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DESCRIPCION
Composicion para tefiido de fibras que contienen queratina que comprende colorantes de disulfuro y procedimiento.

La presente invencién se refiere a nuevos colorantes de sulfuro, sus composiciones, a procedimientos para su
preparacion y a su uso para el tefiido de materiales organicos, tales como fibras de queratina, lana, cuero, seda,
celulosa o poliamidas, especialmente fibras que contienen queratina, algodén o nailon, y preferentemente cabello,
mas preferentemente cabello humano.

Se sabe, por ejemplo, por el documento WO 95/01772 que se pueden usar los colorantes catiénicos para tefir
material organico, por ejemplo, queratina, seda, celulosa o derivados de celulosa, y también fibras sintéticas, por
ejemplo, poliamidas. Los colorantes catidnicos exhiben tonos muy brillantes. Una desventaja es su solidez
insatisfactoria frente al lavado.

R.S. Asquith, P. Carthew y T. T. Francis describen en JSDC de Mayo de 1973, paginas 168-172 que los colorantes
de de orto-azodisulfuro no conducen a la unién covalente con fibra de queratina de lana, y que los colorantes de
para azo-disulfuros experimentaron ciertas uniones covalentes con lana Unicamente a concentraciones elevadas.

El documento WO 03/099242 divulga colorantes de sulfuro para el cabello asi como procedimientos para el tefiido
del cabello en condiciones reductoras. Las referencias muestran que se obtienen buenos resultados de tefiido del
cabello cuando se afiade proteina-disulfur-isomerasa a la composicion de tefiido del cabello.

El problema técnico actual de la presente invencion fue para proporcionar colorantes que se distinguen por un tefiido
intenso que tengan buenas propiedades de solidez con respecto al lavado, aclarado, enjabonado y frotado sin la
adicion de disulfur-isomerasa a la composicion de tefiido del cabello.

Por consiguiente, la presente invencion se refiere a un procedimiento para el tefiido de fibras que contienen
queratina, que comprende tratar la fibra con al menos un colorante de sulfuro de férmula:

7 D*-Z4-M-(Z1)-Y1-S-Z3-[-Y2-(Z2)g-M-Z5-D"]n;

8) T-Z4-Q"~((Z1)-Y1-S-Zs-[-Yo-(Z2)o-Q"-Zs5 Tl
en las que

Y1 e Y2 son cada uno, independientemente uno de otro, -alquileno C;-C1o-; -cicloalquilenoCs-Cio-; arilenoCs-Cig;
o -arilenoCs-Co-(alquilenoC;-Cip)-, sustituido o no sustituido, de cadena lineal o ramificada, interrumpido o no
interrumpido;

Z1 Yy Zy son, independientemente uno del otro, -C(O)-; -alquenileno C3-Ciz-; -(CH2CH»-O)1.5-; -alquileno Ci-
Cio(arilenoCs-Cig)-; -arilenoCs-Cio-; -cicloalquilenoCs-Cio-; -C(0)O-; -OCO-; -N(R3)-;

-CON(R4)-; -(R5)NC(O)-; -O-; -S-; -S(0)-; 0 -S(0)2-;

cada uno de Rs, R4y Rs son, independientemente uno del otro, hidrogeno; o alquiloC1-Ci4; alqueniloCz-Cag;
ariloCg-Cip; arilCe-Cip-alquiloC1-Cio; 0 alquilCs-Cip (ariloCs-Cip), sustituido o no sustituido, de cadena lineal o
ramificada, monociclico o policiclico, interrumpido o no interrumpido;

ry q son, independientemente uno del otro, 0 6 1,

nesli,

Z3 €es -S-;

Z4y Zs son, independientemente uno del otro, un radical bivalente seleccionado entre -N=N-; -CRe=N-: -N=CR7-; -
NRg-N=CRg-; ¥ -R10C=N-NR11-; en el que

Re, R7, Ry, R10y R11 son, independientemente unos de otros, hidrégeno; alquilo C1-Ci14; alquenilo C,-C14; arilo Cs-
Ci0; alquilCq-Cyp-arilo Cs-Cio; 0 arilCs-Cyp-alquilo C1-Cy sustituido o no sustituido;

D" es un radical catiénico de un compuesto aromatico o heterociclico, sustituido o no sustituido, en el que la
carga cationica puede ser parte de los compuestos aromaticos o parte del sustituyente;

M es un radical bivalente de un compuesto sustituido o no sustituido, aromatico o heteroaromatico;

T es un radical de un compuesto aromatico, sustituido o no sustituido;

Q+ es un birradical catiénico de un compuesto aromatico o heteroaromatico, sustituido o no sustituido;

con la condicién de que el procedimiento no comprenda tratar la fibra con una enzima del tipo de una proteina
disulfurdisomerasa (EC5.3.4.1).
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Preferentemente Y; e Y2 son -cicloalquileno Cs-Cio- 0 -alquileno C1-Cyp sustituidos o no sustituidos, de cadena lineal
o ramificada, interrumpidos o no interrumpidos.

Se prefiere aun mas el procedimiento de la presente invencién, en el que
Z1y Zp son, independientemente uno de otro, -N(R3)-;

-CON(R4)-; -(Rs)NC(O)-; -O-; 0 -S-; ¥
R3, R4 0 Rsson como se ha definido en la formula (7) y (8).

Se prefiere especialmente un procedimiento, en el que D* es un radical de un compuesto heterociclico, aromatico,
cationico de formulas

An- Ris

N An- /=L R, Vi QAT

(99) ,_@TRB;(EMO) RN 2 (10 - > 221—"&5.

15
R R
An - \17 Ry An- 22 Ry,

+ ) Z%—R 27

(e11) '—(I}Rm,(mz) S ? o (B13) T
An- | RZ:

20
en las que

el asterisco * indica el enlace a Zsy/o Zsde formula (7); y
Q" es un radical catiénico bivalente de un compuesto aromético heterociclico de férmulas

\N+ An- Rug Ris R A‘n'*r e
Z 15
(B14) *@‘Ru; (B15) ﬁ ;(B15) . N ;
% N =/
Z3
e 14
.\ An- R,q R,, Ry Ry
N- 22
B18) ~»— Ry (B17) * Ny 1o (BD18) ¢ TN :
R24 L An- Zia

en las que

el asterisco * indica un enlace a Z4y/o Zs de formula (8);
el asterisco ** es un enlace a Z; y/o Z,de férmula (8); y
M es un radical bivalente de férmulas (19)
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en las que

el asterisco * indica el enlace a Zsy/o Zsde férmula (7);
el asterisco ** indica el enlace a Z; y/o Z, de formula (7); y

5 T es un radical de los compuestos de férmulas

Los ciclos heteroaromaticos de los radicales de las férmulas (D9) - (D22) pueden estar interrumpidos por uno o mas
10 de -O-, -S-, -(SO,)-, -alquileno C1-C100 -(NRs2)-;

Se prefiere especialmente un procedimiento en el que D es un radical de un compuesto aromatico heterociclico
catiénico sustituido o no sustituido de formulas

An -
N An- L4 R,
\
© ¢ HRai(10) RN (10) VR,
o RuZFz,
R Ry R
An- +}: Z%R an- |7 Rog
-——— 77
(11 ~—<’:©Rm.(12) Fag - To 3
Zm An- | R; \214
RZO

15 en las que

el asterisco * indica el enlace a Z,y/o Zsde formula (7); y
Q" es un radical bivalente catiénico de un compuesto aromatico heterociclico de férmulas

\ An- 4 * An -
1
(14) _< lRw ; (15) Z::ﬁ ;(157) {\— ; (16) » */D_ 18 3

R19 R21 R22 R23

__& — e
(17) - P 0 (18) TN, i

R | An- v
o An,
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en las que

el asterisco * indica un enlace a Z4 y/o Zs de féormula (8);
el asterisco ** es un enlace a Z; y/o Z, de formula (8); y

M es un radical bivalente de férmulas (19)

en las que

el asterisco * indica el enlace a Z4 y/o Zsde formula (7);
el asterisco ** indica el enlace a Z1 y/o Z, de formula (7); y

T es un radical de los compuestos de férmulas (21)

en las que
el asterisco * indica el enlace a Z, y/o Zs del compuesto de formula (8).

En las formulas (9) - (22)

X1, X2, X3, Xa, Xs, Xg, X7, Xg, Xo, X10, X11, X12, X13, X14, X15y X16 SON, independientemente unos de otros, N 0 un
radical de CRyg,

Zes es -O-; -S-; o un radical de NRsp,

Z7, Zg, Z9, Z10, Z11, Z12, Z13y Z14 S0N, independientemente unos de otros, N o un radical de CRsy;

E, E1, Gy G son, independientemente unos de otros, -O-, -S-, -(SO5)-, -alquileno C1-C100 -(NRsy)-;

Ris, Ri4, Ris, Ris, Ri1g, R21, R22, R23, Ras, R2s, R27, R2s, R2o, Rao, Ra1, Ra2, Rz, Ras, Ras, Rss, Ra7, Ras, Rag, Rao, Raa,
Ra2, Ras, Ras, Ras, Ras, Ra7, Ras, Rag ¥ Rs1 son independientemente los unos de los otros hidrégeno; halégeno;
alquiloC;-C14, que es saturado o insaturado, lineal o ramificado, sustituido o no sustituido, o interrumpidos o no
interrumpido con heteroatomos; un radical de fenilo, que est& sustituido o no sustituido; uno de un radical de 4cido
carboxilico; radical de acido sulfénico; hidroxi; nitrilo; alcoxiCi1-Cise, (poli)-hidroxi-alcoxiC,-Ca; halégeno; sulfonilamino;
SRe0, NHRs3; NRs4Rss; ORg1; SO2; COORe2; NRsgCORsg; 0 CONRs7; y

R12, Ris, R17, R20, R24, Rso, Rs2, Rss3, Rss, Rss, Rss, Rs7, Rss, Reo, R61y Re2 son cada uno, independientemente de los
otros, hidrégeno; alquiloC;-Ci4, alqueniloC,-Cia4, ariloCs-Ciyg, arilCs-Cio-(alquilo C1-Cig) 0 -alquilCi-Cip (arilo Cs-Cio)
sustituidos o no sustituidos; y

An es un anién; y

niesl1lo0O.
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Se prefiere del modo méas especial un procedimiento en el que D* es un radical de un compuesto aromatico
heterociclico sustituido o no sustituido catiénico de formulas (23)

R,\.‘,+ An-
N
-
]
R12
R .
I\2N+ An An-
A\
(24) .—Qg , (25) '@N—R.s,(zs) . /_\
— N
R,u; An-
5 o
Rﬂ’
v,
N
@n < D‘Rw;
s
en las que

* es un enlace a Z,y/o Zsde formula (7); y
Q" es un birradical de un compuesto heterociclico, catiénico, aromatico, sustituido o no sustituido de férmulas
10 (28)

** An - e An -
N N .
N_§ N+ / A An
—L> e L) w0 -~<:/~‘-".
Ry
7\ \
@) X )o@ @Rm;
; S
™ An-

en las que

* es un enlace a Zs y/o Zsde formula (8);
15 ** @s un enlace a Z; y/o Z, de formula (8); y

M es un radical bivalente de férmula

Rag R

(33) 4@- ,

* @s un enlace a Zsy/o Zsde férmula (7) 6 (8),
20 ** @s un enlace a Z; y/o Z, de férmula (7) 6 (8); y

en la que

y
T es un radical de formula

R R

(34) @ .
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en la que
Ri2, Ris, R17, Ris, Ras, Rz, R37, Rsgy An son como se han definido en la reivindicacion 4.

En general, alquileno es alquilenoC;-Cip, por ejemplo, metileno, etileno, propileno, isopropileno, n-butileno, sec-
butileno, terc-butileno, n-pentileno, 2-pentileno, 3-pentileno, 2,2'-dimetilpropileno, ciclopentileno, ciclohexileno, n-
hexileno, n-octileno, 1,1',3,3'-tetrametilbutileno, 2-etilhexileno, nonileno o decileno.

Alquileno puede ser de cadena lineal, ramificado, o, desde alquilo Cs hacia arriba, monociclico o policiclico, y puede
estar interrumpido con heteroatomos, tales como O, S, -CO-, N, NH, NRs4,-OCO-, -CO(ORy)-, -CONRg4-, -(Rs)NC(O)-;
por ejemplo, alquileno C;-Ciopuede ser un residuo, tal como: -CH;CH2-O-CH;CH2-O-CH2CH»- 0 -CH,CH»-O-
CH2CH3-, -CH;CH3-O-CH3-, -CH,-O-CHa-, -CH2CH,-CH,CH;-O-CH,-CHy-, -CH>CH2-CH(N(CHs)2)-CH2-CHa-, CH-
NH>-CH,-CH, o -CH>CH»>-NH-CH>CH»-, -CH,CH2-NCH3-CH,CH2- 0 -CO-CH»- 0 -CH,CO- o -CH,CH»-NH-CO-
CH2CH3- 0 -CH2CH,-CONH-CH3-CH2CH3-, -CH2CH2-NCH3CO-CH,CHa- 0 -CH;CH2-CONCH3-CH3-CH2CH2- 0 -CHa-
NHCO-CH,CHa- 0 -CH2CH2-NHCO-CHz- 0 -CH2CH3-CONH-CH>- 0 -CH2-CONH-CH>CHa-.

