R5 representa un
4tono de hidrdgeno, un radical alcohilo inferior eventual
sente sustituido por uno o varios grupos hidroxilo, 0 un

radical amino-alcohilo de férmula:
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. .
en la cual n es un ndcero entero cowprendfég’Zntre 2y
6, con preferencia el ndwero 2, y Rg ¥ Hg, idénticos o
diferentes, representun cada uno un &towo de hidrdgeno,
un radical alcolilo eventualmente sustituido por uno o
varios restos hidroxilo o acilamino, pudiendo foraar
igualmente R8 ¥y R9, junto con el &touo de nitrdgeno al
que estdn unidos, un heterociclo de seis eslabones sus-
ceptible de contener un étduo de ox{geno, tal coro un
anillo de piperidina o de sorfolina; Z representa (a)

un resto hidroxilo o (b) un grupo:

en el que R6 y R7, idénticos o diferentes, representan
cada uno un dtono de hidrdgeno, un radical alcohilo in-
ferior sustituido eventualmente por uno o varios restos
hidroxilo, carbawnilo, acilauino, mesilanino o benzoila-

uino; o un resto auinoalcohilo de fériula:
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enelquen representa un ndsero entero comprendido en-

tre 2 y 6, con preferencia el nfwero 2, y Ryq ¥ Rqqs
idénticos o diferentes, representan un resto alecohilo
;nferior'sustituido eventualmente por uno o varios res-
tos hidroxilo o acilamino, pudiendo formar igualmente
R10 y Ryq» Junto con el dtomo de nitrdgeno al que estén
unidos, un heterociclo nitrogenado de seis eslabones,
tal cono un anillo de piperidina o de morfolina; enten—~
dié@dose que los términos "radicales alcohilo o alecoxi
inferiores" designan radicales alcohilo o alcoxi que
contienen de 1 a 4 &4tounos de carbono, y que los restos
acilo son restos acilo alifédticos que contienen de 2 a
5 &tomos de carbono. '

— La invencién tiene igualmente por objeto
las sales foreadas por los compuestos de fdérmula T con
4cidos winerales u orgénicos, tales cowo sus clorhidra-
tos, bromhidratos o sulfatos, y las sales de amonio cﬁa- ‘
ternario de estos compuestos, en el caso de que su nolé~-

culs contenga un grupo anino terciario,

-4 -
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Los nuevos compuestos de acuerdo con la
invencidn se preparan a partir de un 3~-amino-4-metoxi-

‘~fenol de féraula general:

5
OH
(1I1)
NHR5
10 | : OCJH3
en la cual R5 tiene el significado arriba mencionado,
condensando con este compuesto, 0 con una de sus sales
15 formadas con dcidos minerales u orgdnicos:
- bien sea un conpuesto de féruula (III):
Z
20 ’ ) .
B3 S, |
| (1I1)
NH,
25
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en la cual Z, R1, R2, R3 y R4 tienen el significado arri
ba indicado, o una sal de un tal compuesto, estando la
relacién wolar de los compuestos ITI/II comprendida con
preferencia entre 0,75 y 1,75 y efectudndose la conden-
sacidn entre 5 y 409C a la presién atnosférica;

- bien sea una benzoquinona-monoimina 6 -diimina de fér-

aulas

S |"‘RZ' Can

en la cual Z' representa un 4touo de oxigeno o un grupo
icino y R1, R2, R3 ¥y R4 tienen los significados anterior
mente mencionados, siendo sin esbargo 2l menos dos de es-
tos radicales diferentes de un 4touo de hidrdgeno, efec-
tuéndose la condensacidn con preferencia a una tempera-
tura counprendida entre 5 y 40°C, & la presién atnosféri-
ca, siendo la relacidn molar de los coupuestos IV/II con
preferencia ignal a 1;.

- 0 bien un derivado nitrosado de férmula:

-6 -
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2
(V)
Bi— 8

en la cual Z, R,y Ry, R3 Yy R4 tienen los significados
arriba indicados, o una sal de tal coupuesto, efectudn-
dose la condensacidn preferiblenente a una tenperatura
comprehdida entre 15 y 80¢C é la presién atrmosférica,
estando comprendida la relacidén wolar de los compuestos
V/II entre 1'y 1;5.

_ La condensacién de los compuestos (III) §
(IV) con el compuesto (II) se efectda en medio acuoso,
hidroaceténico o hidroalcohdlico & un pH alecalinizado,
por ejemplo por adicién de amonizaco y en presencia de un
gran exceso de agua oxigenada (10 a 75% de agua oxigena-
da de 20 voldimenes adends de la cantidad tedrica necesa~
ria), utilizdndose generaluente los compuestos en canbi-
dades equinoleculares.

Ia condensacidn del coupuesto (V) con el

coupuesto (II) se efectda en wedio acuoso, hidroalcohd-

lico (pudiendo variar la proporcién de alcohol de O &

- -
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100% en volumen) & hidroacetdnico (siendo la proporcidn
de acetona de 0 a 50% en volumen) o incluso en alcohol
absoluto, en particular cuando el compuesto (I) se afsla:
en forma de sal. Los compuestos (V) y (II) se emplean
preferiblemente en cantidades equinoleculares y el pH del
medio de reaccidn puede, o bien amlcalinizarse por adicidn
de amonfaco, o bien hacerse ligeramente dcido por adicidén
de 4cido acético., Es de hacer notar que este medio de
reaccién es por si wiswo dcido cuando el compuesto utili
zado.es un clorhidrato, un bromhidrato o un sulfato de

uﬁ compuesto de foramula V: en este caso, la adicién de
dcido es innecesaria.

La condensacién del compuesto (V) con el

comﬁuesto (II) se efectia la mayor parte de las veces en

presencia de agua oxigenada, Sin embargo, la bresencia de
agua Bxigenada no es necesaria.en ciertos casos, en par-
ticular cuando se opera en alcohol absoluto y cuando el
compuesto de férmula (V) se utiliza en forma de una de
sus sales. La proporcién de agua oxigenada de 20 voldue-
nes puede variar entre 0 y 75%.

" Cuando el cowpuesto de férmula (I) contie-
ne una funcidn awina terciaria cuaternizable, se puede
preparar una sal cuaternaria de este compuesto haciendo
que el wismo reaccione con un agente de alecohilacidén tal

como el sulfato de metilo o de etilo, el yoduro o el bro

-8 -
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muro de metilo o de etilo, y el cloruro de bencilo, Este
reaccién de cuaternizacidn se efectia a la temperatura
ambiente en un disolvente apropiado tal cowo el dioxano
0 una mezcla de dioxano y etanol.

Los nuevos compuestos de acuerdo con la in
vencién constituyen colorantes que presentan une afini-
dad satisfactoria para las fibras queratinicas, en par-
ticular para los cebellos humanos.

Es sabido que nﬁmerosos colorantes utiliza
dos pare tefiir los cabellos comunican a estos dltimos un
reflejo rojizo no siempre deseads.

Se ha investigado, por consiguiente, en
busca de un medio que permita reducir o supriumir estos
reflejos rojizos,

: Las dianinobenzoquinonas de acuerdo con la
invencidn comunican a las fibras queratinicas toda una
gama de colores con reflejos verdes que afendan 0 supri-
men el reflejo rojo de las tonalidades tradicionales y
en particular el rojizo de los cabellos,

Las diawminobenzoquinonas. gon ya conocidag
en la téenica, |

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

industrie, describen diamino-benzo-1,4-quinonas de fér~

-9 -
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nula:

——-NHR2

PN
R_I_HN—-—- —
Y

eﬁ 1a cual X e Y pueden representar hidrégeno; Ry ¥ Ro,
diferentes uno de otro, designan H, alcohilo o arilo.

Estos compuestos son colorantes que tilfien
la lana en tonalidades asarilla, parda y pardo-rojiza,
por lo que no son convenientes para el objetivo que se
persigue.

la patente alewmana Ndm, 300,706 concedida
a kax Becke describe uonoaril y diarilaminoquinonas que
tifien la lana en tonalidades awarilla y parda, Estos com
puestos no son tawpoco convenientes para la finalidad
que se persigue.

La patente francesa Nim, 1,554.722, de
Mobil Q0il, describe aminoquinohas utilizadas cowo antio=~
xidantes en los lubricantes, los cauchos y las materias

plésticas,

- 10 -
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La presente invencidn tiene igualmente por
objetq el producto industrial nuevo que constituye una'
composicidén tintérea para fibras queratinicas, en parti-
cular para cabellos humznos, caracterizada por el hecho
de que la wmisma cowprende en solucidén al menos un compues
to de férmuia I 4 una sal o un derivado de awonio cuater-
nario de tal compuesto.

Las couwposiciones Qe acuerdo con la inven-

cidn son soluciones acuosas susceptibles de contener uno

0 varios alcoholes de peso molecular bajo, tales como el

etanol o el isopropanol o uno o varios glicoles tales co

wo el butilglicol o el propilénglicol, destinados a fa-

cilitar la solubilizacién de los colorantes. La propor-

cidn de alcohol puede variar de 5 a T0% en pesd, wientras

que la proporcidén de glicol varfa generaluente de 2 a 5%

en pesgo,.
la concentracién de los nuevos compuestos

de férmula I § de sus sales en las composiciones tinté-
reas de acuerdo con la invencién puede variar de 0,005 a
0,5% en peso y preferiblemente estd cowprendida entre
0,005 y 0,25% en peso.

£l pH de las cowposicidnes de acuerdo con
la invencidn puede variar entre 4 y 11, presentandb los
compueétos de_férmula I y sus sales un fuerte poder tin-

téreo en una zona de pH extensa. Se ajusta el pH al va~

- 11 =



lor deseado por adicidn de un 4cido tal como el ééiééw
ortofosfdrico, el dcido léctico o el deido acético o de
una base t&l cowno el amonfaco o la trietanolaming,

Les composiciones de acuerdo con la inven-

5 cién pueden cohtener cono Unicos colorantes compuestos
de férmula I 6 sales de estos compuestos: en tal caso,
aquéllas permiten obtener toda una gamarde tonalidades

-verdes wuy luminosas y ricas en réflejos zetdlicos, que

* van desde el verde almendruc5 plateado al verde nuy os-

10 curo pasando por los bronces claros, los rubios cenicien

tos y los tonos tila con reflejos dorados.

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

15 tes'ée antraquinona, colorantes nitrados de la serie ben

cénica, indofenoles, indoanilinas, indaminas w oxazinas.
Dichas composiciones pueden contener igualmente coloran-
tes de oxidacidn tales como di- 6 triamninofenoles o awmi-
no-difenoles,

20 Las composiciones de acnerdo con la inven-

- c¢ién pueden, ademds, contener diferentes ingredientes

utilizados habitualmente en cosmética, tales cono agentes
humectantes, agentes dispersantes, agentes de hinchamiesn-
to, agentes de penetracidn, ewmolientes o perfuwes. Dichas

25 composiciones pueden, por otra parte, estar acondiciona-

27~7-73 - 12 -
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das en recipientes de tipo aeroasol.

.Las composiciones de acuerdo con la inven-
cidn se pueden utilizar para fines de tintura duradera
de los cabellosﬁ en este caso se aplican a los cebellos
durente un tiempo que varie de 10 a 30 wminutos, a conti-
nuacidén de lo cual se aclaran y eventualmente se lavan y
secan los cabellod,

) Las composiciones de acuerdo con la inven-
cidn pueden utilizarse igualwente en lociones de aclara-
do, destinadas a conferir a los cabellos una ligere co-
loracibén: aquéllas se aplican entonces a los cabellos deg
pués del lavado, y su aplicacidn no va seguida de un acla
rado de los cabellos,

Las composiciones de acuerdo con la inven~
cién pueden, por dltimo, utilizarse en formza de lociones
capilafes de aarcado, destinadas el wmisao tiempo & con-
ferir a los cabellos una ligera coloracidn y a nejorar
la firmeza del warcado: en este caso, aguéllas se préseg
tan en forua de soluciones hidroalcohdlicas que contie-
nen al wenos una resina cosuética, y dichas soluciones
se aplican sobre los cabellos hiwedos previamente lava-
dos y aclarados, yendo seguida esta aplicacidn por el ri-
zado y el secado de los cabellos.