En general, arileno es arilenoCe-C10; por ejemplo, fenilo o naftilo;

Aril-alquileno es, por ejemplo arilCs-Cip-alquilenoC1-Cio, arilCs-Cio-alquileno C;1-Co,

alquil-arileno es, por ejemplo, alquilC;-Cio-arileno Cs-C1p 0 alquil C1-C;-arileno Cs-Cio.

Cicloalquileno Cs-Ci es, por ejemplo, ciclopentileno, ciclohexileno, morfolileno o piperidinileno.
En la presente invencion los sustituyentes se pueden escoger entre los siguientes grupos:

hidroxilo, alquilo C1-Ci6, arilo Cs-Cig,alcoxi C1-Cis, -COOH, acido sulfénico, sulfonilamino, -SReo, -OCO-, -
COORy, -CONRg4, -(R5)NC(0O), - S(0)-, -SO-, cianuro, nitrilo, haluro, arilo, aralquilo, alquilarilo y NRs4Rss, en los
que R4, Rs, Rsa, Rssy Reptienen la misma definicion y preferencias que se han dado anteriormente.

alquilo C1-Csees, por ejemplo, metilo, etilo, propilo, isopropilo, n-butilo, sec-butilo, terc-butilo, n-pentilo, 2-pentilo,
3-pentilo, 2,2'-dimetilpropilo, ciclopentilo, ciclohexilo, n-hexilo, n-octilo, 1,1',3,3'-tetrametilbutilo o 2-etilhexilo,
nonilo, decilo, undecilo, dodecilo, tredecilo, tetradecilo, pentadecilo o haxadecilo.

alcoxiC1-Cs es O-alquilo C1-Cs, preferentemente O-alquilo C1-Ca.

arilo Cs-Cyp-alquileno C1-Cqg es, por ejemplo, fenil-alquileno C1-C100 naftil-alquilenoC1-Cio.

aril C¢-Cyo-alquileno C;-C; y alquilC,-Cy-arileno Ce-C1p son, por ejemplo, fenil-alquileno C1-C1o 0 natftil-alquilen C;-
Cio.

Haluro es, por ejemplo, fluoruro, cloruro, bromuro o yoduro, especialmente, cloruro y fluoruro.

"Anion" indica, por ejemplo, un anién organico o inorgénico, tal como haluro, preferentemente cloruro y fluoruro,
sulfato, hidrogenosulfato, fosfato, tetrafluoruro de boro, carbonato, bicarbonato, oxalato o sulfato de alquilo C1-Cs,
especialmente sulfato de metilo o sulfato de etilo; anion, también indica lactato, formiato, acetato, propionato o un
anion complejo, tal como la sal doble de cloruro de cinc.

Especialmente, el aniéon es un haluro, preferentemente, cloruro o fluoruro, sulfato, hidrogenosulfato, sulfato de
metilo, sulfato de etilo, fosfato, formiato, acetato o lactato.

Mas especialmente, el anion es fluoruro, cloruro, sulfato de metilo, sulfato de etilo, formiato o acetato.

En la presente invencion, proteina disulfurdisomerasa (EC 5.3.4.1) es una enzima de la categoria enzimatica EC
5.3.4.1. Preferentemente, estas enzimas catalizan la isomerizacion de enlaces disulfuro intermoleculares e
intramoleculares en proteinas. El nimero de EC (Enzyme Commission) se obtiene de " Nomenclature Committee of
the International Union of Biochemistry and Molecular Biology" (IUBMB). Se proporciona una lista completa de las
enzimas caracterizadas de las categorias enzimaticas de acuerdo con IUBMB mediante la base de datos
SwissProtenhttp://www.expasy.ch.

En la presente invencion, birradical o radical de un compuesto heterociclico es, por ejemplo, un birradical o radical
de tiofenilo, 1,3-tiazolilo, 1,2-tiazolilo, 1,3-benzotiazolilo, 2,3-benzotiazolilo, imidazolilo, 1,3,4-tiadiazolilo, 1,3,5-
tiadiazolilo, 1,3,4-triazolilo, pirazolilo, bencimidazolilo, benzopirazolilo, piridinilo, quinolinilo, pirimidinilo e isoxazolilo.

Radical o birradical preferido de un compuesto heterociclico es, por ejemplo, 1,3-tiazolilo, 1,2-tiazolilo, 1,3-
benzotiazolilo, 2,3-benzotiazolilo,imidazolilo, 1,3,4-tiadiazolilo, 1,3,5-tiadiazolilo, 1,3,4-triazolilo, pirazolilo,
bencimidazolilo, benzopirazolilo, piridinilo, quinolinilo, pirimidinilo e isoxazolilo. Son compuestos heterociclicos
cationicos mas preferidos, imidazolilo, piridinilo, 1,3,4-triazolilo y 1,3-tiazolilo.

En la presente invencién, un birradical o radical de un compuesto aromatico es, por ejemplo, fenilo, naftilo, tiofenilo,
1,3-tiazolilo, 1,2-tiazolilo, 1,3-benzotiazolilo, 2,3-benzotiazolilo, imidazolilo, 1,3,4-tiadiazolilo, 1,3,5-tiadiazolilo, 1,3,4-
triazolilo, pirazolilo, bencimidazolilo, benzopirazolilo, piridinilo, quinolinilo, pirimidinilo e isoxazolilo, aminodifenilo,
aminodifeniléter o azobencenilo.

El birradical o radical de un compuesto heterociclico o aromatico es no sustituido o, mono o polisustituido, por
ejemplo con alquiloC1-C4, alcoxiC1-C4, alquiltioC1-C4, halégeno, por ejemplo flGor, bromo o cloro, nitro, trifluorometilo,
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CN, SCN, alquilsulfoniloC1-C4, fenilsulfonilo, bencilsulfonilo, di-alquilaminosulfoniloC;-C4,alquilC;-C4-carbonilamino,
alcoxisulfoniloC;-C4 0 con di-(hidroxi-alquilC1-Cas)-aminosulfonilo.

En general, el procedimiento para la preparacion de los compuestos de formula (7) y (8) comprende una sustitucion
nucledfila de un compuesto organico con un derivado de sulfuro y/o disulfuro que contiene al menos un grupo
nucledfilo, o una sustitucion electréfila de un compuesto organico con un derivado de sulfuro y/o disulfuro que
contiene al menos un grupo electréfilo.

En general, la reaccién se inicia poniendo en contacto; por ejemplo mezclando juntos los compuestos de partida o
mediante la adicién gota a gota, de un compuesto de partida sobre el otro.

Habitualmente, la temperatura esta en el intervalo de 273 a 300 K, preferentemente esta en el intervalo de 290 a 300
K durante la mezcla de los compuestos de partida.

En general, el tiempo de reaccion depende de la reactividad de los compuestos de partida, de la temperatura de
reaccion seleccionada y de la conversién deseada. La duracion seleccionada de la reaccién esta normalmente en el
intervalo de una hora a tres dias.

Es aconsejable seleccionar la temperatura de reaccién para la reaccién de los compuestos en el intervalo de 273 a
340K, especialmente, en el intervalo de 273 a 335K.

En general, la presion de reaccion seleccionada esta en el intervalo de 70 kPa 10 MPa, especialmente, de 90 kPa 5
MPa, y es mas especialmente presion atmosférica.

Puede ser deseable llevar a cabo la reaccién de compuestos en presencia de un catalizador.

Catalizadores adecuados son, por ejemplo, un alquiloxidoC:-Cs de metal alcalino, tal como alquiléxidoC;-Cs de sodio,
potasio o litio, preferentemente, metdxido de sodio, metdxido de potasio o metdxido de litio, o etoxido de sodio,
etoxido de potasio o etéxido de litio; o aminas terciarias, por ejemplo, tales como quinuclidina, N-metilpiperidina,
piridina, trimetilamina, trietilamina, trioctilamina, 1,4-diazabiciclo[2,2,2]octano, quinuclidina, N-metilpiperidina,;
oacetato de metal alcalino, por ejemplo, tal como acetato de sodio, acetato de potasio o acetato de litio.

Se prefieren acetato de potasio, metoxido de sodio, piridina y 1,4-diazabiciclo[2,2,2]-octano.

Ademas, la reaccion se puede llevar a cabo con o sin un disolvente, pero preferentemente se lleva a cabo en
presencia de un disolvente, preferentemente, disolventes organicos o mezclas de disolventes.

Los disolventes son disolventes organicos y agua, o una mezcla de disolventes organicos o una mezcla de
disolventes orgénicos y agua.

Los disolventes organicos son, por ejemplo, disolventes organicos polares proticos o aproéticos, tales como
alcoholes, por ejemplo, metanol, etanol, n-propanol, isopropanol, butanol o glicoles, especialmente, isopropanol o
nitrilo, tales como acetonitrilo o propionitrilo, o amidas, tales como dimetilformamida, dimetilacetamida o N-
metilpiridina, N-metilpirrolidona, o sulféxido, tales como dimetilsulféxido, 0 mezclas de los mismos.

El producto preparado de acuerdo con el procedimiento de la presente invencién puede tratarse y aislarse
ventajosamente y, si se desea, purificarse.

Habitualmente, el tratamiento comienza disminuyendo la temperatura de la mezcla de reaccién en el intervalo de
280 a 300 K, especialmente, en el intervalo de 290 a 300 K.

Puede ser ventajoso disminuir la temperatura lentamente, durante un periodo de varias horas.

En general, el producto de reaccion normalmente se filtra y después se lava con agua o una solucion salina y
posteriormente se seca.

Normalmente, la filtracién se lleva a cabo con un equipo de filtracién convencional, por ejemplo, embudos Biichner,
prensas de filtro, filtros de succion a presion, preferentemente, a vacio.

La temperatura para el secado depende de la presion aplicada. Normalmente, el secado se realiza a vacio a 50-200
mbar.

Normalmente, el secado se lleva a cabo a una temperatura en el intervalo de 313 a 363 K, especialmente de 323 a
353 K, y mas especialmente en el intervalo de 328 a 348 K.

Ventajosamente, el producto se purifica por recristalizacion después de aislamiento.

Para la recristalizacion, son adecuados disolventes organicos y mezclas de disolventes, preferentemente alcoholes,
por ejemplo, metanol, etanol, 2-propanol o butanol, especialmente 2-propanol.
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Los colorantes de férmula (7) y (8) de acuerdo con la invencién son adecuados para tefiir materiales organicos, tales
como fibras que contienen queratina, lana, cuero, seda, celulosa o poliamidas, algodén o nylon, y preferentemente,
cabello humano. Los colorantes obtenidos se distinguen por su intensidad de tonos y sus buenas propiedades de
solidez frente a lavado, tales como, por ejemplo, solidez frente al aclarado, enjabonado y frotado. La estabilidad, en
particular la estabilidad de almacenaje de los colorantes de acuerdo con la invencion, es excelente.

La variedad de tonos de los colorantes puede aumentarse por combinacion con otros colorantes.

Por tanto, los colorantes de férmula (7) y (8) de la presente invencion pueden combinarse con colorantes de la
misma clase o de clases diferentes de colorantes, especialmente con colorantes directos, colorantes de oxidacion;
combinaciones precursoras de colorantes de un compuesto acoplador, asi como un compuesto diazotizado, o un
compuesto diazotizado protegido; y/o colorantes catibnicamente reactivos.

Los colorantes directos son de origen natural o pueden prepararse sintéticamente. No tienen carga, son catiénicos o
anionicos, tales como colorantes acidos.

Los colorantes de férmula (7) y (8) pueden usarse junto con al menos un sélo colorante directo, distinto de los
colorantes de férmulas (7) y (8).

Se describen ejemplos de colorantes directos en "Dermatology”, editado por Ch. Culnan, H. Maibach, Verlag Marcel
Dekker Inc., Nueva York, Basle, 1986, Vol. 7, Ch. Zviak, The Science of Hair Care, capitulo 7, pp. 248-250, y en "Eu-
ropéisches Inventar der Kosmetikrohstoffe", 1996, publicado por The European Commission, que se puede obtener
en forma de disqueteen Bundesverband der deutschen Industrie- und Handelsunternehmenfir Arzneimittel,
Reformwarenund Korperpflegemittele.V., Mannheim.

Ademas, los colorantes de nitroanilina catidnica y antraquinona son Utiles para una combinacién con un colorante de
férmula (7) y (8).

Los colorantes de férmula (7) y (8) también pueden combinarse con colorantes &cidos, por ejemplo, los colorantes
que se conocen con los nombres internaciones (indice de Color), o nombres comerciales.

Estos colorantes acidos pueden usarse como componente individual o en cualquiera de sus combinaciones.

También se pueden combinar los colorantes de férmula (7) y (8) con colorantes no cargados, por ejemplo
seleccionados entre el grupo de nitroanilinas, nitrofenilendiaminas, nitroaminofenoles, antraquinonas, indofenoles,
fenazinas, fenotiazinas, bispirazolonas, derivados aza de bispirazol y metinas.