Entre las resinas cosméticas que pueden en

trar en la composicién de las lociones de marcado de

- 13 -
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acuerdo con la invencidn, se pueden citar los rolimeros
forwadores de pelicula tales cowo: 1l& polivinilpirroli-
bona, los copolimeros de polivinilpirrolidons/acetato de
vinilo, los copolfmeros de acetato de vinilo y un deido
carbox{lico insaturado tal como el &4cido croténico, los

copolimeros resultantes de la copolimerizacidn de aceta-

to de vinilo, dcido crotdénico y un éster acrilico o uweta

er{lico, los copolfmeros resultentes de la copolineriza-
cidn de acetato de vinilo y un éter alcohilvinilico, los
copolimeros resultantes de la copolimerizacidn de aceta-
fo de vinilo, dcido croténico y un éster vinilico de un
dcido de cadena carboneda large o incluso de un éster alf
lico o metalflico de un deido de cadena carbonada largs;
los copolimeros resultantes de la copolimerizacién de un
éstér_quérsé derive de un al&ohol insaturado y un deido
de éadena carbonada corta, dé un 4cido insaturado de ca-
dena corta y de 2l menos un éster que se derive de un al
cohol saturado de cadena corta y de un dcido insaturado,
los copolimeros resultantes de la copolimerizacién de al
wenos un éster insaturado y de al menos un dcido insatu-
rado.

Entre las resinas preferigas, se pueden ci
tar 1= polivinilpirrolidona, los copolimeros de &cido
crotdnico-acetato de vinilo, vinilpirrolidone-aceteto de'

vinilo, anhidrido waleico~éter butilvinflico, los terpo-

- 14 -
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1imeros de wetacrilato de welilo-uetacrilato de estea-
rilo-wetacrilato de dfuetiio; y los terpoliueros de éee~
tato de vinilo~estearato de alilo-dcido aliloxiacético,

| Estas resinus se utilizan generalwvente en
proporcidn couprendidua entre 1 y 3% del peso total de la
comnposicién.

Los alcoholes que son convehientes para la
preparacién de las lociones de wmarcado de acuerdo con la
invencidn son alcoholes de peso wolecular bajo, y con
preferencia el etanol o el isopropanocl. Estos alcoholes
se utilizan en la proporcién de 20 a 70% en peso.

Se cowprenderd uwejor la invencidn con ayu-
da de los ejemplos no linitativos que siguen, en los cua
les las tewperaturas se expresan en grados Celéius y al-
cohol de 960 significa alcohol et{lico de 96 grados al-
cohoiimétricos (que corrqsponden a 950,189 g/kg de alco-
hol). ‘

Ejemplo 1

Préparacién de la 2-auino~5-(2-metoxi-4-

~amino-anilino )-1,4-benzoquinona de féruula:

-15 -
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1

HyN NH.
NH

. Se disuelven 0,02 woles (2,78 g) de 3-ani-
no-4-metoxi~-fenol en 200 cm3 de aguz adicionados de 20 7
cm3 de awoniaco de 229 B (Bauuwd) y 50 cm3 de agua oxi-
genada de 20 voldmenss. Tan pronto coso se ha preparado
esta solucidn, se le afiade, bajo agitacidn, una solueidn
de 0,02 woles (4,27 g) de sulfato de uetoxiparafenilen-
diawina en 200 cm3 de agua. Al cabo de 4 horas de agita-
cién, se filtra con succién y se lava con agua la 2-agi-
no~5~(2~metoxi~4~amino-anilin§)-1,4—benzoquinona desea-
da, Bl producto bruto se receristaliza en una mezcla dimg
tilforuanida-agua y se seca durante & horas a vacfo al

bafio maria en ebullicidén, Funde a 2679.

Andlisis Caleulado pare Encontrado
Cq3Hq3N303
Cs 60,22 59,686 59,82
Hge 5,05 - 5,11 5,08
- 16 =
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Ny 16,21 16,33

Ejemplo 2

Preparacién de la 2-anino-5~(4-dicetilagi-

no-anilino )-1,4-benzoquinona, de féroula:

0
CH
3
CH3///

KH,

Se disuelve 0,1 wol (13,9 g) de 3-anino—4-

~retoxi~-fenol en 250 om3 de agua adicionados de 50 Cm3

de amonfaco de 229 B4. A esta solucidn se afiaden en pri-

ner lugar 500 emd de ague oxigenada de 20 voldnenes y

luego, inmediatasente despuds y bajo agitacidn, 0,1 mol
(20,9 g) de diclorhidrato de N,N-diuvetilparafenilendia-
nina en 250 cus de agua., Sé deja la nezcla de reaccidn
durante 8 horas e la tenperatﬁra aubiente anteg de fil-

trar con succién la 2-anino-5-(4-dinetilasinoanilino)-

- 17 =
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-1,4-benzoquinona deseada. Tl producto bruto, despuds de
lavado con agua, recristalizado en dicetilfornanida y se
cado a vacio al vafo wmaria en ebullicidn durante 5 horas,

funde a 3009,

Andlisis Calculado para Tncontrado
C14M15M3% :
Cs 65,35 65,17 65,22
I 5,88 6,01 5,79
K. 16,33 16,35 16,27
B .efll Elo 3

Preparacidn de la 2-anino-5-(2-netoxi~3,5-

~dicetil-4-anino-anilino)-1,4-benzoquinone de férnula:

CH OCH
3 3 0

Ho NH
NH

Se disuelve 0,01 wol (1,39 g) de 3-amino-

- 18 -



~4-uetoxi-fenol en 30 ca> de agua adicionados de 8 o3
de asonfaco de 222 Bé. 3Se afiaden a esta solucidn 50 emd
de agna oxigenada de 20 vollfwenes e inmediatanente des-
pués, bajo agitacién satisfacloria, 0,01 mol (1,84 g) de
5 2,6-diuetil-3-netoxi-1,4~benzoguinona~diinina, Al cabo
de veinte ninutos de agitacidn, se filtra con succidn y
se lava con agua la 2-auino=5-(2-uetoxi-3,5=dinetiled~
-anino-anilino)~1,4-benzoquinona deseada, Despuds de re-
eristalizacibén en una wezcla de dinetilformanida-ague y
10 secado durante 5 horas a vacfo al bafio mar{a en ebulli-

cidn, el producto funde a 214¢,

Andlisis Calculado para Encontrado
Cq5H1703%;5
c% 62,70 62,53 62,61
15 o H 5,96 5,96 6,14
A 14,63 14,55 14,43
Ejeuplo 4
20 Preparacidn de la 2-20ino~5~(2-me toxi-5--

~metil~d-amino-aniline )=1, 4~benzoquinona de férgula:

25

27-T=T73 - 19 -
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Se disuelve 0,01 nol (1,39 g) de 3-anino-
;4—metoxi—fenol en 20 cm3 de agua adicionados de 10 cud
de asoniaco y de 100 cw3 de agua oxigenada de 20 voldwe-
nes, Tan pronto como se ha preparado esta solucidn, se
afiade a la mismé, bajo agitacidén satisfactoria, 0,01 aol
(1,60'g) de 2-metil-5-metoxi~1,4~benzoquinona-~diinina,

Al cﬁbo de 30 winutos se filtra con succién y se lava con
agua la 2-gaino-5-(2-netoxi-5-netil-4-asino-anilino)~1, 4~
;benzoquinéna deseada, Se récristaliza el pfoducto bru-

t0o en una wezcla de dimetilformawida-agua y se seca el
eiswo durante 6 horas a vacio al bafio narf{a en ebullicidn.
Punde a 273¢.

Peso wolecular caleculado para 014H15031‘I3 ceerenenee 273
Peso molecular encontrado por valoracidn

potencionétrica en 4cido acético por 4ci-

do peI‘Cl‘sriCO LA AN 2K AR R R IR B A S B SP B B A B I A B A B IR B 2R ] 284‘

- 20 -



Andlisis Calculado para Encontrado

.

C“}H1 503N3
s 61,53 61,21 61,36
He 5,53 5,60 5,67
5 ‘ Mg 15,38 15,55 15,27

Y

Ejemplo 5

Preparacién de la 2-anino-5~(4-di- @ -hidrg

10 xietilanino-anilineo)~1,4-benzoquinona de férmula:

OH~CH2—CH2\
7N\

K

15 o .
’ OH—»CHZ-CHQ/ e

NII

NH,

20
Se disuelve 0,01 uwol (1,39 g) de 3-azanino-
~4-netoxi-fenol en 15 cm3 de agua, 3 cm3 de dcido acdti-
’ co y 75 cud de agua oxigenada de 20 voldmenes. Tan pron-
to coao se ha preparado esta solucidn, se afiade a la uig
25 ma, bajo agitacidn satisfactoria, una solucidn de 0,01

27-T~13 - 21 -
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en 30 em3 de una solucidn hidroalcohélica'al 50%. Al cg-

bo de dos horas de agitacién, se filtra con succidn y se
lava con agua la 2-8wino~5-(4~di- @-hidroxietil-anino-
-anilino)-1,4-benzoquinona deseada. Tl producto, despuds

de recristalizacidn en una nezcla de dicetilforcamida-~

-agua y secado durante 10 horas a vacfo al bafio maria en

ebullicidn, funde a 1992,

Andlisis Calculado para Enecontrado
Cq6H49M30,
H 6,04 5,95 6,17
Ng! o 13,24 . 13,47 13,20
Ejenplo 6

Preparacién de la 2-N-p-hidroxietilanino~
_5_(2—metoxi~3,5-dimetil—4-amino—anilino)-1,4—benzoquino~
na de féraula: A

CH 3 QOCH 3
HQN ~NH
NH-—CHZ—CHZ OH
CH3 4
- 22 .
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Se disuelven 0,02 moles (3,66 g) de 3-F-f -
~hidroxietilasino~4-netoxi-fenol en 30 cns de agua, 1§
bm3 de amoniaco de 22¢ Bé y 100 cm3 de agua oxigenada
de 20 voldwenes., Tan pronto cowoc se ha preparado esta
solucién, se afiaden a la misma, bajo agitacibn, 0,02 wo-
les (3,28 g) de 2-wetoxi-3,5-dimetil-1,4-benzoquinona-ai-

icina., Al cabo de 45 uwinutos de agitacidn, se filtra con

suceién y se lava con egua la 2-N-f@ -hidroxietilamino-5-

~(2~metoxi~-3,5-dinetil~4~awino—anilino)-1,4-benzoquinona
deseada, Después de recristalizacién en una mezcla de di-
metilfornavida-agua y secado a vacfo durante 8 horas al

bafioc marfa en ebullicién, el producto funde a 1872,

Andlisis Calculado para Encontrado
C17H2104N3 _
0% 61,63 61,27 61,32
HY% 6,34 6,22 6,28
No: 12,68 12,57 12,82
Ejenplo 7

Preparacidén de la 2-amino-5-/4-(N-etil, N-
-@ ~-piperidinoetil)-auino-aniling/ 1,4-benzoquinona de

férmulas

-23 -
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021{5\1\: / : \

N~ (CHy) 5 =

=

H

NH,

A una solucidn de 0,04 woles (5,36 g) de
3-amino-4-wetoxi-fenol en 50 om3 de agua adicionados de
10 em3 de anonfaco de 222 B y de 200 cm3 de ague oxige-.
nada de 20 voldwenes se afiaden, bajo agitacidn satisfac-
toria, 0,04 noles (13,3 g) de diclorhidrato de 4-nitro-

s0-N-etil, N~@ -piperidinoetilanilina en 50 cm3 de agna,

‘Después de dos horas de agitacién, se filtra con sucecidn

y se lava con agua hirviente la 2-acino-5-/(N-etil, N~{3-
-piperidinoetil)amino~anilino/-1,4~benzoquinona deseada.
Este producto, después dé recristalizacidn en una uezcla
de dicvetilformamida-zzua y secado duyante 8 horas bajo
vacio al bafio maria hirviente, funde a 1102,

Peso molecular calculado para Cp HogN,0p vovvuuenns. 368
Peso mwolecular encontrado por valoracidn

potenciométrica en dcido acético por deci-

do peI‘CldriOO L AL B R B I A BT BT B A I B N Y B B BN R R SN B B B AP R R AR Y 376

- 24 -
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Andlisis Calculado para Encontradoe
C21128%40; |
C% 68,45 68,45 68,40
3778 7,66 7,69 7,45
Bjeuplo 8

Preparacidn del yoduro de 2~amino-5-/7-N-
" 10 ~(etil,p -N-metilpiperidinioetil)amino~aniling7L1,4~ben-

zoquinona de férmula:

' 7 0
15 | CoHy -
N~ NH I
(Ch,)
[272 NH
L N —— CH 2
3 0
20 - )

Se disuelven~0,0027 moles (1 g) del coupueg
to del ejemplo 7 en 7 cus de alcohol absoluto y 20 cms de

25 dioxano. Se afiaden gota a gota a esta solucidn, wantenida

27-7-13 - 25 -



a 402, 3 cm3 de yoduro de metilo, Después de haber deja-
do en reposo la nmezcla de reaceidn durante una hora a
402, se filtran con succidén 1,3 g de la sal cuaternaria

deseada, que funde a 2659,

5 ‘ Andlisis Calculado para "Encontrado
CppHy N, 0pT
Co 51,76 51,56 51,34
HY 6,08 6,16 6,14
N 10,99 - 10,88 11,15
0 1% 24,90 25,00 =
.Ejemglo 9

Preparacidén de la 2-N-(@-hidroxietilawmino-

15 —5*(2—metoxi—4~amino—anilino)~1,4—benzoquinona de férau-
la:
ocH
3 0
20
H2N NH

NH-CH,~CHO0H

25

27-7-73 - 26 -



A una solucién de 0,01 wol (1,83 g) de 3—T<~@—11idfoxie~
tilavino~4-wetoxi-fenol en 25 cm3 de agua édicionados de
{O ca3 de awonfaco de 220 Bé y de 100 cm3 de agua oxige-
nada de 20 voldmenes se afiade, con agitacidn satisfacto-
5 ria, 0,01 nol (2,10 g) de diclorhidrato de weboxiparafe-
nilendiawina en 25 cm3 de agua, Al cabo de dos horas de
agitacién, se filtra con succidn y se lava con agua la
2-F- (> -hidroxietilanino-5-(2-uetoxi-4~anino-aniline)-1,4~
~benzoquinona deseada. Después de recristalizacidn en una
10 wezcla de dinetilformanida-agua y secado a vacio al bafio

werfa en ebullicidn durante seis horas, el producto fun-

de a 2152,
Andlisis Calculado para Encontrado
| %15117830,
15 : Cg 59,39 59,14 59,17
Hy. 5,65 5,73 5,78
g 13,86 14,02 13,88
Ejemplo 10
20 o .
Preparacién del diclorhidrato de la 2-N-
-3 -hidroxietilamino-5~/4~(N-etil, N-{ -piperidinoetil)-
anino-aniling/~1,4~benzoquinona de féraula
—_—
25 - .
27-7-73 - 27 -
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02H5?\\\
N
d

(GH,)
? 272 NH-CH,-CH,O0H, 2HC]
N ,

NH

Se celienta durante 45 winutos al bafio wa-
ria en ebullicién 0,01 wol (3,33 g) de diclorhidrato de
4»nitroso~N,N~etil,@‘~piperidinoeti1~anilina y 0,01 mol
(1,83 g) de 3~N~@5—hidroxietilamino-4—metoxi—fenol.en 20
coS de aleohol absoluto. Despuds de haber filtrado a ebu—
1licidn el nedio de reaccidn, se enfria el filtrado a 02
durante varias horas, y seguidawmente se filtra con suc-
cidn, y se lava con etanol y luego con acetona el diclor
hidrato de la 2-N-@-hidroxietilacino 5-/F-(N-etil, N-@~
-piperidinoetil)anino anilino/1,4~benzoquinona, El pro-

ducto es crowatogréficacente puro, y funde a 2262,

Andlisis Calculado parea Encontrade
023H3203N4 2HC1 H,0 7
C1st . 14,11 13,97
- 28 -



10

15

20

25

27-7~173

Ejemplo 11

Preparacién de la 2-N~-hidroxietilawmi-
no~5-/%~(di~ (h~hidroxietilanino)-anilino/~1,4-benzoqui~-

nona de féraunla:

HO—CH2-0H2

S\
ﬁO-CHZ—CHE//// = ‘ |

NH—CH2—CH20H

Se disuelve 0,01 wol (1,83 g) de 3-k-§-hi-

3 de acetona y 100

droxietilawino~4~netoxi-fenol en 30 cm
cm3 de agua oxigenada de 20 voldmenes, Tan pronto couno es
ta solucibn estd preparada, se aiiade & la niswa, con agi-
tacién satisfactoria, 0,01 nol (2,46 g) de clorhidrato

de 4-nitroso~N-(b-hidroxietilanilina, Se nantiene la agi-~
tacién durante 1 hora, y luego se adicionan a la rezcla
de reaccién 10 cm3 de amonfaco de 22¢ BE para precipitar
la Z—N—@)-hidroxietilamino-541—(di-Cﬁ—hidroxietil)amino-

~aniling/~-1,4~benzoquinona., Se filtra con succidén el pro-

- 29 -



ducto bruto y se lava con agna. Es crovatogréficamente

puro, Después de 5 dfas de secado a vacio a la teupera-

tura aubiente, el produecto funde & 1649,

Peso wolecular calculado para C18H2305N3 ceesensss 361
5 Peso molecular encontrado por valoracidn

potenciométrica en 4cido acédtico por dci-

do perclérico s..eveieen.... P 112
Anédlisis Caleulado para Encontrado
| C18H23N305
10 _ Cy- 59,82 59,28 59,17
15 6,42 6,27 6,32
Ng- 11,62 - 11,49 11,56
Ejeuplo 12
15
Preparacién de la 2-amino=5-(3-cloro—4-hi-
droxi-anilino )-1,4-benzoquinona de férmula:
20 cl .
: 0
) HO NH
NH2
25

27-7-73 ‘ - 30 -



Se disuelven 0,02 noles (2,78 g) de 3-amino-4-metoxi-fe-
nol en 200 cm3 de agua azdicionados con 20 cud de amonfa-
co de 222 B&, A esta solucién se afiaden, en primer lugar,
100 ca’ de ague oxigenada de 20 voldmenes y luego, inme-
5 diatanente despuds y bajo agitacidn, 0,02 nmoles (3,50 -g)
de clorhidrato de 2—cloro-4—amino—fenol en 200 cm3 de
agua, Se deja la wezcla de reaccién durante 5 horas a la
teuperatura anbiente antes de filtrar con succién la 2-
~2mino=5-(3~cloro~4-hidroxi~anilino)~1, 4-benzoquinona de—
10 seada, El producto bruto se lava con agua, se recristali-~
za en una vezcla de dimetilfornarida-agua y se seca duran

te 5 horas & vacio al bafio marfa en ebulliecidn, Es cro-—

matogrificanente puro,

‘ Andlisis Caleulado para Encontrado
15 ‘ ' C,plg04 1,01
ol 54,44 54,07 54,12
By - 3,40 3,52 3,67
N% 10,58 10,36 10,30
C1% 13,42 13,18 13,26
20 , .
Ejemplo 13
Preparacién de la 2~8mino~5-(4-hidroxi-2, 3~
~dinetil-anilino)-1,4-benzoquinona de férmula:
25

27773 - 31 =
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CH3 cH

HO NH
NH

Se disuelve 0,01 rol (1,39 g) de 3-amino-

3

~4-petoxi-fenol en 100 e’ de aguea adicionados de 50 cm
de acetona y de 10 cwd de avoniseco de 220 B4, Se afiaden
a esta solueidn 100 cmd de agua oxigenada de 20 volduenes
e inmediatamente despuds, agitando bien, 0,01 mol (1,37

3

g),dé 2,3—di&etil—4—amino-fehol en suspensidn en 100 cnm

de agua. Al cabo de tres horas de agltacidén se filtra con

sueceidn, se lava con agua y luego con acetona, y se seca
durante 8 horas a vacfo al bafio naria en ebullicidn la
2e-anino~5-(4-hidroxi~2,3-dimetil-anilino)-1,4-benzoqui-

nona, que es crouatogrificamente pura y funde por enciasa

de 3202.
Andlisis Calculado para Encontrado
014H14N203
Cs? 65,10 64,92 64,87
1 5,46 5,52 5,57
-32 -



178 10,85 10,77 10,69

Ejeuplo 14

5 Preparacidn de la 2-l- 3-hidroxietilamino-
~5-(2,5~dinetil-4~hidroxi-anilino)~1,4~benzoquinona de

_férmula:

10 | CH3

1o e ITH

WH~CH,,~CH., OH
cH; e e

15

Se disuelven 0,02 woles (3,60 g) de 3-( ~hidroxietila~
nino-4-metoxi-fenol en 30 emd de acetona adicionados de
20 2 cwS de amonfaco de 229 Bé y de 150 cuw? de agua oxige-
nada de 20 voldwenes. Tan pronto cowo estd preparada es-
ta solucidn, se le afiaden a la tewperatura anbiente y ba
jo agitacidn, 0,02 moles (3;02 g) de 2,5-dinetil-4-nitro
so-fenol en 20 cud de acetona. Al cabo de 5 horas de agi

25 teeidn a 352, se filtra con succidn, y se lava con agua

27-7-T3 - 33 -
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y con acetona la 2~H-( ~hidroxietilawino~5~(2,5~dinetil~

~4~-hidroxi~anilino)-1, 4-benzoquinona. Cespuds de recris-
talizacidén en una mezcla de dinetilfornanida-agua, el

producto fuhde a 24990,

5 Andlisis Calculado para Encontrado
C16%1804M2
Cs 63,57 . 63,62 63,57
He. 5,86 . 6,01 6,01
N&- 9,27 9,18 9,12
10 '
Ejenplo 15

Preparacidn de la 2-N-f} -dietilaminoetila-

0.in0=5~(4-N,N~di- (3 -hidroxietilarino-anilino)-1,4-benzo-

15 quinona de féruula:
0
HO~0H2~CH2
20 N — IHi~ //02H5
) - el
0O 2
Hs0
2
25
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Se disuelve 0,01 wol (2,75 g) de clorhidruto de 3-N-Gﬁ—
~dietilaninoetilamino~4-uetoxi-fenol en 5O”cm3 de aceto
na, 100 cud de agua oxigenada de 20 voldmenes y 5 cm3 de
anonf{eco de 229 Bé. Tan pronto cono estd preparada esta

5 solueidn, se afiade a la nisna, con agitacidn, 0,01 wol
(2,46 g) de clorhidrato de 4-nitroso-N,N-di-{-hidroxie-
ﬁilanilina..Se nantiene la agitacidn durante una hora y
luego se afiaden al wedio de reaccidn 5 cad de anonfaco
de 22¢ Bé, Se filtra con succién y se lava con agua la

10 2-N-Q -~dietilaminoetilamino~5-(4-N,N-di~( ~hidroxietila-
nino-anilino)-1,4~-benzoquinona. El producto brato es ero
satogréficavente puro. Despuds de secado duran%e 5 dias
a vacio a la temperatura asbiente, el producto funde a
1202, '

15 ‘ : Andlisis Calculado para Encontrado

CopHigoN,0,, HyO _
% 60,82 60,62 60,92

Hy- 7,83 7,65 7,70
Ny 12,90 12,94 12,73
20 . .
Ejemplo 16
- Preparacién del yoduro de la 2-N-H~(une-
til,dietilawonio)etilamino -(4-17,li-di~@ ~hidroxietila~
" 25 wino-anilino)-1,4-benzoquinona de férmula:

27-7-73 - 35~



'HO-CHp~CH, I

: C,rH
s I + /20
5  HO-Cly-CHp H-CHy-CH,-t[
3 LH3 02H5
10 . Se disuelven 0,0023 moles (1 g) del compues

to del ejemplo 15 en 7 Cm3 de etanol absoluto y 20 cm3
de dioxano. Se afladen a esta solucidn, gota a gota, a la
temperatura ambiente y con agitacidn, 3 cm3 de yoduro de
metilo. Se mantiene la agitacidn durante 8 horas y luego
15  se fiitra con succidn, y se lavan ‘con un poco de dioxaho

y luego con éter sulfurico 1,18 g de la s2l cuaternaria

deseada, que funde a 243°.