Ademas, también se pueden usar los colorantes de formula (7) y (8) en combinacién con sistemas de colorante de
oxidacion.

Los colorantes de oxidacion, en estado inicial, no son colorantes sino precursores de colorantes y se clasifican de
acuerdo con sus propiedades quimicas en compuestos de desarrollador y compuestos de acoplador.

Los colorantes de oxidacion apropiados se describen por ejemplo en

- Documento DE 19 959 479, especialmente en la columna 2, I. 6 a columna 3, I. 11;
"Dermatology", editado por Ch. Culnan, H. Maibach, Verlag Marcel Dekker Inc., Nueva York, Basle, 1986, Vol. 7,
Ch. Zviak, TheScience of HairCare, capitulo 8, en p. 264-267 (colorantes de oxidacion).

Por ejemplo, compuestos de desarrollador preferidos son aminas arométicas primarias, que estan sustituidas en la
posicion para- u orto- con un residuo hidroxi- o amino sustituido o no sustituido, o derivados diaminopiridina,
hidrazonas heterociclicas, derivados de 4-aminopiraol o derivados de 2,4,5,6-tetraaminopirimidina.

Ademas, se pueden usar los compuestos de desarrollador en su forma de sal de adicion acida compatible fisioldgica,
tal como hidrocloruro o sulfato. Los compuestos de desarrollador, que tienen radicales OH aromaticos también son
apropiados en su forma de sal junto con una base, tal como fenolatos de metal alcalino.

Compuestos de desarrollador preferidos se describen en el documento DE 19959479, p. 2, |. 8-29.

Compuestos de acoplador preferidos son derivados de -fenilendiamina, naftol, resorcina y derivados de resorcina,
pirazolona y derivados de m-aminofenol, y del modo mas preferido los compuestos de acoplador descritos en el
documento DE 19959479, p. 1,1. 33 ap. 3, I. 11.

Ademas, se pueden usar compuestos autoxidables en combinacion con los colorantes de formula (7) y (8).

Los compuestos autoxidables son compuestos aromaticos con mas de dos sustituyentes en el anillo aromatico, que
tienen un potencial redox muy bajo y que por tanto se oxidan cuando se exponen al aire. Los colorantes obtenidos
con estos compuestos son muy estables y resistentes al champu.

Por ejemplo, compuestos autoxidables son benceno, indol, o indol, especialmente 5,6-dihidroxiindol o 5,6-
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dihidroxiindol.

Los colorantes de formula (7) y (8) también se pueden usar en combinacién con colorantes de origen natural, tales
como rojo de ashenna, hena neutro, negro de henna, flor de camomila, sandalo, té negro, corteza de Rhamnus
frangula, salvia, madera de campeche, raiz de rubia, catecU, sedre y raiz de alcanet.

Ademas, también se pueden usar los colorantes de formula (7) y (8) en combinacién con compuestos diazotizados
protegidos.

Compuestos diazotizados protegidos apropiados son, por ejemplo, los compuestos de formula (1) - (4) en el
documento WO 2004/019897 (indicadores de puente 1 y 2) y los correspondientes componentes de acoplamiento
solubles en agua (I) - (IV) como se describe en la misma referencia en la p. 3.

Colorantes preferidos adicionales o combinaciones de colorantes que son (tiles para la combinacién con un
colorante de formula (7) y (8) de acuerdo con la invencion se describen en

(DC-01):documento WO 95/01772, en el que se describen mezclas de al menos dos colorantes cationicos,
especialmente p. 2, 1. 7 a p. 4, I. 1, preferentemente p. 4, I. 35 a p. 8, |. 21; formulaciones p. 11, last § - p. 28, I.
19;

(DC-02):documento US 6.843.256, en el que se describen colorantes catiénicos, especialmente los compuestos
de formulas (1), (2), (3) y (4) (col. 1, I. 27 - col. 3, I. 20, y preferentemente los compuestos como los preparados
en los ejemplos 1 a 4 (col. 10, I. 42 a col. 13, I. 37; formulaciones col. 13, I. 38 a col. 15, I. 8;

(DC-03):documento EP 970 685, en el que se describen colorantes directos, especialmente p. 2, 1. 44 a p. 9, |. 56
y preferentemente p. 9, I. 58 a p. 48, I. 12; procedimientos para el tefiido de fibras que contienen queratina,
especialmente p. 50, I. 15 a 43; formulaciones p. 50, I. 46 a p. 51, I. 40;

(DC-04):documento DE-A-19 713 698, en el que se describen colorantes directos, especialmente p. 2, I. 61 a p.
3, I. 43; formulaciones p. 5, I. 26 a 60;

(DC-05):documento US 6.368.360, en el que se describen colorantes directos (col. 4, 1. 1 a col. 6, I. 31) y agentes
de oxidacion (col. 6, 1. 37 -39); formulaciones col. 7, I. 47 a col. 9, . 4;

(DC-06):documento EP 1.166.752, en el que se describen colorantes catiénicos (p. 3, I. 22 - p. 4, . 15) y
absorbentes de UV aniénicos (p. 4, I. 27 - 30); formulaciones p. 7, 1. 50 - p. 9, I. 56;

(DC-07):documento EP 998.908, en el que se describen colorantes de oxidacion que comprenden un colorante
cationico directo y pirazolo-[1,5-a]-pirimidinas (p. 2, I. 48 - p. 4, I. 1); formulaciones de colorante p. 47, I. 25 a p.
50, I. 29;

(DC-08):documento FR-2788432, en el que se describen combinaciones de tintes catibnicos con Arianors,
especialmente p. 53, I. 1 a p. 63, I. 23, mas especialmente p. 51 a 52, del modo mas especial Marrén Bésico 17,
Marrén Basico 16, Rojo Basico 76 y Rojo Basico 118, y/o al menos un Amarillo Basico 57, y/o al menos un Azul
Béasico 99; o combinaciones de arianoren y colorantes oxidativos, especialmente p. 2, I. 16 a p. 3, I. 16;
formulaciones de tefiido en p. 53, 1. 1 a p. 63, I. 23;

(DC-09):documento DE-A-19 713 698, en el que se describen las combinaciones de colorantes directos y
fijaciones para ondulaciones permanentes que comprenden un agente de oxidacion, un colorante de oxidacion y
un colorante directo; especialmente en p. 4, 1. 65 a p. 5, I. 59;

(DC-10):documento EP 850 638, en el que se describen compuestos de desarrollador y agentes oxidantes;
especialmente p. 2, |. 27 a p. 7, |. 46 y preferentemente p. 7, |. 20 a p. 9, I. 26; formulaciones para tefiido p. 2, I.
3-12yl.30ap. 14,y p. 28, 1. 35 - p. 30, I. 20; preferentemente p. 30, I. 25 - p. 32, |. 30;

(DC-11): documento US 6.190.421 en el que se describen mezclas de una composicion (A) que contiene uno o
mas precursores de colorante de oxidacion y opcionalmente uno o mas acopladores, de una composicion (B), en
forma de polvo, que contiene uno o mas colorantes directos (col. 5, I. 40 - col. 7, I. 14), opcionalmente
dispersados en un excipiente pulverulento organico y/o excipiente pulverulento mineral, y una composicion (C)
que contiene uno 0 mas agentes oxidantes; formulaciones col. 8, I. 60 - col. 9, |. 56;

(DC-12):documento US 6.228.129, en el que se describen una composicién de uso directo que comprende al
menos una base de oxidacién, al menos un colorante directo catidnico y al menos una enzima de tipo
oxidorreductasa de 2 electrones en presencia de al menos un donador para dicha enzima; especialmente col. 8,
I.17 - col. 13, I. 65; formulaciones de colorante en col. 2, I. 16 a col. 25, |. 55, se describe un dispositivo de tefiido
de multi-compartimiento en col. 26, I. 13 - 24;

(DC-13):documento WO 99/20235, en el que se describen composiciones de al menos un colorante catiénico y al
menos un colorante de benceno nitrado con colorantes directos catidnicos y colorantes directos de nitrobenceno;
enp.2,l.1ap.7,1.9,yp.39,1.1ap.401I. 11, preferentemente p. 8,1. 12 ap. 251. 6, p. 26, |. 7 a p. 30, I. 15; p.
1,1.25ap.8,1.5,p.30,1.17ap.341.25,p.8,1. 12ap. 251. 6, p. 35, I. 21 a 27, especialmente en p. 36, . L a
p. 37,

(DC-14):documento WO 99/20234, en el que se describen composiciones que comprenden al menos un
colorante catiénico directo y al menos un colorante autoxidable, especialmente benceno, indol y derivados de
indol, preferentemente colorantes directos en p. 2, 1. 19 a p. 26, I. 4, y colorantes autoxidables como se describen
especialmente en p. 26, I. 10 a p. 28, I. 15; formulaciones de tefiido especialmente en p. 34, 1. 5a p. 35, 1i 18;
(DC-15):documento EP 850 636, en el que se describen composiciones de tefiido de oxidaciéon que comprenden
al menos un colorante directo y al menos un derivado de meta-aminofenol como componente de acoplador y al
menos un compuesto de desarrollador y un agente oxidante, especialmente p. 5, 1. 41 a p. 7, |. 52, formulaciones
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de tefiido p. 19, . 50 - p. 22, I. 12;

(DC-16):documento EP-A-850 637, en el que se describen composiciones de tefiido de oxidacion que
comprenden al menos una base de oxidacion seleccionada entre para-fenilendiaminas 'y
bis(fenil)alquilendiaminas, y sus sales de adicién acidas, al menos un acoplador seleccionado entre meta-
difenoles, y sus sales de adiciéon acidas, al menos un colorante directo catiénico y al menos un agente de
oxidacion, especialmente p. 6, I. 50 a p. 8, I. 44; formulaciones de tefiido p. 21, I. 30 - p. 22, I. 57;
(DC-17):documento WO 99/48856, en el que se describen composiciones de tefiido de oxidacién que
comprenden acopladores catiénicos, especialmente p. 9, I. 16 - p. 13, . 8, y p. 11, I. 20 - p. 12, I. 13;
formulaciones de tefiido p. 36, I. 7 - p. 39, I. 24;

(DC-18):documento DE 197 172 24, en el que se describen agentes de tefiido que comprenden aldehidos
insaturados y compuestos de acoplador y compuestos de grupos amino primario y secundario, compuestos
heterociclicos que contienen nitrégeno, amino acidos, oligopéptidos, compuestos hidroxi arométicos y/o al menos
un compuesto activo-CH, p. 3, 1. 42 - p. 5 1. 25; formulaciones de tefiido p. 8, . 25 - p. 9, I. 61.

En las combinaciones de colorante descritas en las referencias (DC-01 - DC-18) anteriores, se pueden afadir los
colorantes de férmula (7) y (8) de acuerdo con la presente invencion a las combinaciones de colorante o las
formulaciones de tefiido o se pueden sustituir por al menos un colorante de férmula (7) y (8).

La presente invencion también a formulaciones, que se usan para el tefiido de fibras que contienen queratina, y del
modo mas preferido cabello humano, que comprenden al menos un colorante de férmula (7) y (8).

Preferentemente, los colorantes de formula (7) y (8) se incorporan a la composicion para el tefiido de fibras que
contienen queratina en cantidades de un 0,001-5 % en peso, (en lo sucesivo indicado simplemente por "%"), en
particular de un 0,005-4 %, mas particularmente de un 0,2-3 %, basado en el peso total de la composicion.

Se pueden aplicar las formulaciones sobre la fibra que contiene queratina, preferentemente el cabello humano de
diferentes formas técnicas.

Las formas técnicas de las formulaciones son, por ejemplo, una solucion, especialmente una soluciéon acuosa o
espesada o alcohdlica acuosa, una crema, una espuma, champu, polvo, gel o emulsién.

Normalmente, las composiciones de tefiido se aplican a la fibra que contiene queratina en una cantidad de 50 a 100
g.

Formas preferidas de formulaciones son composiciones de uso directo o dispositivos de tefiido de multi-
compartimento o "estuches" o cualesquiera sistemas de envase de multi-compartimiento con compartimientos como
se describe por ejemplo en el documento US 6.190.421, col. 2, I. 16 a 31.

Normalmente, el valor de pH de las composiciones de uso directo es de 2 a 11, preferentemente de 5 a 10.

Una realizacion preferida de la presente invencion se refiere a una formulacién de colorantes, en la que los
colorantes de férmula (7) y (8) estan en forma de polvo.

Preferentemente, las formulaciones en forma de polvo se usan si existen problemas de estabilidad y/o solubilidad
como se describe por ejemplo en el documento DE 197 13698, p. 2,1. 26 ab54yp. 3,[.51ap.4,1.25yp.4,1.41a
p. 5, 1. 59.