Andlisis Caleulado para Encontrado
Cp3H35N, 041
20 C% 49,46 49,12 49,19
N 10,03 10,00 9,80
1% 22,75 22,60
25 Ejeuplo 17

27-7-73 ' ~ 36 -
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Preparacidn de la 2~@%—aminoetilamino—5~
~(2-netoxi-3,5~dimetil=4-aninp-anilino )-1,4~benzoquino-

‘na de férunla:

CH OCH3

HoN NH
NH—CHZ—CHZ—NH2

CI-I3 :

Se disuelve 0,01 mol (2,63 g) de wonobromhidrato de 3-
.13-aminogfilamino~4~metoxi~fenol en 20 cm3 de 'agua y
100 cum3 de agua oxigenada de 20 voldmenes. Tan pronto
couo esta solucidn estd preparada y enfriada con hielo
se ofiade & la uiswma, con agitacidén, 0,01 mol (1,64 g) de
2,6-divetil~3-metoxi~1,4~benzoguinona~-diimina. Al cabo
de 20 ninutos de agitacidén, se alcalimize haste pH = 10
con ayuda de avoniaco de 222 Bé, y luego se filtra con
succién y se lava con agua la 2-(3 -2uinoetilamino-5-(2-
—metoxi-B,S—diweti1-4~amino~aﬁilino)»1,4~benzoquinona de
seada que, después de recristalizacidn en una mezela hi-

droaceténica y secado durante varios dias a vacfo 2 la

- 37 -
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temperatura asbiente, funde a 962 y se revela crouatogrd
ficanente pura. )

Peso nolecular caleunlado para C17IE2203N4 SR X 1¢ B
Peso moleecular encontrado por valoracidn

potencioudtrica en 4eido acético por dei

do DGI‘Cl(SI‘iCO R E R R RN I a2 BN Y A B AU A B S N AR SN ) 34’8

Ejemplo 18

Preparacidén de la 2-N-@-hidroxietilanino-
~5-/2-netil-4~(N-etil, N-(3—mesilaminoetil)aminomanili—

no/-1,4~benzoquinona de féruula:

¢, H i
\N NI
CH,-S0,NHI-(CH, ).
32 2’2 , NH-CHy-CH,0H
oy
0

Se disuelve 0,01 wol (1,83 g) de 3-N-{ -hidroxietilawino-
~4-getoxi~fenol en 50 em3 de una solucidén hidroacetdnica

al 505. Se afiaden a esta solucidn 25 on> de anoniaco de

-~ 38 ;



'22§ Bé y 100 cmd de agua oxigenada de 20 voldwenes y lue
80, poco & poco, cohn agitacién y wmanteniendo la tenpelra-
tura en las proximidades de 109, una solﬁciéu de 0,01
nol (4,36 g) de monohidrato de sulfato de F-etil-N-(-

> -uesilaminoetil~paratolilen-diamina en 20 en” de agua.,
Se mantiene la agitacidn durante una hora, Se filtra con
gpccidn el precipitado fornado, se lava con agua y se re
cristaliza después dos Veces en una wezcla de diwetilfor

marida-agua. Después de secado a vacfo a 802, el produc-

10 to funde a 1582,
Andlisis Caleculado para Encontrado
Cootlagh, 058

5 55,04 54,68 54,72

0y 6,41 6,39 6,32

15 | N’ 12,84 13,00 13,03
s7 1,34 7,30 7,27

Ejemplo 19

20 Preparacién de la 2-N-(b-hidroxietilamino-

-51£T4—N~etil, N-%@—ﬂcetilaminoetil)amino aniling/-1,4-

~benzoquinona de férsula:

25

27~7-173 -39 -
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02H5
N —NIH

CH.CONHE- (T ////
ycont- (CHp)p NH-CH

,CH20H

2

A una solucién de 0,05 aoles (9,2 g) de 3-N-(d-hidroxie-
tilamino~4-metoxifenol en 200 cnd de agua adicionados de
5 emd de awonfaco de 222 Bé y de 500 ca’ de agua oxige-
nada de 20 voldnenes se afiade, agitando bien, una solu-
cidn de 0,05 moles (11,7 g)'de 4-nitroso~K-etil, N-ace-

tilacinoetilaniling en 200 cus

de acetona. Cuando la ten,
peratura zlcanza 352, se eufria la sezcla de reaceidn en
hielo. Se wantiene la agitacidén durante dos horas y luego
se filtra con succidn y se lava con agua el precipitado
formado. Después de dos recristalizaciones por uedio de

acetato de etilo, el producto funde a 1642,

Andlisis Calculédo para, Tncontrado
CoollagN404
cy 62,16 61,81 61197
II';"; 6,78 6,57 6,84
Ne 14,50 14,72 14,59
- 40 -
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Ejewplo 20

Preparacidén de la 2-N-~ @ -hidroxietilanino-
~5=(Z-¢loro~(~N,N-dietilanino-aniling/-1,4-benzoquinona

de férmula:

Cl

021-15\
N

02H5 NH-CH2~CH20H

A una.solucidn de 0,02 noles (3,66 g) de 3-N-{@-hidroxie
tilasino=d-netoxi-Lfenol en 40 en’ de agua adicionados de
200 cas de agua oxigenada de 20 voldnenes y de 2 cnd de
amonfaco de 222 Bé se afiade, agitando bien, una solucidn
de 0,02 noles (4,24 g) de 3~-cloro-4-nitroso-N,N-dietile-~
nilina en 100 cm3 de acetona. Se wantiene la agitacidn
dufante dos horas y luego se Tfiltra con succidn y se la-
va cuidadosanente con agua caliente el precipitado for-
nado., Despuéds de una recristalizacidn en una nezcla de

dinetilforrnasida~agna y dos recristalizaciones en netil-

- 41 =
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isobutilcetOna, el producto funde a 1582,
o < b % 3
Peso molecular calculado para C18H22L3O3Cl ceeness. 363,5
Peso wolecular encontrado jor valoracidn
potencionétrica en dcido acético, por -

4dcido perclérico ....... Cetecaatareeaves P s

Ejesplo 21

Preparacién de le 2K 5-hidroxietilanino~
_S-ZZLN(etil,(6-piperidino«etil)amino—anilin97l1,4—benzg

quinona de féraula:

0
CoH
275
i::;n —Ni
(fH2)2 NH~CH,~CE, 08
N

Se disuelven 2,9 g de diclorhidrato de 2-H-

_gp~hidroxietilamino 5q£I-N(etil,€;-piperidinoefil)-aning

- 42 =
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-anilino 1,4-benzoquinona en 100 cm3 de agua, Se alcali-~
niza por cedio de una solucidén de amoniaco de 222 Bé,
hasta pH = 8, y seguidamente se filtra con suceidn y se
lava con agua la quinona deseada que, despuds de recrisg-
talizacidn en una nezela de dinctilfornanide~agua y se-

cado a vacio a 80¢C, funde a 1749C,

Andlisis Calculado para Encontrado
023H32I\'T4O3
(0 66,96 66,73 67,18
1 7,82 1,79 71,72
Ll 13,58 A 13,68 13,70

Bjemplo 22
Preparacién del yoduro de 2-N-f -hidroxie-

tilamino 5~{4'~[N—etil,@,—(metilpiperidinio)—eti}?hmino—

~anilino}-1,4~benzoquinona de férsula:

c. o
275
\N NH

L
N&——CH,

- 43 -
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Se disuelven 0,0118 woles (5 g) de 2-N-f -
-hidroxietilanino-5-/4'~N(etil, p -piperidinoetil)anino-
-anilino/~1,4-benzoquinona preparada en el ejemplo ante-
rior, en 35 cmS de etanol adicionados de 100 cm3 de dio-
xano. Se afiaden poco a poeo a esta solucidn nantenida a
409C, 20 cus de yoduro de netilo. Después de haber deja-
do.gn reposo la nezcla de reaccidn durante 12 horas a la
temperatura acbiente, se filtra con sucecidn, y se lava
con dioxano y luego con éter la sal cuaternaria deseada,

qua funde & 1362C,

Andlisis Caleculado para Encontrado
024H35N403I ' .
T 22,90 22,96
Ejeuplo 23

Preparacién de la 2-N-[(5 ~hidroxietilamino-

-5-/F*-(dinetilasino)~anilino/-1,4-benzoquinona de fdrmula:

CH3 i |
\I_@.__NH
CHS//// ___-NH;CH2~CH20H
' 0

- 44 -
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Se introducen en 25 cm3 de etanol absoluto,
por una parte 0,016 woles (3 g) de clorhidrato de 4~nitro
so—dimetilanilina y por otra parte, 0,011 woles (2 g) de

3~N-f ~hidroxietilawino-4~wetoxi-fenol. Se calienta la

mezcla a reflujo, con agitacién, durante una hora, y lug

go se filtra con succidn y se lava con etanol el produc-
$6 brute formado. Esle producto bruto se trata con 100
cud de una solucién acuosa asonizcal de 11,5¢ BE, con
agitacidn, durante 30 minutos. Se filtra entonces con
succién la 2-N-p -hidroxietilamino-5-/%'~(divetilawino)-
aniling7l1,4—benzoquinona que, después de lavado con agua,
recristalizacidén en una wezcla de dimetilformamida-agua

y secado a vacio, funde a 2652C.

Andlisis Calculado para Encontrado
016H19N303
Ci 63,77 63,65 63,77
Hy 6,36 6,54 6,50
Ngo 13,95 . 13,95 13,84

Ejemplo 24

Preparacidn de la 2—R-g5-hidroxietilamino—

~5~/%'~(amino )aniling/ 1,4-benzoquinona de férmula:

-
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NH
NH-CHp~CH,0H

Se disuelve 0,01 wol (1,85 g) de 3-N-B-hidroxietil-ami-
n0-4~metoxi~fenol en 25 co3 de agua, 25 cws de acetona,
10 cuw3 de amonfaco de 222 BE y 100 cud de agua oxigena-
da de 20 voldmenes. A continuacidén se afiade a esta solu-
eidn 0,01 wol (1,81 g) de diclorhidrato de para-fenilen-
~dianina en 20 cwS de agua, Se mantiene la agitacidn 1
hora a lé temperatura cwbiente, & luego se filtra con
suceidn, se lava con agua y se seca a vacfo la 2=l o -
~hidroxietilamino-5-/%4'-(awino)aniling/-1,4-benzoquino-
na. Despuds de recristalizacidn en una nezcla de dimetil-

formamida~dter, el producto funde a 248¢cC,

Andlisis Calculado para Encontrado
Cq4H151305
CY 61,59 61,04 61,46
5 ' 5,53 5,67 5,56
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Ejemplo 25

Preparucién de la 2-uwino-5-/4'-(amino)ani-

lino/-1,4~benzoquinona de férmulz:

ae 0 : .
NH2

Se disuelven 0,075 noles (10,5 g) de 3~ani-
no-4-ietoxi-fenol en 50 0m3 de acetona adicionados de 50
cm3 de anonfaco de 229 Bé y de 250 cus de agua oxigenada
de 20 volunenes.

A continuacién se afiaden a esta solucidn
0,05 moles (9,0 g) de diclorhidrato de parafenilen-dia-
wina en solucién en 100 cm> de agua. Se wantiene la agi-
tacién dos horas a la temperatura anbiente y luego se fil
tyan con suceién 5 g de producto bruto. Despuds de recrig
talizacién en acetato de etilo, y lavado del producto re-

eristalizado con un poco de metil-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 cronatogréficamente pura que fun-

de'con descomposicidn por encima de 2602C.

- Andlisis Calculado para Encontrado
C12H1413%
Co 62,87 63,03 63,07
Hg 4,84 ' 5,12 5,07
Ng : 18,33 18,23 18,29
Ejemplo 26

Preparacidn de la 2—N-ﬁ5~hidroxietilamino~
~5-/(2"'~netoxi-5"'=netil~4"'~anaino)aniling/~1,4-benzoquino~

na de féruula:
OCH3
N NE

—NH-CH,~CH,OH
CH

Se disuelven 0,625 uilivoles (0,11 g) de

- 48 -



3-N—ﬁ>—hidroxietilamino—4—metoxi~fenol en 2 cad de agua

- adieionados de 1 cm3 de etanol, 0,5 cm3 de acconiaco de
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222 B& y 3 cad de agua oxigenada de 20 voldwenes. Tan
pronto cono se ha preparado esta solucidn, se afiaden a
la wisma, con agitacién, 0,62 miliwoles (0,10 g) de 2-mg
til-5-metoxi~1,4-benzoquinona~diimina. Al cabo de 15 wi-
nutos de agitacidn se filtra con succidn, se lava con
ag&a ¥ se recristaliza en una mezeld de dimetilformami-
da-agua la 2-F-{ -hidroxietilanino-5-/12'-metoxi~5"~ne-
til~4'-anino )anilino/-1,4-benzoquinona. Después de seca-

do a vacio, el producto funde a 2279C.

Andlisis Caleculado para Encontrado
Co 60,55 60,28
B 6,04 6,14
o 13,24 13,04

Ejemplo 27

Preparacién de la 2-N-{} -hidroxietilamino-
~5-/12,5-dizetil-4'~anino )anilino/-1,4-benzoquinona de

féruula;
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NH—CH2—CH20H
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_Se diswelven 0,02 moles (3,66 g) de 3-N-pP-hidroxietila-

wifo-4-metoxi~fenol en 50 cm3 de agua adicionados de 20
cm3,de amoniaco de 222 B y de 200 cud de agna oxigena-
de de 20 voldmenes. Se ziladén en seguida & esta solucidn,
con agitacidn, 0,02 moles (4,18 g) de diclorhidrato de

2,p-dimetil-parafenilendiamina en 50 cwd de agua, Se man-

.tiene la sgitacién durante 1,5 horas a la temperatura an-

biente, y luego se filtra con suceién, se lava con agua,
y se recristaliza en acetona la 2- fd ~hidroxietilamino-5-
-/T2',5'~dinetil-4 '~anino Janiling/-1,4~benzoquinona de-
seada, Después de secado a vacio a 802C, el producto fun-

de a 248¢C,

Andlisis Caleunlado para Encontrado
Cge 63,77 63,35 63,06
e 6,36 6,42 6,15

- 50 -



10

15

20

25

27-7-173

N 13,95 14,08 14,10

EI!E‘I: [210 28

Preparzeidn de la 2-N-(b-hidroxietilamino-5-/4'-N(etil,
carbasilmetil)anino-anilino/-1,4-benzoquinona de féruu-

la:

HyN~CO-CH, ~N NH
NH-CHy—CH, Ol

CoHg

Se disuelven 0,015 noles (2,7 g) de 3-N-(d~hidroxietila-
wino=~4-metoxi-fenol en 25 cad de .agua adicionados de 10
cud de acetona, de 10 cad de anonface de 220 B y de 100
wl de agua oxigenada de 30 voldaenes.

Se afiade en seguida a esta solucidn, con
agitacidn, 0,01 nol (1,93 g)‘de N-(etil, carbanilmetil)-
parafenilendianina en 20 cm> de agna, Se m2ntiene la agj

tacidn durante 2 horas a 30¢C y luego se filtra con sue~

- 51 =



10

15

20

25

27-7-13

cién, se lava con agua y se recristaliza en una uezcla de
d;metilfofmamida—agua ia 2-N~ﬁ5—hidroxietilamino-5—[?'-N~
(etil, carbasilmetil)asino-anilino/-1,4-benzoquinona de-
seada, Después de secado a vacio a 8690, el producto fun-

de a 252¢C,

Andlisis Caleulado para Encontrado
C18H22N404
Ce - 60,32 60,00 60,31
He 6,19 6,03 6,25
Vs 15,63 15,91 15,75
Ejemplo 29

Preparacién de la 2-N-f-hidroxietilamino—

~5—/Ft (N=etil, N-f ~worfolinoetil)arino-anilino/-1,4-ben—

zoquinona,

CHy NH-CH2-CH20H

- 52 «



Se disuelven 0,015 woles (2,74 g) de 3- -
—hidroxietilauino-4-metoxi~fenol en 20 ca3 de acetona adi
cionados de 10 cmd de amonfaco de 22¢ Bé. Se afiaden 50
cud de agua oxigenada de 20 volduenes e inwediataumente
5 despuds, con agitacién, 0,01 wol (3,36 g) de diclorhidra

to de 4-nitroso-N-etil, N-wmorfolinoetil-aniline en 25
cm% de agua. Se mantiene la agitacidn durante dos horas
a 300C y luego se filtra con succidn y se lava con agua
el producto deseado que ha precipitado, Después de recris

10 talizacién en una uezcla de dinetilforsamida-agus y se-

cado a vacio, el producto funde a 1959C,

Andlisis Calculado para - Encontrado
(}221{3'01?404 )
15 Co 63,75 63,45 63,58
1y 7,30 7,23 7,37
Ngé 13,52 13,32 13,55
Ejemplo 30
20 : .
Preparacidn de la 2-—-N-—@ ~hidroxietilawino—
" =5~/%'-N-(dibutilamino )anilino/ 1,4-benzoquinona.
25
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/I\'I NH
C,H NH-CH,~CH,0H

' En 20 cm3 de etanol de 962 se introducen
por una parte 0,01 nol (1,83 g) de 3—N-F}—hidroxietila~
mino-4-metoxi-fenol y por otra parte 0,01 wol (2,70 g)
de clorhidrato de 4-nitroso-dibutilanilina, Se deja la
nezcla bajo agitacidn durante 1 hora a la temperatura
arbiente. Se filtra con succidn el producto deseado que
ha precipitado en forma de clorhidrato. Este clorhidrato
se disuelve en 30 cm3 de agua y luego se alcaliniza la
solucién acuosa hasta un pH = 8 con ayuda de amoniaco
de 222 B¢ para precipitar la 1,4~benzoquinona deseads,
eﬁ forma de cristales verdes. Despuds-de recristalizacidn
en una nezela de dimetilforsasida y agua y secado a va-

cio, el producto funde a 170°C.

Andlisis Caleulado para Encontrado
ce 68,54 68,76 68,72
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Ejewplo 31

5
Preparacidén de la 2N~ -hidroxietilasino-
-5-[?'-metil—4'—(N~etil,~N415~benzoilaminoetil)amino-an;
lino/-1,4~benzoquinona.
10
V 0
C,H
2 5\\\\
N // \\ NH
— NH-CH,~CH,0H, H,0
CH, R
15
0]
(H2
NH-CO~ / \
20
En 20 cmS de etanol de 862 se introducen
por una parte 0,01 mol (1,83 g) de 3-N—é$—hidroxietila~
nino-4-metoxi-fenol y por otra parte 0,01 mol (3,47 g)
25 de clorhidrato de 3-metil-4~nitroso-N-etil, N- [{>-benzoil
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arinoetil-anilina, Se deja la nezcla de reaccidn con agi

tacidn, una hora a 50¢C. Se filtra, se diltiye el riltra~-

do con 30 en de agua y se alcaliniza hasta un pil = 8

con ayuéa de amonfaco de 222 B, e filtra con succidn 1&
5 1,4-benzoquinona sustituida deseada; se lava con agua y

se hace recristalizar en una nezcla de dinetilforuanida-

~agna. Despnuds de seczdo & vaefo, el producto funde a

10429C.

Andlisis Calculado para ~Encontrado
10 Cogl3004K,» M50 | _
fo? . €4,98 64,85 64,77
i 6,71 6,9 6,83
Ry 11,66 , 11,47 11,52
15 ‘ Ejenplo 32

Preparacién de la 2—N—€5-hidroxietilamino-

~5-/F ' —iorfolino-anilino/~1, 4~benzoquinons.

20

K WH-

0 ‘
N— ~——NH-CHy~CHy Ol

25
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Se disuelven 0,015 moles (2,74 g) de 3-f-
~hidroxietilaminc-4-netoxi~fenol en 15 cu’ de acetona
adicionados de 10 cm> de smonizco de 229 BE, Se afaden
100 cu’ de agua oxigenada de 20 vollmenes e, inmediata-

5 nente despuds, con agitacidn, 0,01 wol (1,78 g) de 4-H-
~/Tauino )fenil/morfolina en 25 cm3 de acetona. Se nantig
ne la agitacidn durante 7 horas a la temperatura anbien-
te y luego se filtrae con succidn y se lava con agua el
producto deseado que ha precipitado., Después de recris-

10 talizacidn en diwetilforwanida y secado a vacfo, el pro-

ducto funde por encima de 2602C., Bs cromatogréficavente

puro.
Andlisis Calculado pars Encontrado
018H21N304
15 C% 62,96 62,40 62,78
He 6,16 6,03 6,24
78 12,24 - 12,00 12,17

BJEEPLOS DE APLICACION

20
Ejemplo 33
Se preparea. la solucidn siguiente:
~ Colorante del €jempPlo 5 civeevereernnnsconoeees 0,2 &
25 -Butilglicol LN S R A A N A N N N N N N NN NN R R ER] sg
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~ Alcohol ldurico oxietilenado con 10,5

- moles de éxido de etileN0 .iievieecenicensees B 8

~'Amoniaco de 222 B ..... centidad suficiente para pH = 9

~ ABUS 4vevseeeesneersvesss Cantidad suficiente para ..., 100 &
5 Se aplica esta solucidn sobre cabellos deco-~

lorados durante 20 minutos a 352, Despuds de aclarado y la

vado con chanpd, se obtiene una tonalidad verde almendru-

co muy plateada.

10 _ Ejemplo 34

Se prepara la solucidn siguiente:
- Colorante del €JEPLO 5 veeveerneorvssoevennanns 0,025 g
- Copolfmero de acetato de vinilo-dcido
15 CTOLENICO 4nssersnneenrosnnnennessnvesssosnnass 2 8
(acetato de vinilo 90%, deido crotd
nico 10%, peso nolecular 45000 a
50000)
~ Alcohol de 962 siiiececinricrnroncisiescnsnsinas 50 g
20 - A2 ,evee0eerse. cantidad suficiente para 100 é .
~ Trietanolamina ., cantidad suficiente para pH = 5
Esta solucidn, aplicada en forma de locidn
de marcado sobre cabellos decolorados, les confiere un
aspecto nacarado con reflejos verdes,

25
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Ejemp’ lo 35

Se prepara la solueidn siguiente:

b COlOI‘&nte del ejemplo 7 D R R I R N N R 0)25 '{;

A5
!

AlCOhOJ.de 96Q 2R I I B I RE AN BN B I A I R Y A R I I Y ‘l‘og
- Agua J.iieeereeners. cantidad suficiente para 100 &

Solucidén de 4cido léc-

"-tico al 10%_........ cantidad suficilente para pH = 4,5
Se aplica esta solucidn sobre cabellos de~

10 colorados durante 15 minutos a 302. Despuds de aclarad0
y>lavado con champd, se obtiene una tonalidad verde wu¥

oscura con reflejos dorados,

Ejewplo 36
15

Se prepara la solucidn siguiente:

Colorante del ejemPlo 8 +eveeeevesvcovriananas 0,15 &

A1c0lO0L A8 962 4.ivirrentreensenssavocncossanees 25 &

AgUE (esrevesnoses.s cantidad suficiente para 100 g

1

20 Avoniaco de 229 Bé , cantidad suficiente para pH = 9

Se aplica esta solucidén sobre cabellos na-
turalmente blances en un 95% durante 20 minutos a la teun-
peratura awbiente. Despuds de aclarado y lavado con chagm

pd, se obtiene una tonalidad gris-verdosa plateada,

25
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EBjemplo 37

Se prepara la solucién siguiente:

Colorante del ejemplo 5 S eesrrs NN e s NTeonerr 0,025 g
AlCOhOl de 969 LI I A I A N N I I I S A 25 g

H

Agua, cantidad suficiente PATE veevivisesvess. 100 g

.l

Amonfaco de 222 B&, centidad suficiente para pH = 10

' Se aplica esta solucidn sobre cabellos de-
colorados durante 20 winutos a 359. Después de aclarado
¥y lavado con champd, se obtiene una tonalidad verde cla-

ra nacarada.

Ejemplo 38

Se prepara la'sqlucidn siguiente:

Colorante del ejen]ploa B8 008 8060 Prow s )esesRGDS 0’1Sg

AlCOhOI de 969 ® 0 00 BP0 CNOICOPTITCEsGEOPCPOIRSS 30g

Agua, cantidad suficiente para .....ce.eceeeee 100 g

Amoniaco de 229 Bé, cantidad suficiente para pH = 8.

Se aplica esta solucidn sobre cabellos de-
colorados durante 20 minutos a 402. Despuds de aclarado
y lavado con champi, se obtiene una tonalidad verde os-

cura con reflejos dorados,

Ejemplo 39
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Se prepara la solucidn siguiente:

Colorante del ejemplo 10 sevvsvevrvassvrsseeee 0,1 g

ButilgliCol sivecevrecscasarosnssnvencrncassss D &

Alcohol léurico oxietilenado con 10,5

5 moles de 8xido de etileld ...eeveconsacconesss D &

Awmoniaco de 222 Bé, cantidad suficiente para pH = 7,5

Agua, centidad suficiente para ..ceveievececos 100 g

Se aplica esta solucidn sobre cabellos de-
colorados durante 20 winutos a la temperatura awsbiente,
10 Despuéds de aclarado y lavado con chawpd, se obtiene una

tonalidad verde clara blateada.

Ejemplo 40

15 Se prepara la solucidn siguiente:

Colorante del e,jemplo 16 tes et ot secrEE IS 0125 &

Butilgiicol 0 60 000800t P s sseedO s sVErEIe 5g

Alcohol ldurico oxietilenado con 10,5

moles de ¢xido de etileN0 veveesvvveresensenee 5 &

20 Amonfaco de 222 Bé, cantidad suficiente para pH = 9

Agua, cantidad suficiente para sveesceneseeees 100 g

Se aplica esta solucidn sobre cabellos ha-
turalmente blancos en un 95% durante 20 minutos a 302,
Despuds de aclarado y lavado con chauwpd, se obtiene una

25 tonalidad verde oscura muy plateada.
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Ejemplo 41
Se prepara la solucidn siguiente:
Colorante del eJeuPlO 7 vveeceevescsaseansaess 0,2 g
Copolfmero de acetato de vinilo-4cido

crotbénico (acetato de vinilo 90%, dei

do croténico 10%, - peso molecular

45000 @ 50000) seveevrnrnccnnens Cerrereeiieeed 2 8
Aleohol de 862 L.ieieenvonanvrarcnsncsnranaaes 508
Agua, cantidad suficiente para siieeeececess.. 100 g
frietanolamina, cantidad suficiente para ..... pH = 7.