Formulaciones cosméticas apropiadas para el cuidado del cabello son preparaciones de tratamiento del cabello, por
ejemplo, preparacion para el lavado del cabello en forma de champuls y acondicionadores, preparaciones para el
cuidado del cabello, por ejemplo preparaciones de pre-tratamiento o productos completos tales como
pulverizaciones, cremas, geles, lociones, mouses y aceites, tonicos para el cabello, cremas estilizadoras, geles
estilizadores, pomadas, aclarados para el cabello, paquetes de tratamiento, tratamientos intensivos para el cabello,
preparaciones para estructuracion del cabello, por ejemplo, preparaciones para el ondulado del cabello para ondas
permanentes (ondas calientes, ondas templadas y ondas frias), preparaciones para alisado del cabello,
preparaciones liquidas para fijacion del cabello, espumas para el cabello, pulverizaciones para el cabello,
preparaciones blanqueadoras, por ejemplo soluciones de agua oxigenada, champlis de aclarado, cremas
blanqueadoras, polvos blanqueadores, pastas blanqueadoras o aceites, colorantes para el cabello temporales, semi-
permanentes 0 permanentes, preparaciones que contienen colorantes auto-oxidantes, o colorantes para el cabello
naturales, tales como henna o camomila.

Para su uso con el cabello humano, normalmente las composiciones de tefiido de la presente invencién se pueden
incorporar en un vehiculo cosmético acuoso. Los vehiculos cosméticos acuosos apropiados incluyen, por ejemplo,
emulsiones W/O, O/W, O/W/O, W/O/W o PIT y todo los tipos de microemulsiones, cremas, pulverizaciones,
emulsiones, geles, polvos y también soluciones espumantes que contienen tensioactivo, por ejemplo, champus u
otras preparaciones, que son apropiadas para su uso con fibras que contienen queratina. Dichas formas de uso se
describen con detalle en Research Disclosure 42448 (Agosto de 1999). Si fuese necesario, también es posible
incorporar las composiciones de tefiido en los vehiculos anhidros, como se describe, por ejemplo, en el documento
US-3 369 970, especialmente col. 1, I. 70 a col. 3, I. 55. Las composiciones de tefiido de acuerdo con la invencion

11



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

ES 2439708 T3

también son apropiadas, de forma excelente, para el procedimiento de tefiido descrito en el documento DE-A- 3 829
870 usando un peine de tefiido o un cepillo de tefiido.

Los constituyentes del vehiculo acuoso estan presentes en las composiciones de tefiido de la presente invencion en
cantidades normales, por ejemplo los emulsionantes pueden estar presentes en las composiciones de tefiido en
concentraciones de un 0,5 a un 30 % en peso, y los espesantes en concentraciones de un 0,1 a un 25 % en peso de
la composicion total de tefiido.

Vehiculos adicionales para las composiciones de tefiido se describen por ejemplo en "Dermatology" editado por Ch.
Culnan, H. Maibach, Verlag Marcel Dekker Inc., Nueva York, Basle, 1986, Vol. 7, Ch. Zviak, The Science of Hair
Care, capitulo 7, p. 248-250, especialmente en p. 243, . 1 a p. 244, 1. 12.

Los colorantes de férmula (7) y (8) se pueden almacenar en una preparacion liquida de tipo pasta (acuosa o0 no
acuosa) o en forma de polvo seco.

Cuando se almacenan los colorantes y los coadyuvantes juntos en una preparacion liquida, la preparacion debe ser
sustancialmente anhidra con el fin de reducir la reaccion de los compuestos.

Las composiciones de tefiido de acuerdo con la invencién pueden comprender cualesquiera principios activos,
aditivos o adyuvantes conocidos para dichas preparaciones, tales como tensioactivos, disolventes, bases, &cidos,
perfumes, adyuvantes poliméricos, espesantes y estabilizadores frente a la luz.

Preferentemente, se usan los adyuvantes siguientes en las composiciones de tefiido para el cabello de la presente
invencion: polimeros no idnicos, polimeros catiénicos, copolimeros de acrilamida/cloruro de dimetildialilamonio,
poli(alcohol vinilico) cuaternizado, hidrolisatos de proteina, aceites de perfume, dimetilisosorbitol y ciclodextrinas,
solubilizadores, principios activos anti-caspa, sustancias para ajustar el valor de pH; pantenol, acido pantoténico,
alantoina, acidos pirrolidoncarboxilicos y sus sales, extractos de plantas y vitaminas; colesterol; estabilizadores
frente a la luz y absorbedores UV, reguladores de consistencia, grasas y ceras, alcanolamidas grasas,
polietilenglicoles y polipropilenglicoles, agentes de formacion de complejos, sustancias de hinchamiento y de
penetracion, opacificantes, tales como latex; agentes de formacion de perlescencia, propelentes, antioxidantes;
polimeros que contienen azlcares, sales de amonio cuaternarias o agentes de inhibicién de bacterias.

Las composiciones de tefiido de acuerdo con la invencion en general comprenden al menos un tensioactivo.
Tensioactivos apropiados son tensioactivos zuiteriénicos o anfoliticos, o mas preferentemente tensioactivos
anidnicos, no iénicos y/o catiénicos.

Los tensioactivos anidnicos apropiados se caracterizan por un grupo anioénico que confiere solubilidad en agua, por
ejemplo un carboxilato, sulfato, sulfonato o grupo fosfato, y un grupo alquilo lipéfilo que tiene aproximadamente 10 a
22 atomos de carbono. Ademas, grupos de éter de glicol o poliglicol, éster, éter y amida y también grupos hidroxilo
pueden estar presentes en la molécula.

Tensioactivos anidnicos preferidos son sulfatos de alquilo, sulfato de alquil éter de poliglicol y acido carboxilicos de
éter que tienen de 10 a 18 atomos de carbono en el grupo alquilo y hasta 12 grupos de éter de glicol en la molécula,
y también especialmente sales de &cidos carboxilicos Cg-C,, especialmente insaturados, tales como &cido oleico,
acido esteérico, &cido isosteérico y &cido palmitico.

Los compuestos tensioactivos que transportan al menos un grupo de amonio cuaternario y al menos un grupo -
COO- 0 -SO3- en la molécula se denominan tensioactivos zuiteridnicos. Se otorga preferencia a las denominas
betainas, tales como glicinatos de N-alquilN,N-dimetilamonio, por ejemplo, glicinato de cocoalquildimetilamonio,
glicinatos de N-acilaminopropil-N,N-dimetilamonio, por ejemplo, glicinato de cocoacilaminopropildimetilamonio y 2-
alquil-3-carboximetil-3-hidroxietilimidazol que tienen de 8 a 18 atomos de carbono en el grupo alquilo o acilo y
también glicinato de cocoacilamidnoetilhidroxietilcarboximetilo. Un tensioactivo zuiterionico preferido es el derivado
de amida de acido graso conocido por el nombre CFTA de cocoamidopropilbetaina. Los tensioactivos anfoliticos son
compuestos tensioactivos que, ademas del grupo -alquilo Cs-Cig 0 -acilo contienen al menos un grupo amino libre y
al menos un grupo -COOH o -SOzH en la molécula y son capaces de formar sales internas. Ejemplos de
tensioactivos  anfoliticos apropiados incluyen N-alquilglicinas, acido N-alquilpropiénicos, acidos N-
alguilaminobutiricos, &cidos N-alquilaminodipropionicos, N-hidroxietil-N-alquilamidopropilglicinas, N-alquiltaurinas, N-
alquilsarcosinas, acidos 2-alquilaminopropidnicos y acidos alquilaminoacéticos, teniendo cada uno aproximadamente
de 8 a 18 atomos de carbono en el grupo alquilo. Los tensioactivos anfoliticos a los cuales se otorga especial
preferencia son N-cocoalquilaminopropionato, cocoacilamienoetilaminopropionato y acil C1,-Cigsarcosina.

Los tensioactivos no ionicos apropiados se describen en el documento WO 00/10519, especialmente p. 45, 1. 11 a p.
50 1.12. Los tensioactivos no ionicos contienen como grupo hidrofilo, por ejemplo, un grupo poliol, un grupo de
poli(éter de alquilenglicol) 0 una combinacién de un poliol y grupos de poli(éter de glicol).

Ejemplos de tensioactivos cati6nicos que se pueden usar en las composiciones de tefiido de acuerdo con la
invencién son especialmente compuestos de amonio cuaternario.
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En las presentes composiciones de tefiido, alquilamidoaminas, especialmente amidoaminas de acido graso, tales
como estearilamidopropildimetilamina que se puede obtener con el nombre de TegoAmid® 18 son las mas
preferidas como tensioactivos. Se distinguen no solo por una buena accién acondicionadora, sino también
especialmente por su buena capacidad de biodegradacion.

Una realizacion preferida adicional de la presente invencion se refiere a un procedimiento para tefiir fibras que
contienen queratina con colorantes de sulfuro de féormulas (7) y (8).

El procedimiento comprende tratar el cabello en presencia de un agente reductor.

Por ejemplo, los agentes reductores preferidos son acidos de tioglicol y sus sales, monotioglicolato de glicerina,
cisteina, acido 2-mercaptopropiénico, 2-mercaptoetilamina, acido tiolactico, tioglicerina, sulfito de sodio, ditionita,
sulfito de amonio, bisulfito de amonio, metabisulfito de sodio o hidroquinona.

Ademas, la presente invencion se refiere a un procedimiento para

a. tefiir las fibras que contienen queratina con un compuesto de formula (7) y (8),

b. mantener el cabello coloreado durante el periodo de tiempo deseado,

c. retirar el color aplicado en la etapa a) del cabello poniendo en contacto el mismo con una composicién de base
acuosa de retirada de color que contiene un agente reductor capaz de alterar los enlaces S-S entre la molécula
de colorante y la superficie de la fibra del cabello para provocar que la molécula de colorante se disocie de la
fibra que contiene queratina.

Ademas, la presente invencion se refiere a un procedimiento, que comprende tratar el cabello con

a. un agente reductor, y

b. al menos un colorante de sulfuro individual de férmula (7) y (8) como se ha definido anteriormente, y
opcionalmente

€. con un agente oxidante

En general, la secuencia de etapas de reaccion no es importante, el agente de reduccién se puede aplicar en primer
lugar 0 en una etapa final.

Se prefiere un procedimiento, que comprende tratar el cabello

ai1) con al menos un colorante individual de formula (7) y (8), y

b1) posteriormente con un agente de reduccion; o

un procedimiento que comprende poner en contacto el cabello

az) con un agente de reduccion y

b,) posteriormente con al menos un colorante de sulfuro individual de férmula (7) o (8) como se ha definido
anteriormente.

En la presente invencion se prefiere un procedimiento adicional, que comprende poner en contacto el cabello

a) con un agente de reduccion,
b) posteriormente con al menos un colorante de formula (7) y (8), y
) posteriormente con un agente de oxidacion.

Un procedimiento adicional de la presente invencién comprende poner en contacto el cabello

a) con al menos un colorante individual de férmula (7) y (8), y
b) posteriormente con un agente de reduccién, y
c) posteriormente con un agente de oxidacion.

Normalmente, el agente de oxidacién se aplica junto con un &cido o una base.
Por ejemplo, el &cido es &cido citrico, &cido fosférico o tartrato acido.
La base es por ejemplo hidroxido de sodio, amoniaco o monoetanolamina.

Normalmente, las composiciones de tefiido se aplican a la fibra que contiene queratina en una cantidad de 50 a 100
g.

Los colorantes de férmula (7) y (8) son apropiados para un tefiido de acabado del cabello, es decir cuando se tifie el
cabello por primera vez, y también para el re-tefiido posterior, o el tefiido de mechones o partes del cabello.

Los colorantes de formula (7) y (8) se aplican sobre el cabello por ejemplo por medio de masaje con la mano, un
peine, cepillo, botella o una botella que se combina con un peine o boquilla.
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En los procedimientos para tefiir de acuerdo con la invencién, el hecho de llevar a cabo o no el tefiido en presencia
de un colorante adicional depende del tono de color que se pretende obtener.

Se prefiere un procedimiento adicional para tefiir las fibras que contienen queratina que comprende tratar la fibra que
contiene queratina con al menos un colorante de férmula (7) y (8), una base y un agente oxidante.

Normalmente, el procedimiento de tefiido de oxidacion implica el aclarado, es decir, implica aplicar a las fibras que
contienen queratina, a pH basico, una mezcla de bases y una solucién acuosa de agua oxigenada, dejando que la
mezcla aplicada permanezca sobre el cabello y posteriormente aclarando el cabello. Permite, en particular en el
caso de tefiido del cabello, aclarar la melanina y que el cabello se tifia.

En general, se deja la composicion que contiene el agente oxidante sobre la fibra durante 0 a 15 minutos, en
particular durante 0 a 5 minutos a 15 a 45 °C, normalmente en cantidades de 30 a 200 g.

Por ejemplo, los agentes oxidantes son soluciones de persulfato o de agua oxigenada diluida, emulsiones de agua
oxigenada o geles de agua oxigenada, peréxidos de metales alcalino térreos, peréxidos organicos, tales como
perdxidos de urea, perdxidos de melamina, o fijaciones de bromato de metal alcalino y también se pueden aplicar si
se usa una intensidad de tono sobre la base de colorantes directos, semi-permanentes para el cabello.

El agente oxidante méas preferido es agua oxigenada, preferentemente usado en una concentracion de
aproximadamente un 2 a un 30 %, mas preferentemente de aproximadamente un 3 a un 20 %, y del modo mas
preferido, de un 6 a un 12 % en peso de la composicién correspondiente.

Los agentes oxidantes pueden estar presentes en las composiciones de teflido de acuerdo con la invencion
preferentemente en una cantidad de un 0,01 % a un 6 %, especialmente de un 0,01 % a un 1%, en base a la
composicion total de tefiido.

En general, el tefiido con un agente oxidante se lleva a cabo en presencia de una base, por ejemplo amoniaco,
carbonatos de metal alcalino, carbonatos de metal térreos (potasio o litio), alcanol aminas, tales como mono- y di- o
trietanolamina, hidréxidos de metal alcalino (sodio), hidroxidos de metales térreos o compuestos de férmula

en la que

R es un residuo de propileno, que puede estar sustituido con OH o alquilo C;-Cg,
Rs, R4, Rs y Rs son, independientemente o dependientemente unos de otros, hidrogeno, alquilo C1-C4 o hidroxi-
alquilo (C1-Ca).

El valor de pH del agente oxidante que contiene la composicién normalmente es de aproximadamente 2 a 7, y en
particular de aproximadamente 2 a 5.

Un procedimiento preferido de aplicacion de las formulaciones que comprenden los colorantes de férmula (7) y (8)
sobre la fibra que contiene queratina, preferentemente el cabello, es por medio del uso de un dispositivo de tefiido
de multi-compartimiento o "estuche" o cualquier otro sistema de envase de multi-compartimiento, como se describe
por ejemplo en el documento WO 97/20545 en p. 4,1. 19 a I. 27.

Ademas, la presente invencion se refiere a un procedimiento de tefiido de fibras que contienen queratina de los
colorantes de férmula (7) y (8) con compuestos autoxidables y opcionalmente colorantes adicionales.

Ademas, la presente invencion se refiere a un procedimiento para tefiir fiboras que contienen queratina con los
colorantes de férmula (7) y (8) y al menos un colorante acido.

Los siguientes ejemplos sirven para ilustrar los procedimientos para tefiir sin estar limitados a los procedimientos de
los mismos. A menos que se especifique lo contrario, las partes y los porcentajes se refieren a peso. Las cantidades
de colorante especificadas son relativas al material que se colorea.

T,d,d, qyJenlas quet es triplete, s es singlete, d es duplete, q es cuartete, y J es una constante de acoplamiento,
definen los valores de espectro de RMN.

14



10

15

20

25

30

ES 2439708 T3

Ejemplos A- Procedimiento de Preparacion

Ejemplo Al

Se afiadieron 12,4 g de 4-fluoroanilina a una solucién agitada de 25 ml de agua y 25 ml de acido clorhidrico de un 35
% a 295 K. Se enfrio la mezcla de reaccion a 273 K y se afiadieron gota a gota 19 ml de solucién de nitrito de sodio
de un 36 % a una velocidad tal que se mantuvo la temperatura de la mezcla dentro del intervalo de 273 a 276 K.
Tras la adicion de la solucién de nitrito de sodio, se agitdé la mezcla durante una hora. Si no se detecta exceso de
nitrito durante una hora (detecciéon por medio del uso de un papel de yoduro de potasio) se afiade mas solucion de
nitrito de sodio. Se redujo el exceso restante de nitrito con acido sulfamico. Se afiadié gota a gota la solucién diazo
obtenida a una solucion fria a 273 K de 7,4 g de imidazol en 30 ml de agua, de manera que se mantuvo el pH de la
solucién dentro del intervalo de pH de 10 a 11 por medio de la adicién de una solucién de hidréxido de sodio de 36
%. Tras completar la adicion diazo, la suspensién obtenida se calent6 hasta 295 K, se sjusto el pH a 10,5 con una
solucion de hidroxido de sodio de un 36 %. Tras agitar durante una hora a este pH y temperatura, se filtré la
suspension y se lavé dos veces con 50 ml de agua para obtener 55 g de un producto hiumedo, que se suspendié en
200 ml de agua, y se afiadieron simultaneamente 3 equivalentes en peso de sulfato de dimetilo e hidroxido de sodio
para mantener el pH a 10-10,3 y la temperatura en 298-303 K. La reaccion se dejo reposar durante una hora mas
para terminar la hidrdlisis del exceso de sulfato de dimetilo. Se afiadieron 100 g de cloruro de sodio y 50 g de cloruro
de potasio a 273 K y se dejo reposar durante 16 horas. El producto se separd por medio de filtracion con una
solucidn fria de cloruro de potasio/sodio. Se obtuvieron aproximadamente 20 g del compuesto de férmula

/

N
(101a) [ >—n
O
ol \

Se obtuvieron 6,9 g de dihidrocloruro de cisteamina a 293 K en una atmosfera de nitrdgeno sobre 20 g del
compuesto de férmula (101 a) en 120 g de isopropanol y 24 g de trietilamina. Se elevé la temperatura hasta 333 Ky
la mezcla de reaccion se agité a esta temperatura durante 25 horas. La masa de reaccion se agitdé durante 4 horas
mientras se reducia la temperatura a 295 K. La masa de reaccion se filtrd, el residuo se lavé con 45 ml de
isopropanol y se filtr6 de nuevo. Se afiadieron 300 ml de agua al residuo de filtracion hiumedo y la mezcla se agitd
durante 3 horas a 353 K. Posteriormente, se rebajo la temperatura hasta 295 K y la mezcla se filtrd. El residuo de
filtro se lavé con 100 ml de agua, se filtrd y se sec6 al vacio para obtener 16 g de compuesto de la férmula (101).

Datos de RMN 'H en metanol deuterado (128 barridos)/360 MHz:

7,924 d 7,3 3,95 fenileno
7,5109 S 3,82 imidazol
6,857 d 7.8 3,96 fenileno
4,038 S 12,06 dimetilo
3,595 t 3,982 | metileno
2,925 t 4,00 metileno

Ejemplo A2
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Se afiadieron 12,4 g de 2-fluoroanilina a una solucién agitada de 25 ml de agua y 25 ml de acido clorhidrico de un 32
% a 295 K. La mezcla de reaccion se enfri6 a a 273 K y se afiadieron gota a gota 19 ml de solucioén de nitrito de
sodio de un 36 % a una tasa tal, que se mantuvo la temperatura de la mezcla dentro del intervalo de 273 a 276 K.
Tras la adicion de la solucion de nitrito de sodio, la mezcla se agité durante una hora. Si no es detectado exceso de
nitrito durante una hora (deteccion por medio del uso de yoduro de potasio/papel de almidon) son afiadidas mas
cantidades de solucion de nitrito de sodio. Posteriormente, el exceso de nitrito restante se destruyé con acido
sulfamico. La solucién diazo obtenida se afiadioé gota a gota a una solucién fria a 273 K de 7,4 g de imidazol en 30
ml de agua, de manera que se mantuvo el pH de la solucién dentro del intervalo de pH de 10 a 11, por medio de la
adicion de una solucion de hidréxido de sodio de un 36 %. Tras completar la adicion diazo, la suspensién obtenida
se calenté hasta 295 K y se ajusté el pH a 10,5 con una solucién de hidréxido de sodio de un 36 %. Tras agitar
durante una hora a este pH y temperatura, la suspension se filtr6 y posteriormente se lavo dos veces con 50 ml de
agua para obtener 55 g de producto humedo, que se suspendié en 500 ml de agua. Se afiadieron simultaneamente
0,3 moles de sulfato de dimetilo e hidroxido de sodio para mantener el pH dentro del intervalo de 10-10,3 y la
temperatura en 298-303 K. La mezcla de reaccién se mantuvo durante una hora. Posteriormente, el agua se
evapord. Se obtuvieron aproximadamente 40 g de solido humedo, que proporcionaron 27 g del producto seco de
férmula

/ F

N o)
(102a) [N>—N\\N‘© o=|sI|—o‘
N 5

N

El producto se caracterizé por medio de Datos de RMN *H en metanol deuterado (128 barridos)/360 MHz:

8,002 ddd J=7,6;J=7,5;j=1,4 | 1,029

7,893 S 2,00 imidazol

7,812 m | Y86 i: 6.7.9= 1 099

7,505 ddd J=28,6 1,06

7,436 t 0,949

4,211 S 5,78 dimetil imidazol

3,69 s 4,01 monometilsulfato de metilo

Se afiadieron 11 g de clorohidrato de cisteamina a 27 g de un compuesto de formula (102a) en 20 g de trietilamina y
120 g de isopropanol en una atmésfera de nitrogeno a 293 K. Se elevd la temperatura hasta 333 K. La mezcla de
reaccion se agitio durante 28 horas a esta temperatura. Posteriormente, la mezcla de reaccién se agitio durante 4
horas mientras se reducia la temperatura a 295 K. La masa de reaccion se filtré y el residuo de filtro se lavé con 45
ml de isopropanol y se sec6 al vacio para obtener 17,6 g de producto f de férmula (102).

El producto se caracteriz6 por medio de Datos de RMN 'H en metanol deuterado (128 barridos)/360 MHz:

J=28,6;
7,78 dd 2,07

J=14
7,620 S 4,00 imidazol
7498 | m [PT88I=67J 4 968

=14

7,083 d J=8,6 1,875
6,831 m 1,938
4,057 S 12,08 dimetil imidazol
3,846 t 6 3,75 metileno
3,69 S 4,01 monometilsulfato de metilo
3,109 t 6 3,95 metileno
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Ejemplo A3
0
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Se afiadieron 100 g de 4-fluoro-3-nitroanilina a una masa agitada de 80 g de metanol y se calenté a 333 K. Se
afadieron 0,1 ml de 4cido sulfurico y 90 ml de anhidrido acético durante 15 minutos. Se continu6 el calentamiento y
la ebullicion durante 15 minutos. Posteriormente, la mezcla de reaccion se enfrid lentamente hasta 273 K con
agitacion. A la temperatura final, se continud la agitacién durante 30 minutos, posteriormente la suspension se filtro,
se lavd con metanol frio, se sec6 en el dispositivo de secado de vacio proporcionando 114 g de derivado de acetilo,
gue se proceso posteriormente. El derivado de acetilo se disolvid en 520 ml de etanol y se afiadié continuamente
sobre 130 g de hierro en 35 ml de acido clorhidrico concentrado y 220 ml de agua a 363 K durante 1 hora. La
temperatura disminuyd hasta 353 K. La mezcla de reaccion se agitio durante 3 horas més. La masa caliente se
separé a través de filtracion, el residuo se lavo con 100 ml de etanol. El filtrado y la solucion de lavado se enfriaron a
380 K con mezcla,, momento en el que tuvo lugar la cristalizacion del producto. El producto se separé por medio de
filtracion, se lavé con etanol frio y se sec6 en un dispositivo de secado a vacio.

El material seco se disolvio en 132 ml de agua y 110 ml de &cido clorhidrico de un 32 % a 295 K. La mezcla de
reaccion se enfrio a a 273 K y se afiadieron gota a gota 86,4 g de solucion de nitrito de sodio de un 36 % a una
velocidad tal, que la temperatura de mezcla de reaccién se mantuvo dentro del intervalo de 273 a 276 K. La mezcla
se agitd adicionalmente durante una hora. Si no es detectado exceso de nitrito durante una hora (deteccion por
medio del uso de yoduro de potasio/papel de almidén) son afiadidas mas cantidades de solucion de nitrito de sodio.
Tras esta hora, el exceso restante de nitrito se destruyé con &cido sulfamico. Posteriormente, la soluciéon diazo
obtenida se afiadié gota a gota a una solucion fria a 273 K de 33,4 g de imidazol en 130 ml de agua, de manera que
se mantuvo el pH de la solucién dentro del intervalo de pH 10 a 11 por medio de la adicién de una solucién de
hidroxido de sodio de un 36 %. Tras completar la adicién diazo, la suspension obtenida se calenté a 295 Ky el pH se
ajust6 a 10,5 con una solucién de hidroxido de sodio de un 36 %. Tras agitar una hora a este pH y temperatura, la
suspension se filtré y posteriormente se lavd dos veces con 100 ml de agua para obtener 200 g de producto
hdamedo. La torta de filtro de la etapa anterior se suspendi6é en agua y se afiadieron simultineamente 3 equivalentes
en peso de sulfato de dimetilo e hidroxido de sodio para mantener el pH dentro del intervalo de 10-10,3 y la
temperatura a 300 K. Posteriormente, la mezcla de reaccion se mantuvo durante una hora mas para terminar la
hidrélisis del exceso de sulfato de dimetilo. Después, la suspension se separd por filtracion. Se obtuvieron
aproximadamente 240 g de solido humedo que proporcionaron 140 g de producto seco de formula

Se afadieron 38,8 g de producto de formula (103a) a una mezcla agitada de 10,6 g de clorohidrato de cisteamina en
15 g de trietilamina y 70 g de acetonitrilo, en una atmdsfera de nitrégeno a 293 K. La temperatura se mantuvo a 273
K. La mezcla de reaccion se agitidé durante 20 horas a esta temperatura. La masa de reaccion se filtr6 y el residuo de
filtro se lavd con 45 ml de acetonitrilo y se sec6 al vacio para obtener 42 g de producto de formula (103).