Esta solucidn, aplicada en forma de locidn

de marcado sobre cabellos decoloredos, les confiere una

tonalidad verde almendruco nacarads,

i

Ejemplo 42

Se prepara la solucidn siguniente:
Colorante del eJemPlo T tuereeeeeenencaneseewe 0,05 g
A1eohol 36 962 ceiecerrrcotccccacssavssossnese 40 g
Agna, cantidad suficiente para .......;....... 100 g
Amonfaco de 229 Bé, cantidad suficiente para . pH = 8§,

Se aplica esta solucidn sobre cabellos de-

colorados durante 20 minutos a 302, Después de aclarado

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

Ejemplo 43

5 Se prepara la solucidn siguiente:
~ Colorante del ejemPlo 8 ..uevvieaverrsrienavess 0,025 g
-~ Agua, cantidad suficiente para R To o) &
- Anonfaco de 229 Bé, cantidad suficiente para . pi = 9,5,
Se aplica esta solucibn sobre cabellos de-~
10 colorados durante 20 minutos a la temperatura ambiente.
Después de aclarado'y lavado con champd, se obtiene una

tonalidad verde almendruco nacarada,

Ejemvlo 44
15
Se prepara la solucién siguiente:
~ Colorante Gel €JemPlo T coevvoseoscorsssaseses Oyl g
- Alcohol de 962 ..ev.iireancronscsccacssescssar 308
~ Agna, centidad suficiente pare ..veeesseeseses 100 g
20 ~ Amoniaco de 2292 Bé, cantidad suficiente para . pl = 10,5
Se aplica esta solucidn sobre cebellos na-
turalmente blancos en un 90j durante 20 ninutos a 402.
Despuds de aclarado y lavado con champd, se obtiene una
tonelided verde netélica,
25
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Ejeuplo 45

Se prepara la solucidn siguiente:

Colorante del ejemplo 11 .vevererrencenessaase 0,15 g

AleoNol Ge 962 ,.iuviereirecersccrcansansseanas 20 8

~ Agua, cantidad suficiente para ...veseeeveecs.. 100 g

Amonfsco de 222 B¢, cantigad suficiente para . pH = 7.

Se aplica esta solucidn sobre czbellos de-
colorados durante 20 winutos a 302. Despuéds de aclarado
y lavudo con chaupd, se obtiene una tonalidad verde al-

sendruco nacarada.

Ejemplo 46

Se prepara la solucidn siguiente:
- Colorante del ejempPlo 5 sveseeessvrervsnsaeess 0,1 g
~ Copolimero de zcetato de vinilo-deido
croténico (acetato de vinilo 90y, 4ei
do eroténico 105, ~ peso wmolecular
45000 2 50000) euierrrnrinrnrinrenniosneranes 1 g
- Aleohol d8 962 ... iiiiiiiiiiiiieeiiian.as 36 8
~ Agaa, cantidad suficiente Pard ............... 100 &
- Trietanolamina, cantidad suficiente para ,.... pi = 8.
Esta solucidn, aplicada como locidn de mar-

cado sobre cabellos decolorados, les confiere una tonali-
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dad verde clera plateada muy luminosa.

Ejewplo 47

Se prepars la solucidn siguiente:

- Colorante dei ejemPlo 9 tiiiieeriinirseoncress Oyl g
- Copolimero de acetato de vinilo-&cido
- erotdnico (acetato de vinilo 907, dei

do crotdnico 1C%, - peso molecular

45000 @ 50000) vevessvversesascnoscnnansvccaee 1 &
= A)cohol de 962 ,.ieevriirsnserssstanercsaesess 36 8
- Agua, cantidad suficiente para .......eevee... 100 g
~ Trietanclawmina, cantided suficiente para ,.... pH = 7.

Esta solucidn, aplicada como locidn de mar

cado sobre cabellos decolorados, les confiere una tonali

dad bronce clara,

Ejemplo 48

Se prepara la solucién siguiente:
- colorante del ejemplo 9 @B e rvrrsreanstesssrancy 0,01 &

Aloohol de 969 PO IR B SR A A R I B S LA I B SRR S 2P 20 g

- Agua’ cantidad Suficiente.para LI B A A A A B Y 100 g

Asonfaco de 222 Bé, cantidad suficiente para . pH = 9,

Se aplica esta solucidén sobre cabellos de-
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colorados durante 20 minutos & 402, Tespués de aclursdg

Yy levado con chanpd, se¢ obtiene una tonalidzd +tila,

Ejemplo 49

Se prepara le solucidn siguiente:

- Colorante del ejewpPlo 6 ..cvuvracevornnnanaas, 0,1

Ga

--Copolisero de acetato de vinilo-dcido

erotédnico (acetato de vinilo S0y, dei

do croténico 105, - peso molecular

45000 & 50000) vuuererornsnscncnccansssenaenss 2 g
- Alcohol de 962 .....ivvvrecrririsacsenciennne. 50 g
-~ Agua, cantidad suficiente para ..............: 100 &

- Anonfaco de 22¢ B, cantidad suficiente para , pH = 6,

Esta solucidn, aplicada couo locidn de war—

. cado sobre cabellos decoloradcs, les confiere una tona-

20

25

27-T-13

lidad verde aluendruco plateada,

Ejemplo 50

Se prepara la solucidn siguiente:
- Colorznte del ejemplo 14 srevisecsssnenvenes,, 0,15 g
- Copol{mero de acetato de vinilo-dcido
crotdnico (acetato de vinilo 90¢, dei

do crotdnico 104, - peso molecular

-~ 66 -



' 45000 @ 50000) 4t reerrennnecnnnesnannnnes R

~ Alcohol de 962 tiiiiteriiiiiienininnnnenaenoae 36 g

~ Agua, cantided suficiente PAra ............... 100 g

~ hmonimco de 222 Bé, cantidad suficiente para . pH = 8.
5 .+ Esta solucién, aplicada cowo locidn de -gar

cado sobre cabellos decolorados, les confiere una tona-

1idad tila de aspecto nacarado.

Ejemplo 51
10
Se prepara ls solucidn siguiente:
~ Colorante del ejemplo 17 .........a..........; 0,15 g
"~ Copolfmero de acetato de vinilo-&eido
eroténico (acetato de vinilo 90%, dei
15 do crotdénico 10%, - peso wmolecular,
45000 8 50000) 4 eseneearsnnreacsnserncssssconss 2 &
~ Alcohol de 962 ..iiucerseocncsnnsosesaverreccses 50 &g
- Agua, cantidad suficiente para ...ceeceveceae. 100 g
- Trietanolamina, centidad suficiente para ..... pH= 6,5,
20 Esta solucién, aplicada cowmo locidn de war-
cado sobre cabellos decolorados, les confiere una tonali-~

dad verde kentia nuy luwinosa.

Ejenplo 52
25

27-7-T3 - 67 =
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~

Se prepara la solucidn siguiente:
~ Colorante del ejemplo 3 vivesenvccvarencsscess Oy1 g
~ Butilglicol .iievieeerriiaiiienicecnersiiieies 58
~ Alcohol léurico oxietilenado con 10,5
moles de 6xido de etlleno .....ieeecvsvceeeaae 5 8
~ Awonfaco de 22¢2 Bé, cantidad suficiente para . pH = 8
- Aguna, cantidad suficiente para ..vvieeeceesecase 100 g
Se aplica esta solucidn sobre cabellos de-
colorados durante 20 minutos & 402, Después de aclarado
y lavado con champd, se obtiene una tonalidad verde cla-

rda- nacarada.

Ejeuplo 53

Se prepara la solucidn siguiente:

volorante del ejenplo 15 ceeviieireerennnseee 0,2 g

£1c0h0l G 962 ..iiiirievcrcennnconesssancrceee 40 &

hagna, cantidad suficients para ....vv0000000.. 100 g

Awonfaco de 22¢ B¢, cantidad suficiente pera . pH = 9,5

Se aplica esta solucidn sobre cabellos de-
colorados durante 20 winutos a la temperatura asbiente.
Despuéds de aclarado y lavado con champd, los cabellos
tienen un aspecto nacarado con reflejos de tonalidad

verde plateada.

- 68 -



Ejenplo 54

Se prepara la solucidn siguiente:
- Colorante del ejemPlo 7 ceeevrevacrnsssneeecones 0,00 g
5 ~ Copolimero de acetato de vinilo-dcido
“erotédnico (acetato de vinilo 90%, dei-
do crotdnico 10%, - peso wolecular,
45000 @ 50000) suvesesrnosvsnssnsnonssanccenes 2 &
- ALlcolol de 068 t.veereirarrsecnerncssssransess D0 8
10 - Agua, cantidad suficiente para ...veeeeeecsea. 100 g
- Amonfaco de 22¢ Bé, cantidad suficiente para . pH = 9
Bsta solucidn, aplicade couo locidén de wor-
cado gobre cabellos decolorudos, les confiere una tong-

lidad verde bronce clara con reflejos dorados,

15
Ejemplo 55

Se prepara la solucién siguiente:
~ Colorante del eJemPlo 3 seevvenvovesacnsaencas 0,15 g
20 - Copolfmero de acetato de vinilo-decido
crotédnico (acetato de vinilo 90%, 4ci-
do croténico 10%, - peso molecular,
45000 2 50000) suevenneveraosovesssoncnsssanes 1 &
~ ALcOhOLl de 962 tiveseevsavssornevcansesncnsses 360 &

25 - humonfaco de 22¢ B4, cantidad suficiente para . pH = 5,5

27-7-73 - 69 -
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-~ Asua, centidad suficiente para .....ciiveeeee.. 100 g

Esta solucién, aplicada como locidén de mar
cado sobre cabellos decolorados, les confiere una tonali

dad verbensa.

Ejemplo 56

Se prepara la solucibn siguiente:

- Colorante dei eJetPlo 1 teiseneverrovsncssnsss 0,1 &
Q Copolfmero de acetato de vinilo-decido

‘croténico {acetato de vinilo 90%, dci-

d6 croténico 105, - peso wolecular,

45000 & 50000) +vveerevrrrnssvssssssassanssces 2 8
— ALlcollol 88 962 ,.ii.iveisrsarsaccconccisnansscss 50 &
- Agua, cantidad suficiente para .......»...;... 100 ¢
- Triefanolamina, cantidaé suficiente para ..... pH = 7

| Esta solucién, aplicada como locidn de nar

cado sobre cabellos decolorados, les confiere una fona-

lided beige con reflejos metélicos.

Ejemplo 57

Se prepara la solucidn siguiente:
~ Colorante del ejemplo 4 eveeeerecaccseesensses 0,05 g

- Copolimero de acetato de vinilo-dcido

- 70 -
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erotdnico (acetato de vinilo 90k, dei-
do croténico 10%, - peso wmolecular
45000 8 50000) +rurenacnrsrsaccssontrneennenes 2 8
- Alcohol de 96¢ .............................;. 50 &
- Agua, cantidad suficiente para ....veveeevee.. 100 8
- Trietanolaminz, cantidad suficiente para ..... pH= 5
Bata solucidn, aplicada cowo locidn de mar-
cado sobre cabellos decolorados, les confiere una tona-

lidud beige clara nacarada con reflejos verde-dorado.

Ejes.plo 58

Se prepura la solucidn siguiente:
-COlOl"s':lnte del ejeﬂ-ploz LA A B B R B A B B R B I S ) 0’1 g

Copolfmero de acetato de vinilo-dcido croténico

(acetato de vinilo 90, deido croténico 10%,
-~ peso wolecular 45000 & 50000) v.veivevensess 2 &
jtlcohol de 969 LN I I B N B I BN I T T I N B N I S R R R S N ) 506

-~ Amonfaco de 222 Bé, cantidad suficiente para . pH = 6

~ Agua, cantidad suficiente para ..veveeevenvess 100 g
Bsta solucibn, aplicada cowo locidn de nar-

eado sobre cabellos decolorados, les confiere una tonsli-

dad tila.