El producto se caracterizé por medio de Datos de RMN 'H en metanol deuterado (128 barridos)/360 MHz:

8,11 d,J=1,7 2,00 orto
7,6 dd,J=8,6;J=1,4| 6,06 para
7,57 S imidazol
7,00 d, J=9,5 2,04 meta
4,03 S 12,22 metil
3,860 t 3,89 metileno
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(continuacién)

3,69 s 6,44 |sulfato de metilo
3,109 t 4,28 metileno
2,14 s 6.22 acetilo
Ejemplo A4
o} o]
=\ . _ =
D ode el A0
N o T
(104)_ Dy 4

NG
H H
j\/@/“\/\ /\/N\@L
s—s
o} ﬁ H o]

Se afiadieron 100 g de 4-fluoro-3-nitro-anilina a una masa agitada de 80 g de metanol, se calenté a 333 K, se
afiadieron 0,1 ml de &cido sulfdrico y, posteriormente, 90 ml de anhidrido propiénico durante 15 minutos.
Posteriormente, se continudé el calentamiento y la ebullicibn durante 15 minutos. Posteriormente, la mezcla de
reaccion se enfrio lentamente hasta 273 K con agitacion. A la temperatura final, se continu6 la agitacion durante 30
minutos, posteriormente la suspension se filtrd, se lavé con metanol frio, se sec6 en el dispositivo de secado a vacio,
proporcionando 114 g de derivado de acetilo que posteriormente se procesd. Después, se disolvid el derivado de
acetilo en 520 ml de etanol y se afiadieron de forma continua a 130 g de hierro en 35 ml de acido clorhidrico
concentrado y 220 ml de agua a 363 K durante 1 hora. La temperatura disminuyé hasta 353 K. La mezcla de
reaccion se agitié durante 3 horas mas. La masa caliente se separd por medio de filtracion, el residuo se lavé con
100 ml de etanol. El filtrado y la solucién de lavado se enfriaron a 380 K con mezcla, momento en el que tuvo lugar
la cristalizacion del producto. El producto se separ6 por medio de filtracién, se lavdé con metanol frio y se secé en un
dispositivo de secado a vacio.

El material seco se disolvié en 132 ml de agua y 110 ml de &cido clorhidrico de un 32 % a 295 K. Posteriormente, la
mezcla de reaccion se enfrié a 273 K y se afiadieron gota a gota 86,4 g de solucién de nitrito de sodio de un 36 % a
una velocidad tal, que la temperatura de la mezcla se mantuvo dentro del intervalo de 273 a 276 K. Tras la adicion
de la solucién de nitrito de sodio, la mezcla se agit6 durante una hora. Si no es detactado exceso de nitrito durante
una hora (deteccién por medio del uso de yoduro de potasio/papel de almidén), se afladieron méas cantidades de
solucion de nitrito de sodio. Tras esta hora, el exceso restante de nitrito se destruyd con &cido sulfamico.
Posteriormente, la solucién diazo obtenida se afiadié gota a gota a una solucion fria a 273 K de 33,4 g de imidazol
en 130 ml de agua, de forma que se mantuvo el pH de la solucion dentro del intervalo de pH de 10 a 11 por medio
de la adicion de una solucion de hidroxido de sodio de un 36 %. Tras completar la adicién diazo, la suspensién
obtenida se calent6 a 295 K, se ajusto el pH a 10,5 con una solucién de hidréxido de sodio de un 36 %. Tras una
hora agitando a este pH y temperatura, la suspension se filtré y posteriormente se lavé dos veces con 100 ml de
agua para obtener 200 g del producto humedo.

Después, la torta de filtro de la etapa enterior se suspendi6é en agua y se afiadieron simultaneamente 3 equivalentes
en peso de sulfato de dimetilo e hidroxido de sodio para mantener el pH dentro del intervalo de 10-10,3 y la
temperatura en 300 K. Posteriormente, la mezcla de reaccién se mantuvo durante una hora mas, para terminar la
hidrélisis del exceso de sulfato de dimetilo. Posteriormente, la suspensién se separé por filtracion. Se obtuvieron 240
g de solido hiimedo, que proporcionaron 140 g de producto seco de férmula

N F
' >_N\\ ﬁ
(104a) 1\ " °=z‘°

El producto se caracteriz6 por medio de Datos de RMN 'H en metanol deuterado (128 barridos)/360 MHz:
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Residuo del compuesto

8,415 | d,J=2,7;6,6 0,95 acoplamiento orto
7,889 s 2,00 imidazol
7,820 d,d,d; 0,98 acoplamiento para

7,468 | d,dJ=95:95 1,04 acoplamiento meta

4,203 S 6,22 metilo
3,69 S 3,00 sulfato de metilo
2,175 q 2,22 propionilo
1,20 t 3,28 propionilo

Se afiadieron 38,8 g de producto de formula (104a), en una atmdsfera de nitrégeno a 293 K, a una mezcla agitada
de 10,6 g clorohidrato de cisteamina en 15 g de trietilamina y 70 g de acetonitrilo. La temperatura se mantuvo a 273
K. La mezcla de reaccién se agiti6 durante 20 horas a esta temperatura. La masa de reaccion se filtré y el residuo
del filtrado se lavo con 45 ml de acetonitrilo y se secé al vacio para obtener 32,6 g de producto de férmula (104).
Caracterizacion por medio de Datos de RMN *H en metanol deuterado (128 barridos)/360 MHz:

Residuo de compuesto (104)

8,11 d,J=1,7 2,00 acoplamiento orto
7,6 superpuesto | d,d,J=8,6;J=14 6,06 acoplamiento para

7,57 S imidazol

7,00 d,j=95 2,04 acoplamiento meta

4,03 S 12,22 metilo

3,860 t 3,89 metileno

3,69 S 6,44 sulfato de metilo

3,109 t 4,28 metileno

2,14 q 4,22 propionilo

1,20 t 6,27 propionilo

Ejemplo A5
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Se afiadieron 100 g de 4-fluoro-3-nitro-anilina a una masa agitada de 80 g de metanol y se calenté a 333 K. Se
afadieron 0,1 ml de &cido sulftrico y 90 ml de cloruro de benzoilo durante 15 minutos. Se continud el calentamiento
y la ebullicion durante 15 minutos. La mezcla de reaccion se efrid lentamente hasta 273 K con agitaciéon y se
continud durante 30 minutos. La suspension se filtro, se lavd con metanol frio, se sec6é en el dispositivo de secado a
vacio proporcionando 114 g de derivado de acetilo, que se proceso posteriormente. El derivado se disolvio de acetilo
en 520 ml de etanol y se afiadieron de forma continua a 130 g de hierro en 35 ml de acido clorhidrico concentrado y
220 ml de agua a 363 K durante 1 hora. La temperatura se redujo hasta 353 K. La mezcla de reaccion se agitid
durante 3 horas mas. La masa caliente se separ6 por medio de filtracién, el residuo se lavé con 100 ml de etanol. El
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filtrado y la solucién de lavado se enfriaron hasta 380 K con mezcla, momento en el que tuvo lugar la cristalizaciéon
del producto. El producto se separd por medio de filtracion, se lavé con etanol frio y se secd en un dispositivo de
secado a vacio. El material seco se disolvio en 132 ml de agua y 110 ml de acido clorhidrico de un 32 % a 295 K.
Posteriormente, se enfri6 la mezcla hasta 273 K y se afiadieron gota a gota 86,4 g de una solucién de nitrito de sodio
de un 36 % a una velocidad tal, que se mantuvo la temperatura de la mezcla dentro del intervalo de 273 a 276 K.
Tras la adicion de la solucion de nitrito de sodio, la mezcla se agité durante una hora. Si no es detectado exceso de
nitrito durante una hora (detecciéon por medio del uso de yoduro de potasio/papel de almidén) son afiadidas mas
cantidades de solucion de nitrito de sodio. El exceso de nitrito restante se destruyé con &acido sulfamico.
Posteriormente, se afiadié gota a gota una solucion diazo a una solucién fria a 273 K de 33,4 g de imidazol en 130
ml de agua, de manera que el pH de la solucién se mantuvo dentro del intervalo de pH 10 a 11 por medio de la
adicion de un 36 % de una solucion de hidroxido de sodio. Tras completar la adicién de diazo, la suspension
obtenida se calent6 hasta 295 K, se ajust6 el pH a 10,5 con solucion de hidréxido de sodio de un 36 %. Tras agitar
durante una hora a este pH y temperatura, la suspension se filtr6 y posteriormente se lavo dos veces con 100 ml de
agua para obtener 200 g de producto hiumedo. Posteriormente, la torta de filtro de la etapa enterior se suspendi6 en
agua y se afiadieron simultaneamente 3 equivalentes en peso de sulfato de dimetilo e hidréxido de sodio para
mantener el pH dentro del intervalo de 10-10,3 y la temperatura en 300 K. Posteriormente, la mezcla de reaccion se
mantuvo durante una hora mas para terminar la hidrélisis del exceso de sulfato de dimetilo. Posteriormente, la
suspension se separo por filtracion.

Se obtuvieron aproximadamente 240 g de sélido humedo, que proporcionaron 140 g de producto seco de la férmula
siguiente

N/
[)—N‘ .
NN 0=8-0
(105a) \
N

Caracterizacion por medio de Datos de RMN 'H en metanol deuterado (128 barridos)/360 MHz:

Residuo del compuesto
8,415 D,j=2,7,6,6 0,95 acoplamiento orto
7,889 S 2,00 Imidazol
7,820 d,dd; 0,98 acoplamiento para
7,468 | D,dj=9,5:9,5 1,04 acoplamiento meta
4,203 S 6,22 metilo
3,69 S 3,00 sulfato de metilo

Se afiadieron 48 g del compuesto de férmula (105a) a una mezcla agitada de 11,6 g de clorohidrato de cisteamina
en 15 g de trietilamina y 70 g de acetonitrilo en una atmdsfera de nitrégeno a 293 K. Posteriormente, se mantuvo la
temperatura a 273 K. La mezcla de reaccion se agitié durante 20 horas a esta temperatura. La masa de reaccién se
filtrd y el residuo del filtrado se lavé con 45 ml de acetonitrilo y se sec6 al vacio para obtener 42,6 g del compuesto
de férmula (105). Caracterizacion por medio de Datos de RMN *H en metanol deuterado (128 barridos)/360 MHz:

Residuo del compuesto

8,11 dj=17 2,00 acoplamiento orto
supeZb?Jesto dd,J=8,6;j=14| 6,06 acoplamiento para

7,57 S acoplamiento de imidazol

7,00 d,j=95 2,04 acoplamiento meta

4,03 S 12,22 metilo

3,860 t 3,89 metileno

3,69 S 6,44 sulfato de metilo
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(continuacion)

Residuo del compuesto

3,109 t 4,28 metileno

Ejemplo A6

7o\
\ N
N—N,r S

SO, \S
wor O 20

1.Formacién de la Hidrazona: se afiadieron 14 g de &cido sulfarico a 42 g de agua y se enfri6 hasta 293 K. Se
afadieron 24 g de N-metil-fenil hidrazina (100 %) con agitacion. Se afiadieron gota a gota 24,5 g de 4-piridina-
aldehido durante 15 minutos y se continud la agitacion durante 1 hora. Se elevo el pH hasta 2,2 por medio de la
adicion de una solucion de hidroxido de sodio de un 36 % en agua. Se afiadieron 2,7 g de cloruro de sodio a 333
K. La agitacion se continu6 a esta temperatura durante una hora. Se separd la suspension por medio de
filtracion; se secé la torta filtrante a 343 K a vacio para proporcionar 42 g de polvo naranja.

2.Agente Algquilante: se enfriaron una mezcla de 15,4 g de 2,2-ditiodietanol en 100 ml de cloroformo y 24,1 g de
piridina con agitacion a 273 K y posteriormente, se afiadieron 41,0 g de cloruro de tosilo en pequefas
cantidades, manteniendo la temperatura. Tras completar la adicion, se dej6 la mezcla durante la noche en el
frigorifico. Se homogeneiz6 la mezcla de reaccion con una suspension de agua/acido clorhidrico/hielo. Se
separaron las fases, se lavaron con agua y se secaron. Se usO la solucion obtenida de diéster de
toluenosulfonato en la etapa 3.

3.Alguilacion: se disolvio la hidrazona anterior por medio de agitacion con la cantidad equivalente de solucion de
diéster. Se elevd la temperatura a 334 K que se mantuvo durante las siguientes 48 horas. Se filtraron los cristales
separados de la suspension. Se lavé el producto con 50 ml de cloroformo y se secé al vacio para obtener 59 g de
un producto sélido naranja. Se recristaliz6 el producto dos veces a partir de metanol.