Ejenplo 59

- 71 -



Se prepar2 la solucidn siguiente:

Colorante del ejewplo 13 .cvvvevvieiesveacesess 041 g
= A1COROL e 962 +erurennrrennrnnasnasssseansees 40 g
- Agua, cantidad suficiente para .....vvveaveeae 100 g
5 - Amonfaco de 222 Bé, cantidad suficiente para . pH = 10.
' e aplica esta solucién sobre cabellos de-
colorados durante 20 minutos a 4092, Después de aclarado

y lavado con chawmpd, los cebellos tienen un aspecto na-

carado con reflejos dorados,

10
Ejeuplo 60
Se prepara la solucién siguiente:
—~ Colorante del ejemplo 12 vevveeesenonsesasesss 0,1 g
15 ~ Copolfmero de acetato de vinilo-4cido
crbténico (acetato de vinilo 90%, Aci-
do croténico 10%, — peso molecular
45000 & B50000) seueenevsronarcensasccnsrensnse 2 &
=~ Alcohol de 952 L.uiiiviiiennsrnanecacrsnasncaes 50 g
20 - Agua, cantidad suficiente para ......v...o00s. 100 g
~ Awonfaco de 222 Bé, cantidad suficiente para . pH = 9,
Esta solucidn, aﬁlicada corno locidn de Lar-
cado sobre cabellos deeolofados, les confiere una tona-
lidad de arena gdorude,
25
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Ejenplo 61

Se prepara la solucién signiente:

-~ Colorante del ejemplo 3 ciieererecieverrvanoses 0,1 2

Ga

5 ~ BUtilgliCol s.ivenvenernerrcereernsessarasnases D
- Alcohol léurico oxietilenado con 10,5
moles de 6xido de etilend sevivrrevrencssances D &
- Aroniaco de 229 B¢, cantidad suficiente pera . pH = 7,5
~ Agua, cantidad suficiente Para vveveeveoessass 100 g
10 = N=/{4'~hidroxi)-fenil/2,6-divetil-
~-benzoquinonaitina «eiveevriserarasereaereenes 0,20 g
- J~LT4'—dimetilamino)feni;?benzoqui~
NONZIWING seesrevnnaneonnossnssoacsrsnnassrese 0,05 g
S5e aplica esta solucidn sobre cabellos de-
15 colorados durante 10 minutos a 352. Despuds de aclarado
y lavado con champd, se obtiene una tonalidud éris~azu-

lade de acero.

Ejeuplo 62

20
Se prepara la soliucidn Siguiente:
- Colorante del ejemplo 7 ................;..... 0,075 g
' - Diclorhidrato de Ad-metil-2,5-diacino—
. STBIOL e v v ennnsnnnsrennsenansenesennsoenness 0,05 g
25 ~ Nitroparafenilendianifa cevieersvcecccsseeence 0,05 g

27-7-13 - T3 -



10

15

25

27~7-173

- Alcohol de 962 ...,
~ Agua, cantidad suficiente para .....eeceses.0. 100 g
- Anonfaco de 22¢ Bé, cantidad suficiente para . pH = 9,5.

Se aplica esta solucidn sobre cabellos na-

turaleente blancos en un 95% durante 10 minutos a 352.

Después de aclarado y lavado con champd, se obtiene una

tonalidad castafia clara con reflejos violeta pdrpura.

Ejeuplo 63

Se prepara la solucidn siguiente:

Ca

~ Colorante del e@emblo PP O P |
~ Hitroparafenilendiaming .viveeeeseocnceaceecees 3,05 g
~ N~/T4'-awino)fenil/2-wetil-5-amino-
~benzogRinonaiming seveeesacescssacosessesanee 0,05 g
- Copolimero de acetato de vinilo-~dcido
eroténico (acetato de vinilo 905, fci-
do eroténico 103, - peso wolecular
45000 2 50000) tuvevereronsencassassnasascanee 2 &
— Alcohol de 962 ,...evvevacvecasersanansscaases D0 g
- Agua, cantidad suficiente para ... ...ceeeeesee 100 g
-~ Trietanolemina, cantidad suficiente para «eses PH = 6.
Este solucidén, aplicada como locién de mar—
cado sobre cabellos decolorados, les confiere una tona-

lidad beige rosada con reflejos dorados.

- 74 -
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Ejenplo 64

3Se prepara la solucidn siguiente:
~ Colorunte del ejemplo 16 4sivervecescannsesense 0,15 2
5 ~ Hitroparafenilendioning vieecevecransocosrseee Oy1 g
- N-/T4'~awino)-fenil/ 2-metil-5-auino-
~Denzoquinonainming ..iviveeesrosesacesassscesne 0,15 g
= Butilglicol .ueseririnisvectnrscenccnsconscance D&
« Alcohol ldurico oxietilena@o con 10,5
10 oles de 6xido de eTLleNO sevesnsensvsvsnsnses 5 8
- Agua, cantidad suficiente para (..cieevvieeess 100 g
- Anonfaco de 222 Bé, cuntidad suficiente para . pH = 7,5.
Esta soluecién, aplicada durante 20 minutos
a la tenperaturs ambiente sobre cabellos decolorados,
15 les confiere despuds de aclarado y lavado con champd una

tonalidad bronce dorada.

E;jem [_3_10 6 5

20 Se prepara la solucidn siguiente:

24

Colorante del ejewPlo 5 svesveesovvsosvenreses 015 g

Acetato de azul de 10lileno .seeevesencerseaass 0,025 g

I

1»\(~aminopropilamino~antraquinona ervsseencse 0,1 &

f

Copolimero de acetato de vinilo-deido

25 crotdnico (acetato de vinilo 90y, dei-

27-T7-73 - 75 -



do croténico 10%, - peso wolecular
45000 @ 50000) sevuenvsocasossersannssananness 1 g
~ Alcohol de 962 .(...ieiiierinrinroisoesaansaenss 36 g
- Agua, cantidad suficiente para ..... csevnsnnes 100 g
5 - Amonfzco de 229 Bé, cantidad suficiente para . pH = 7.
Esta solucidn, aplicada como locidn de mar-
cado sobre cabellos decolorados, les confiere una tonali~

dad gris de estafio.
10 | Ejenplo 66

Se prepara -la solucidén signiente:
- Colorante del ejemplo 18 suvcevevcevrvenceceas 0,1 g
- Copolimero de acetato de vinilo-&cido
15 " eroténico (acetato de vinilo 90%, 4ci-
do croténico 10%, ~ peso molecular,
45000 2 50000) vuuesreesseansortosssnnnnssoens 2 &
- Alcohol de 962 ..uciieriiorenrsssacorensecncess 50 g
- Apua ...., cantidad suficiente para .........., 100 g
20 - huoniaco, cantidad suficiente para e.....e.... pH = 8.
Esta solucidn, aplicada como locidn de nar-
cado sobre cabellos decolorados, les confiere una tonali-

dad beige plateada con reflejos verdes.

25 -Ejemplo 67
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Se prepara la solucidn siguiente:
~ Colorante del ejemplo 19 B R R P
~ Copoliwero de acetato de vinilo-dcido
croténico (acetato de vinilo 90¥, 4eci-
do crotdénico 104, -~ peso molecular,
45000 @ 50000) seeresensanccnvecsavarecracosse 2 &
—~ Aleohol de 962 siiiiiiieiriiriiorensssansecnss B0 g
- Agua, cantidad suficiente par2 .....veevevesss 100 g
~ Trietenolamina, cantidad suficiente para ..... pH = 7.
Esta solucidén, aplicada como loeidn de war-
cado sobre cabellos decolorados, les confiere una tonali-

dad verde aluendruco nacarads.

Ejemplo 68

Se prepara la solucidén siguiente:
-— Color&nte del ejemplo 20 MR E R E R R R R N N I A N IR ) 0'15 g

Copolimero de acetato de vinilo-4cido

OI‘O't(SHiCO o-oln-oo00.00......-.-0-..0-‘..5.ooo. 2 g

AlCOhOl de 969 LR R R A A I N I A S S I A SR BB L A B A 50 g

- Agua, cantidad sificiente para .sveececseceeces 100 g

Trietanolaenina, cantidad suficiente para .i... PH = 7,

Esta solucidn, aplicada como locién de mar-
cado sobre cabellos decolorados, les confiere una tona-

lidad bronce clara dorada.

- 7.~
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Bjemplo 69

.

Se prepara la solucibn siguiente:

i

Colorante del ejeuplo 21 .i.icivevenvenvnansess 0,125 2

AlCOhOl de 969 PRI U B B A AR AR B B R R A U RE N A I N A IR B B A I 4‘0&

Agua, cantidad suficiente para ......c.v000e00 100 g

Acido l4ctico, cantidad suficiente para ...... pH = 5.

Se aplica esta solucidén sobre cabellos de-
cdlorados, durante 20 winutos a l2 tewperatura asbiente.

Después de aclarado y lavado con chawpd, se obtiene una

— s m— — na® G

Ejemplo 70

‘Se prepara la solucidn siguiénte}
~ Colorante del ejemPlo 25 .vvecesserecccncnsoce 8,15 g
- Copolimero de acetato de vinilo-dcido '
eroténico (acetato de vinilo 904, 4ci-
do croténico 10%; P.M. 45000 & 50000) ........ 2 g
~ Alcohol de 969 ..............................; 50 g
- Agua, cantidad suficiente para .........c..... 100 g
-~ Trietanolamina, cantidad suficiente para ..... pH = 7.

Esta solucidn, aplicada cowo locidn de war-

cado sobre cabellos decolorados, les confiere una tonali- .

S Wy oum . - — . -
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Ejemplo 71

Se prepara la solucidn siguiente:
- Colorante del ejeuplo 28 svveeevenncersesenene 0,25 g
~ Copolfmero de acetato de vinilo-dcido
croténico (acetato de vinilo 90%, dci-
do croténico 10%, ~ peso wolecular
45000 8 50000) serevevnseesssvasosnonsnssessse & &
~ Aleohol de 9062 .iiiieseseresvseserovsscasesses 50 g
- Agua, cantidad suficiente Para ....viveecees.s 100 g
- Trietanolawina, cantidad suficiente para .,.... pi= 7.
Esta solucidn, aplicada como locidn de mar-

cado sobre cabellos decolorados, les confiere una tonali-

— e - —— A —— .

Ejemplo 72

Se prepara la soluecidn siguiente:
- Colorante del ejewplo 27 ;............;....... 0,1 g
~ Copoliuero de acetato de vinilo-deido
croténico (acetato de vinilo 90%, 4dci-~
do crotdnico 10%; P.M., 45000 a 50000) .eeeess 2 g
- Alcohol de 962 s.vivienersstanssnnrserssaasnnas 50 8

- Agua, cantidad suficiente PAra ..evevevsvesees 100 g

1l
(6]

- Trietanolamina, cantidad suficiente para ..... pH

- 79 ~
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Esta solucibn, aplicada cowo locidn de war—
cado sobre cabellos decolorados, les confiere une tonali-

dad verbena.

Ejemplo 73

Se prepara la solucidn siguiente:

- Colorante del eJeuplo 24 ceieeerveccessreensse 0,1 8
~ Copolfmero de acetato de vinilo-4cido

erotdnico (acetato de vinilo 90%, dci-

do crotdnico 10%; P.ki. 45000 2 50000) eeveceoe 2-8
~ Alcohol de 96%2 I o g
- Agua, cantidad suficiente Para c..eceveveecc.. 100 g
- Amoniaco de 222 B¢, cantidad suficiente para . pH = 9.

‘ Esta solucidn, aplicada cowmo locidn de nar~

cado sobre cabellos decolorados, les confiere una tonali-
dad verde tila, 7

Ejemplo 74
Se prepara la solucidn siguiente:
— Colorante del ejeuPlo 22 s.uvvesvosasensensnss 0,05 g
~ Aguna, cantidad suficiente PAr& ceviveverseeeoes 100 g
~ Amonfaco de 222 Bé, cantidad suficiente para . pH = 9,5.

Se aplica esta solucién sobre cabellos na-

~ 80 «
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turalmente blancos en un 95¢ durante 20 winutos & la tew

peratura ambiente. Despuds de aclaruado y lavado con chaw

p, se obliene una tonuliaad Verdg OSCUIG UELALLCE

Se prepara la solucidn siguiente:

~ Colorante del €Jewplo 23 sueeevosvevocsesenoss 0,25 &

- Copolfmero de acetazto de vinilo-deido

croténico (acetato de vinilo 90%, 4dei~

do eroténico 1053 P.¥., 45000 & 50000} seeveieees 2 g

— Alcohol de 969 .eucrivaosrnccssenscscanssnenes 90 &

~ Agna, cantidad suficiente para .......;....... 1C0 g

- MTrietanolamina, cantidad suficiente para ..... pH = 6.
Eata solucidn, aplicada cowmo locidn de mar-

cado gobre cabelles decolorados, les confiere una tonali-

— o — — g — — — —

Ejemplo 76

Se prepara la solucién siguiente:
~ Colorante del eJenplo 26 v.eveevrrenweonessees 0,15 &
—- Alcohol de 862 ......viiiiitiniinnnirnnenenees 35 g
- Agua, cantidad suficiente PATA v.veeeeeesesses 100 a

- Awonfaco de 22¢ B4, cantidad suficiente para ..pH = 10,

- 81 =
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Se aplica esta solucidn sobre cabellos na-

turalmente blancos en un 95¢ durante 20 minutos a 302C.