Caracterizacion por medio de Datos de RMN *H en metanol deuterado (32 barridos)/360 MHz:

Residuos del compuesto

8,632 d 6,8 4,00 piridinilo
8,070 d 6,7 3,98 piridinilo
7,701 d 7,0 3,74 tosilato
7,648 S 2,04 hidrazona
7,528 d 6,1 3,967 fenilo
7,410 t 6,1 4,025 fenilo
7,195 t 6,6 3,846 tosilato
7,148 t 6,4 2,05 fenilo
4,78 t 6,77 4,00 etileno
3,625 S 6,05 mehidrazona
3,385 t 6,55 4,087 etileno
2,326 S 5,90 tosilato
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Ejemplo A7

A NS
(107) §INTN SN N Y
N

1.Monoazo: se afiadieron 50,0 g de 2-amino-tiazola una solucion agitada de 135 ml de &cido sulfurico de un 60 % a
293-310K. Posteriormente, la mezcla de reaccién se enfrio a 273 K y se afiadieron gota a gota 81 ml de acido
nitrosilsulfdrico de un 40 % con una tasa tal, que se mantuvo la temperatura de la mezcla dentro del intervalo de 273
a 276 K por medio de enfriamiento. Tras la adicién, la mezcla se agité durante cuatro horas. Se afiadi6 gota a gota la
solucién a una mezcla de hielo y agua bien agitada (400 g) que contenia 2,5 g de acido amidosulfurico. Se
afadieron gota a gota 60,5 g de dimetilanilina a la solucion diazo obtenida (a 273 K se afiadio hielo cuando fue
necesario). Posteriormente, se elevo el pH de la solucion hasta el intervalo de 5 a 6 por medio de la adicion de una
solucién de hidréxido de sodio de un 36 %. Tras una hora agitando a este pH y temperatura, la suspension se filtro y
posteriormente se lavo dos veces con 50 ml de agua para obtener 155 g de producto humedo. Tras el secado, se
obtuvo colorante monoazo 100.

2. Agente alquilante: se enfriaron una mezcla de 15,4 g de 2,2-ditiodietanol en 100 ml de cloroformo y 24,1 g de
piridina con agitacion a 273 K y posteriormente se afiadieron 41,0 g de cloruro de tosilo en pequefias cantidades
manteniendo la temperatura. Tras completar la adicién, se dejo la mezcla durante la noche en el frigorifico. Se
homogeneizé la mezcla de reaccion con una suspension de agua/acido clorhidrico/hielo, se separaron las fases, se
lavo con agua y se secO. Se uso la solucion obtenida de diéster de toluenosulfonato en la etapa siguiente.

3. Alguilacion: se disolvié el monoazo anterior por medio de agitacién en una soluciéon de diéster. Se elevd la
temperatura hasta 333 K. La temperatura se mantuvo a 333 K durante las siguientes 60 horas. Se filtraron los
cristales separados de la suspension. Se lavo el producto con 50 ml de cloroformo y se secé al vacio para obtener
59 g de un producto sélido de color violeta oscuro. Se recristaliz6 el producto dos veces a partir de metanol.
Caracterizacion por medio de Datos de RMN *H en metanol deuterado (128 barridos)/360 MHz:

Residuos de compuesto

8,095 d J =8,6; 2,07

7,867 d J=4,2 2,00 tiazol
7,696 d [superpuesto 6 fenileno
7,470 d J=43 1,968 tiazol
7,217 d J=8,6 4,00 tosilo
7,083 d J=8,6 3,97 fenileno
4,856 t 5,6 4,08 metileno
3,419 S 12 metilo
3,139 t 5,6 4,01 metileno
2,309 S 6,00 metilo
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Ejemplo A8

Sintesis Monoazo

Se afiadieron 90,0 g de 2-amino-6-metoxi-benzotiazol a una solucién agitada de 135 ml de acido sulfurico de un 60
% a 293 K. La mezcla de reaccion se enfrié a a 273 K y se afiadieron gota a gota 81 ml de &cido nitrosilsulftrico de
un 40 % a una velocidad tal, que la temperatura de la mezcla se mantuvo dentro del intervalo de 273 a 276 K con
enfriamiento y se agita durante cuatro horas. Se afiadio la solucion gota a gota a una mezcla de hielo y agua bien
agitada (400 g) que contenia 2,5 g de acido amidosulfurico, se afiadieron gota a gota 60,5 g de de dimetilanilina a la
solucién diazo obtenida (a 273 K se afiadié hielo cuando fue necesario). Se ajusté el pH de la solucién entre 5y 6
por medio de la adicién de una solucién de hidroxido de sodio de un 36 %. Tras agitar una hora a este pH y
temperatura, la suspension se filtrd y se lavé dos veces con 50 ml de agua para obtener 255 g del producto humedo.
Tras secar se obtuvo el colorante de monoazo 151.

2. Agente alquilante: se enfriaron una mezcla de 21,4 de 2,2-ditiodietanol en 100 ml de cloroformo y 24,1 de piridina
con agitacion a 273 K y posteriormente se afiadieron 41,0 g de anhidrido de mesilo en pequefas cantidades a
temperatura constante. Tras completar la adicion, se dej6 la mezcla durante la noche en el frigorifico para terminar la
reaccion. Se homogeneizé la mezcla de reaccion con una suspension de agua/acido clorhidrico/hielo, se separaron
las fases, se lavo con agua y se sec6. Se us0 la solucion obtenida de diéster de metanosulfonato en la siguiente
etapa.

3. Alquilacion: se disolvieron dos equivalentes del monoazo anterior por medio de agitacion en la solucion de diéster.
Se elevo la temperatura hasta 334 K. La temperatura se mantuvo a 334 K durante las siguientes 80 horas. Se
filtraron los cristales separados de la suspension. Se lavé el producto con 50 ml de cloroformo y se secé al vacio
para obtener 80 g de un producto sélido de color violeta oscuro. Se recristalizé el producto dos veces a partir de
etanol.

Caracterizacion por medio de Datos de RMN 'H en metanol deuterado (128 barridos)/360 MHz:

Residuos de compuesto
7,924 d 7,3 3,95 fenileno
7,5109 S 3,82 imidazol
6,857 d 7.8 3,96 fenileno
4,038 s 12,06 dimetilo
3,595 t 3,982 metileno
2,925 t 4,00 metileno

23



10

15

20

25

ES 2439708 T3

Ejemplo A9

S
@:?—N\\ D /
N N N
\
(109)

Mismo procedimiento de preparacion que se describe en el ejemplo 8, pero con la diferencia de que se usé 2-amino-
benzotiazol en lugar de 2-amino-6-metoxi-benzotiazol.

Ejemplo A10

| |
N

(110) § TN | \ N
Y_N\ —Q—\/\I/\//\, ) —/« 0

Se afiadieron 19,9 g de N,N"-dimetil-etilendiamina con agitacion a 120 g de acetonitrilo y al compuesto de la férmula
(101a) a 293 K en una atmésfera de nitrégeno.

Se elevd la temperatura hasta 333 K mientras que disminuy6 la viscosidad de la mezcla de reaccion. Se agité la
mezcla de reaccion a esta temperatura durante 25 horas. Posteriormente, se agitdé la masa de reacciéon durante 4
horas mientras se reducia la temperatura a 295 K. La masa de reaccion se filtr6 y el residuo del filtrado se lavd con
45 ml de acetonitrilo. Posteriormente, se sec6é el material a vacio para obtener 16 g de producto.

2. Agente Alquilante: se enfriaron una mezcla de 5,4 g de 2,2-ditiodietanol en 100 ml de cloroformo y 24,1 g de
piridina con agitacion a 273 K y posteriormente se afiadieron 41,0 g de cloruro de tosilo en pequefias cantidades a
temperatura constante. Tras completar la adicion, se dejé la mezcla durante la noche en el frigorifico. Se
homogeneiz6 la mezcla de reaccidén con una suspension de agua/acido clorhidrico/hielo, se separaron las fases, se
lavo con agua y se secO. Se us6 la solucion obtenida de metano-benceno-diéster de sulfonato en la etapa siguiente.
3. Alguilacién: la agitacion en la solucién de diéster en cloroformo disolvié dos equivalentes de los siguientes
monoazo. Se elevo la temperatura hasta 333 K. La temperatura se mantuvo a 333 K durante las siguientes 20 horas.
Se filtraron los cristales separados de la suspension. Se lavé el producto con 50 ml de cloroformo y se sec6 al vacio
para obtener 80 g de un producto soélido oscuro. Se recristalizo el producto dos veces a partir de metanol.

Residuo del compuesto
7,924 d 7,3 3.95 fenileno
7,5109 S 3.82 imidazol
6,857 d 7,8 3.96 fenileno
4,038 S 12.06 dimetilo
3,595 t 3.982 metileno
2,925 t 4.00 metileno

Ejemplo A1l

i

N
N, H
0 AT~ ()
“eH H H /
H,C

H,

Z—0

2

Mismo procedimiento de preparacion que se ha descrito en el ejemplo A10, pero con la diferencia de que se usé
etilendiamina en lugar de N,N"-dimetil-etilendiamina.
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Ejemplo A12

| |
N
(112) TN <:> H 1 N ,N—(N
(—N\ N N\/\ﬁ)K/\S'S\/\g \/\H—@'N' /;‘JJ

1. Se afiadieron 16,9 g de etilendiamina al compuesto de férmula (101a) (preparado en el Ejemplo A1) y 120 g de
isopropanol a 293 K en una atmoésfera de nitrégeno bajo agitacion. Se elevé la temperatura hasta 333 K mientras
disminuia la viscosidad de la mezcla de reaccion. Se agitd la mezcla de reaccion a esta temperatura durante 25
horas. Posteriormente, se agitd la masa de reaccién durante 4 horas mientras se disminuia la temperatura a 295
K. La masa de reaccion se filtré y el residuo del filtrado se lavé con 45 ml de isopropanol. Posteriormente, se
seco el residuo del filtro a vacio para obtener 16 g del producto.

2. Agente Acilante: se calenté una mezcla de 15,4 g de acido 2,2-ditiodipropiénico y 41,0 g de cloruro de tionilo
hasta 333 K durante 2 horas a temperatura constante.

Tras completar la adicion, se destié la mezcla a vacio.

3. Alcilacién: se disolvieron dos equivalentes del monoazo anterior por medio de agitacién en una solucion de
cloruro &cido en cloroformo. Se elevd la temperatura hasta 333 K y se mantuvo durante las siguientes 48 horas.
Se filtraron los cristales separados en la suspension. Se lavé el producto con 50 ml de cloroformo y se sec6 al
vacio para obtener 80 g de un producto sélido de color rojizo oscuro que se recristaliza dos veces a partir de
metanol.

Datos de RMN 'H en metanol deuterado (128 barridos)/360 MHz:

Residuos de compuesto
7,924 d 7,3 3,95 fenileno
7,5109 s 3,82 imidazol
6,857 d 7,8 3,96 fenileno
4,038 s 12,06 dimetilo
3,595 t 3,982 metileno
2,925 t 4,00 metileno
Ejemplo A13
A H
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1. Formacién de Hidrazona: se afiadieron 14 g de &cido sulflrico a 42 g de agua y se enfri6 hasta 293 K. Se
afadieron 25 g de N-metil-fenil hidrazina (100 %) con agitacion. Se afiadieron gota a gota 24,0 g de 4-piridin-
aldehido durante 15 minutos y se continud la agitacion durante 1 hora. Se elevo el pH hasta 2,2 por medio de la
adicion de una solucién de hidroxido de sodio de un 36 % en agua. Se afiadieron 2,7 g de cloruro de sodio a una
temperatura de 333 Ky se agitd durante una hora a esta temperatura. Se separ6 la suspension por medio de
filtracion, se sect la torta filtrante a 343 K a vacio para dar lugar a 43 g de polvo de color naranja.

2. Agente Alquilante: se enfriaron una solucion de 22,5 g de diclorohidrato de cisteamina en agua y 31,4 g de
cloruro de bromoacético con agitacién hasta 273 K y posteriormente se mantiene constante el pH por medio de la
adicion de una solucion de NaOH en pequefias cantidades a temperatura constante.

Tras completar la adicion se dej6 la mezcla durante la noche en el frigorifico. La mezcla tenia dos fases, que se
separaron , se lavaron con agua y se secaron.

3. Alquilacion: se disolvié la hidrazona anterior en metanol por medio de agitaciéon con la solucion de dibromuro.
Se elevd la temperatura hasta 60 °C y se mantiene a 60 °C durante las siguientes 24 horas. Se filtraron los
cristales separados de la suspension. Se lavé el producto con 50 ml de metanol y se sec6 al vacio para obtener
49 g de un producto sélido de color naranja. Se recristalizé el producto dos veces a partir de metanol.
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Datos de RMN 'H en metanol deuterado (32 barridos)/360 MHz:

Residuos del compuesto

8,442 d 6,8 4,00 piridinilo
8,007 d 6,7 3,935 piridinilo
7,517 S 2,04 hidrazona

7.4 m 8,08 fenilo
7,162 t 6,4 1,982 fenilo
5,235 s 3,648 etileno
3,625 t 6,75 3,05 etileno
3,489 S 6,23 metilo
2,947 t 6,55 4,087 etileno

Ejemplo A14
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1. Se afiadieron 9,9 g de N,N-dimetil-etilendiamina a 120 g de acetonitrilo y al compuesto de férmula (101a)
(preparado en el Ejemplo Al) a 293 K en una atmdsfera de nitrégeno bajo agitacion. Se elevé la temperatura
hasta 333 K mientras disminuia la viscosidad de la mezcla de reaccidén. Se agité la mezcla de reaccion a esta
temperatura durante 25 horas. La masa de reaccion se agitd durante 4 horas mientras se disminuia la
temperatura a 295 K. La masa de reaccion se filtré y el residuo del filtrado se lavé con 45 ml de acetonitrilo.
Posteriormente, se sec6 el material a vacio para obtener 16 g del producto.