- Despuds de aclarado y lavado con chawupd, se obtiene una

10
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20

25

27-7-T3

Se prepara la solucibn siguiente: -
~ Colorante del eJempPlo 371 sveeeeaessravecscenes 0,005 g

IﬁOpI‘OpanOl P2 0 P eV eC e P PP OB EYgeBPlegentroseec 20 g

Monodster butilico del copolimero de
§ter metil vin{lico~anhidrido maleico vev..... 1 g

2~-Arino~-2-metil~-propanol, cantidad su-

fiCien'te para’ LI SN I T B B I B B S N A R R Y B B A AN L RN S A A Y ) pH= 7.

Agna, cantidad suficiente para .....eceuveveas 100 g
Esta locidn de wercado se aplica sobre ca-

bellos previamente decolorados. Despuds del secado, se

— e e e et e o e et B v — — o o — —

Ejemplo 78

Se prepara la solucién siguiente:
~ Colorante del ejemplo 29 .....cieivinneeenveee 0,5 g
— Copolfmero de polivinil-pirrolidona)-

-acetato de vinilo 70/30, P.M. 40000 «eeeveees 3 g

- 82 -



— Alconol de 962 ..,;........................... 70 &

- 2wAnlno-2-metil-propancl, cantidad su- .

~ficiente DPAra& veveevessasessorvsesannsoesanness DIl = 8

~ Aguna, cantidad suficiente para .;..........;.. 100 ¢
5 Bsta locidn, aplicada como locidn de mar-

cado sobre cabellos blancos, les confiere despuds del

secado una tonalidad verde bronce.

— - o

Ejemplo 79
10

Se prepars la solucidn siguiente:

Colorante del eJemPlo 30 vuivuevorcrcassesssnse 0,25 8

TSODPTODANOL vevseenvnosnnosnasesrsvesasasnsssass DO Z

Copolfmero de poli(vinil-pirrelidona)-

15 ~acetato de VInilo 40/60 ceevevesoceevesoscces & &

Nonoetanolawmina, cantided suficiente para .... pH = §,5

Agua, cantidad suficiente Paré .sieieesececsees 100 g

L

Esta solucidn aplicada cowno locidén de war-
cado sobre cabellos grises, les confiere después del se-

20 cado una tonalicad de foca.

Ejeuplo 80

Se prepara la solucidn siguiente:

25 ~ Colorante del ejemplo 2 et eenecannasenrtnrats 0,2 &

27=7-T3 - 83~
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- Alcohol de 962 ..i.ieirareienrocirinoncrennaes 00 &

~ Copolimero de poli(vinil-pirrolidona)-

. —acetatc de vinilo 30/70, Pi:= 160000 vev.evu. 1 g

-~ Amoniaco, cantidad suficiente para .....ev.... DH = 7,5

- Agua, cantidad suficiente PATE veveeessesenese 100 g
Esta solucidn, aplicada cowo locidn de mar-

cado sobre cabellos decolorados, les confiere después del

secado una tonalidad manzanilla.

- — - - -~ -

Ejewplo 81

Se prepara la solucidn siguiente:

Colorante del eJjenpPlo 6 svieeeervacecvsceseess Oy1 g

ISOprOpanOl LI IR NI N I SR BN AN B IE B BB B I N K2R BB B B A O B BN N ] 30 g

Poli(vinil-pirrolidona), P.l. 40000 ceveeveeee 3 &

Trietanolamina, cantidad suficiente para ..... pd= 10

Agua, cantidad suficiente para .....ceeevesees 100 g
Esta solucidén, aplicada como locidén de
marcado sobre cabellos blancos, les confiere después

del secado una tonalidad tila.

Ejemplo 82

Se prepara la solucién siguiente:

- COlOI’an'te del ejemplo 11 .o‘ooo'ocauou-ooa’-on; 0,1 g

- 84 -
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E'tianl de 969 ‘.l“"‘ll‘.t!lil"l...l..l.‘..'. 50@;

Terpolimero de zcetato de vinilo-estea-

‘rato de alilo~dcido aliloxiacdtico
(80/15/5) S0 P 0 EO NI 0ILLIPSEIILIERROIIIEICGEOOCRIORTERTYR 1’5 K%

Monoetanolawina, cantidad suficiente para ..., pH = 6

- Agua, cantidad suficienite Para ...ceeeneeesess 100 &

Esta solucién, aplicada sobre cabellos gri-
ses, les confiere después del secado una tonalidad ama-
rilla verdosa.

Ejeuplo 83

Se prepara la solucidn siguiente:

Colorante del ejémplo 20 fiiiirevovarernssases 0,2 8

Polietilenglicol-terc,dodecil tioéter ........ 5 g

f

AlCOhOl GSteQI‘iliCO IR RN I B Y B B BRI O R A B S I LR R Y Y 20@
haud Ce'til'-es'teﬂl"il Slllfa'to de SOdiO e " P a v s sV Isew 3 g

Dietanolamida de coco Yy 88 COPL& cesesseeesnss 4 &

AlCOhOl de 969 .......tOUUU‘OOIOUOOOJC..OIIQDC. 10%

1

Acido acdtico, cantidad suficientes.paré ...... pH = 8

-~ Agua, cantidad suficientc pPara seeeevceceessaas 100 g
Esta cresa se aplica durante 15 minutos

sobre cabellos previzwente decolorados. Despuds de un

aclarado, un lavado con chawpd, un nuevo aclarado y un

Pl QRN s e I TS S = g eanu . Sy
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Ejemplo 84

Se prepara la solucidn siguiente:
~ Colorante del e€jetiplo 2 .vivesesacsosvesvenan, 0,05 &
- N=/T6-hidroxi~1-oxa-4-8za~1,2,3,4~te~
trahidro-T-naftil/3-metoxi-benzoquino-

na diimina €8 0 &0 8405 COLOSRPLEIISEBOFIEEIOIPINIPCeyog 0’05

(11}

- Amino-acetato de N-/T4'-amino-2'-meto-
Xi-5'-metil)vinilo/3-auino-2~aza~benzo~
QRinona~diiming ...veeienrencvarossrsnvessesas 0,05 8

- 4,4'-dihidroxi-2-amino-azo~benceno .vsvevec.., 0,05 2

=~ Butilglicol cvvvuiiirienrerirtiversorsssencanns 58

~ Monoetanolamina, cantidad suficiente para ..,. pH = 9,5

" =~ Agua, cantidad suficiente para ..............; 100 g

Esta solucidn, aplicada sobre Cabellos
blancos, con un tiempo de exposicidn de 25 winutos,. les
confiere despuds de aclarado, lavado con chaupy, aclara-
do y sscado, una tonalidad verde botella.

Esta wiswma solueidn, aplicada sobre cabe-
llos grises, les confiere una tonalidad Yerde pimo.

La presente solicitud, que corresponde a'

las presentadas en Luxemburgo, el 21 de Junio de 1.972,

‘bajo el N2 65.555 y el 23 de Enero de 1.973, bajo el Ne

~ 86 -



66,883, se ucoge & los beneficios del articulo 51 del

vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial,

5
REIVINDICACIORES
10
Los puntos de invencidn propia ¥y nueva .
: que s8 presentan para que sean objeto de esta solici-
tud de Fatente de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios,
15 son los que se recogen en las reivindicaciones siguien-
tegs
18,- Un procedimiento de preparacidn de
diaminobenzoquinonas de férmula general:
20 R R
2 M 0.
Z —NH (1)
NHuHs
R3 R4

25

27-7-73 - 87 -
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en la cual Ry, Ry, R3 y R4, idénticos o diferentes, re-
presentan cada uno un ‘4tomo de hidrégeno o-de haldgeno
0 un radical alcohilo inferior o alcoxi iﬁferior; Rg re-
presenta un 4tomo de hidrdgeno, un radical alcohilo in-
ferior, un radical alcohilo inferior sustituido por uno
o varios grupos hidroxilo, o un radical aminocalcohilc de

férmula:

/8
~N

R

- (CH2)n -~ N

9

en la cual n es un ndmero entero cowprendido ‘entre 2 y 6,
y RB y Rg, idénticos o diferentes, representan cada uno
un dtowo de hidrdgeno, un radical alcohilo inferior, hi-
droxialcohilo inferior,_acilaminoalcohilo inferior, pu-
diendo Rg ¥ Rg formar igualwente junto con el dtowo de
nitrégeno al que estén unidos, un heterociclo de seis
eslabones susceptible de contener un 4tomo de oxfgeno,
$al como un ciclo piperidinico o worfolinico; % represen~
ta (a) un resto hidroxilo o‘(b) un grupo: A

ettt et

- 88 -



6
- N
\\\\R7

5

en el cual: Rg ¥ R7, idénticos o diferentes, representan

cada uno un 4dtowmo de hidrdgeno; un radical alcohilo infe~

rior, hidroxialcohilo inferior, earbawilalecohileo inferior,
10 acilaminoaleohilo inferior, mesilaminoalcohilo inferior,

benzoilawdinoalcohilo inferior, o un resto aminoaleohilo

de férmula:

Lo R
. - (CHQ)D. o N/
\\\\R

11

20 donde n representa un ndmero entero comprendido entre 2
¥y 6, ¥ Ry ¥ Ryqs idénticos o difereﬁtes, representan
un radical alcohilo inferior,'ﬁn rgdical alcohilo infe~
rior sustituido‘por uno o varios restos hidroxilo o acil~
amino, pudiendo R1O hid R11 formar iguelmente junto con el

25 dtomo de nitrédgeno al que estén unidos, un heterociclo

27-7-73 - 89 -
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nitrogenado de seis eslabones, tal como un ciclo piperi-
dinico o morfolinico; as{ como las sales formadas por
estos compuestos con Acidos minerales u orgénicos y sus’
sales de amonio cuaternarias, caracterizado por el hecho
de qus se lleva a cabo la condensacidn de un 3-amino-4-

-metoxi-fenol de férmula general:

OH

(11)

OCH

en la cual R5 tiene el significado indicado arriba, con

una benzoquinona mono-imina o di-imina de fdérmula:

R ____///J\\\___ARZ

- 90 -
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en la cual Z° representa un 4tomo de oxigeno o un grupo
imina y Rl’ Rz, R3 y R4 tienen los significados indica-
dos arriba, siendo, no obstante, sl menos dos de sstos
radicales diferentes de un Atomo de hidrégena, efectuin-
dose la condensacidn en agua o en una mezcla de agua y
de disolvente de pH alcalino y en presencia de agua oxi-
genada; por el hecho de que se afslan las diaminobenzo-
quinonas formadas y por el hecho de que se purifican por
recristalizacidn en un disolvente,

28.- Un procedimiento seqdn la reivindi-
cacién 12, caracterizado por el hecho de que la conden-
sacién se efectla en medio acuoso, hidroacetdnico o hi-
droalcohdlico.

38,- Un procedimiento seqgfin la reivindi-
cacidn 18, caracterizado por sl hecho de que transforman
los compusstos de férmula (I) en sales de adicidn de 4ci-
do por reaccidn con un acido mineral u orgénico,

43,- Un procedimisnto segdn la reivindi-
cacidén 12, caracterizado por el hecho de qus se transfor-
man los compuestos de férmula (I) que incluyen un grupo
amino terciario en sales de amonioc cuaternarios por reac-
cidén con un agente de alcohilacidn,

528,- Un procedimiento seg(in la reivindica-
cién 48, caracterizado por el hecho de que se utilizan co-

mo agente de alcohilacidn el sulfato de metilo o de etile,
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los yoduros o bromuros de metilo o de etilo o el cloruro
de bencilo,

68,- Un procedimiento seqln las reivindi-
caciones 42 o 52, caracterizado por 21 hecho que se efec-
tla la reaccidn a la temperatura ambiente esn un disolven-
te apropiado.

72,~- Un procedimisnto segdn la reivindi-

cacibn 628, caracterizado porqus se utiliza como disolven-

te el dioxano o una mezcla de dioxano y etanol.

8a,- Un pfocediﬁiento de preparacién de
diaminobenzoquinonas.

Tal y como se ha descrito-en la fismoria
que antecede y para los fines que se han especificado,

Esta Memoria consta de noventa y dos ho-

Jas escritas a miquina por una sola cara.

madrid, 31 0CT, 1975

P.A.

Alberio ge LicuyoiV
Por Poger, Y

10'75 - 92 -
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