2. Agente Alguilante: se enfrié6 una mezcla de 15,4 g de 2,2-ditiodietanol en 100 ml de cloroformo y 24,1 g de
piridina con agitacion hasta 273 K y posteriormente se afiadieron 41,0 g de cloruro de tosilo en pequefas
cantidades a temperatura constante. Tras completar la adicion, se dejé la mezcla de reaccion durante la noche
en el frigorifico. Se homogeneiz6 la mezcla de reaccidén con una suspension de agua/acido clorhidrico/hielo, se
separaron las fases, se lavaron con agua y se secaron. La solucién obtenida de metano-benceno-diéster de
sulfonato se usa en la siguiente etapa.

3. Alquilacion: la agitacion de la solucion de diéster en cloroformo disolvié dos equivalentes del monoazo anterior.
Se elevo la temperatura hasta 333 K y se mantuvo a 333 K durante las siguientes 20 horas. Se filtraron los
cristales separados en la suspension. Se lavo el producto con 50 ml de cloroformo y se secd al vacio para
obtener 80 g de un producto sélido de color oscuro, que se recristaliza dos veces a partir de metanol.

Residuo del compuesto

7,966 d 7,3 3,95 fenileno
7,718 d 8 4,04 tosilato
7,564 S 3,82 imidazol
7,226 d 8 4,05 tosilato
6,927 d 7,8 3,96 fenileno
4,050 S 12,06 dimetilo
3,90 m 4,1 metileno
3,76 m 4, metileno
3,595 t 3,982 metileno
3,31 S 12 metilo

2,925 t 4,00 metileno
2,32 S metilo
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Ejemplo 15
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Se hizo reaccionar el compuesto de formula (102 a) (preparado en el ejemplo 2) con N,N-dimetil-etilendiamina de
acuerdo con el procedimiento que se describe en el Ejemplo Al4. Se us6 el mismo agente alquilante para
proporcionar el compuesto de formula (115).

Ejemplo A16
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Se hizo reaccionar el compuesto de férmula (104a) (preparado en el Ejemplo A4) con N,N-dimetil-etilendiamina de
cuerdo con el procedimiento descrito en el Ejemplo Al4.
Se us6 el mismo agente alquilante y se obtuvo el compuesto de férmula (116).

Ejemplo B/ Ejemplos de Aplicacién:

Se analizé la solidez frente al lavado del cabello tefiido por medio de la escala de Grey de acuerdo con los
pigmentos organicos industriales por medio de Herbst&Hunger, 22 ed. engl.,, S. 61) N 10: DIN 54 001-8-1982,
"Herstellung und Bewertung der Aenderung der Farbe". ISO 105-A02-1993.

En los siguientes ejemplos de aplicacion se usaron las composiciones con las definiciones siguientes:

Solucién (1) (locién permanente, pH 8,2): Agua, Tioglicolato de Amonio, Bicarbonato de Amonio, Etoxidiglicol,
Hexilen Glicol, Acido Tioglicdlico; Acido Tiolactico, Aceite de Ricino PEG-60 hidrogenado, Glicina, Acido
Etidronico, Isoceteh-20, Polisilicona-9, Copolimero de Estireno/PVP, Trideceth-12, Amodimeticona, Cloruro de
Cetrimonio, Hidroxido de Amonio, Policuaternium-6, Alcohol Isopropilico, Alcohol denat., Simeticona, Perfume.
Solucién (2) (fijacion permanente, pH 3,9): basado en: Agua, Agua Oxigenada, Propilenglicol, Proteina de Trigo
Hidrolizada de Hidroxipropil Laurildiamonio, PEG-5 Cocoamida, Cocoanfoacetato de Sodio, Policuaternium-35,
Coco-Betaina, Acetaminofeno, Acido Fosférico, Cloruro de Sodio, Perfume

Solucién (3) (solucién de tenido): se disolvié un 0,1 % de colorante en una soluciéon de un 10 % de tensioactivo
no iénico (Plantacare 200 UP, Henkel) ajustada a un pH de 9,5 usando acido citrico o monoetanolamina.
Solucién (4) (locién permanente, pH 8,7): Agua, Acido Tioglicélico, Bicarbonato de Amonio, Hidréxido de Amonio,
Aceite de Ricino PEG-60 Hidrogenado, Sericina, Policuaternium 22, Queratina Hidrolizada de Hidroxipropil
Laurildiamonio, Fosfato de Hidroxietil Cetildiamonio, Cocoanfopropionato de Sodio, Perfume/Fragancia,
Copolimero de Estireno/PVP, Pantetato de Pentasodio, Acido Ascorbico, Salicilato de Bencilo, Hidroxiisohexil 3-
Ciclohexen Carboxaldehido, Hexil Cinamal, Butilfenil Metilpropional, Lianol.

Solucion (5) (fijacion permanente, pH, 2,9): Basada en: Agua, Agua Oxigenada, Cloruro de Hidroxicetil Hidroxietil
Dimonio, Etidronato de Tetrasodio, Aceite de Ricino de PEG-40 Hidrogenado, Acido Salicilico, EDTA de
Tetrasodio, Copolimero de Estireno/PVP, Sericina, Perfume/Fragancia, Acido Fosférico.

Material colorante de placebo: obtenido por medio de adicion de 11 ml de solucién de amoniaco (un 25 % en
peso) a 343 K a una composicién que consiste en cloruro de amonio de un 0,5 % en peso, EDTA de tetrasodio,
un 0,2 % en peso, silice de un 0,1 % en peso, agua, se aflade un 100 % en peso.

Posteriormente, se afiadié la mezcla obtenida a una composicién que consiste en alcohol cetearilico, un 11 % en
peso, olet-5, un 5 % en peso, acido oleico, un 5 % en peso, estearamida MEA, un 2,5 % en peso, cocoamida MEA,
un 2,5 % en peso, propilenglicol, un 1,0 % en peso.
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Composicién de coloracién de un placebo: se obtuvo la composicion de coloracion de un placebo por medio de
adicion de 11 ml de solucién de amoniaco (un 25 % en peso) a 343 K a una composicién que consiste en cloruro
de amonio de un 0,5 % en peso, EDTA de tetrasodio, un 0,2 % en peso, silice de un 0,1 % en peso, agua, se
afiadié un 100 % en peso y un 0,2 % en peso de un colorante. Posteriormente, se afiadié la mezcla a una
composicion que consistia en alcohol cetearilico, un 11 % en peso, olet-5, un 5 % en peso, acido oleico, un 2,5 %
en peso, estearamida MEA, un 2,5 % en peso, cocoamida MEA, un 2,5 % en peso, propilenglicol, un 1,0 % en
peso.

Ejemplo B1

Se enjaboné una trenza de cabello humano blanqueado. Posteriormente, se colocé la trenza de cabello secado con
una toalla sobre una placa de vidrio. Se aplicé la solucién (1) a la trenza de cabello himedo. Trascurridos 10 minutos
se aclaro la trenza de cabello con agua del grifo y se prensé con una toallita de papel. Posteriormente, se traté la
trenza con una solucién 3 que contenia el colorante de férmula (101) (Ejemplo Al) durante 20 minutos y
posteriormente se aclaré con agua. Después, se aplico la solucién (2) a la trenza de cabello secado con la toalla.
Trascurridos 10 minutos, se aclaré la trenza de cabello con agua del grifo de nuevo y se secé.

La trenza adquirié un color rojo intenso con una muy buena solidez frente al lavado.

A modo de comparacion, se tratd otra trenza de cabello humano, blanqueado, Unicamente con una solucién (3) que
contenia el colorante de la formula (101) durante 20 minutos y posteriormente se lavo con agua y se seco.
La trenza mostré un rojo menos intenso y la solidez frente al lavado fue mucho peor.

Ejemplo B2:

Se enjabond una trenza de cabello humano rubio no dafiado. Posteriormente, se colocé la trenza de cabello secado
con una toalla sobre una placa de vidrio. Se aplico la solucion (1) (solucién permanente) a la trenza de cabello
humedo. Trascurridos 10 minutos, se aclard la trenza de cabello con agua del grifo y se prensé con una toallita de
papel. Posteriormente, se tratd la trenza con una solucidon 3 que contenia el colorante del Ejemplo A2 durante 20
minutos y posteriormente se aclaré con agua. Después, se aplico la solucion (2) (fijacion permanente) a la trenza de
cabello secado con la toalla. Trascurridos 10 minutos se aclaré la trenza de cabello con agua del grifo de nuevo y se
seco.

La trenza adquirié un color violeta intenso con una muy buena solidez frente al lavado.

A modo de comparacion, se trato otra trenza de cabello humano rubio no dafiado Unicamente con una solucion 3
que contenia el colorante durante 20 minutos y posteriormente se lavé con agua y se seco.
La trenza muestra un violeta menos intenso y la solidez frente al lavado es mucho peor.

Ejemplo B3:

Se aplicé una solucion de material colorante de un 0,1 % en peso del compuesto de formula (101) en solucién de
plantaren (pH = 9,5) sobre el cabello seco (dos mechones de cabello rubio, dos de rubio medio y dos de cabello
dafiado) y se dejé reposar durante 20 minutos a temperatura ambiente. Posteriormente, se aclararon los mechones
con agua del grifo y se secaron durante 12 horas.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 2-3
Rubio medio rojo 3
Dafiado rojo 3

Ejemplo B4:

Se aplicé una solucion de material colorante de un 0,1 % en peso del compuesto de formula (101) en solucién de
plantaren (pH = 9,5) sobre el cabello enjabonado (dos mechones de cabello rubio, dos de rubio medio y dos de
cabello dafiado). Posteriormente, se colocan los mechones secados con una toalla en una placa de vidrio y se tratd
con una solucién (1) (locién permanente) y se dejaron reposar durante 10 minutos. Posteriormente, se aclararon los
mechones con agua del grifo y se trataron los mechones secados con una toalla con una solucion (2) fijacion
permanente y se dejaron reposar durante 10 minutos. Posteriormente, se aclararon los mechones con agua del grifo
y se secaron durante 12 horas a temperatura ambiente.
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Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechon Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 5
Rubio medio rojo 5
Marrén rojo 5
Darfiado rojo 5

Ejemplo B5:

Misma aplicacion que se ha descrito en el ejemplo B4, pero con la diferencia de que el compuesto de formula (101)
se sustituy6 por el compuesto de formula (102).

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechoén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 5
Rubio medio rojo 5
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 5

Ejemplo B6:

Se aplicd la solucion (1) (locién permanente) sobre cabello enjabonado (dos mechones de cabello rubio, dos de
rubio medio y dos de cabello dafiado) y se dejé reposar durante 5 minutos. Posteriormente, se aclararon los
mechones con agua del grifo y se trataron los mechones secados con una toalla con una solucién de material
colorante de un 0,1 % en peso que consistia en el compuesto de féormula (101) en plantaren (pH 0 9,5) y se dejaron
reposar durante 20 minutos y posteriormente se aclararon. Después, se trataron los mechones secados con una
toalla con una solucion (2) (fijacion permanente) y se dejaron reposar durante 10 minutos. A continuacién se
aclararon los mechones con agua del grifo y se secaron durante 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 5
Rubio medio rojo 5
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 5

Ejemplo B7:

Se aplico una solucién (1) (fijacion permanente) que tenia un pH de 8,2, que se mezclé con un equivalente en peso
de agua para proporcionar un pH de 8,00, sobre cabello enjabonado (dos mechones de cabello rubio, dos de rubio
medio y dos de cabello dafiado) y se dejo reposar durante 10 minutos. Posteriormente, se aclararon los mechones
con agua del grifo y se trataron los mechones secados con la toalla con una solucion de material colorante de un 0,1
% en peso que consistia en el compuesto de férmula (101) en plantaren (pH = 9,5) y se dejoé reposar durante 20
minutos y posteriormente se aclard. Después, se trataron los mechones secados con la toalla con una solucion (2)
(fijacion permanente) y se dejaron reposar durante 10 minutos. Después, se aclararon los mechones con agua del
grifo durante 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechon Color Solidez frente al lavado

Rubio rojo 5

Rubio medio rojo 5
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(continuacion)

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechén Color Solidez frente al lavado
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 4-5

Ejemplo B8:

Misma aplicacion que se ha descrito en el ejemplo B7, pero con la diferencia de que la solucion de ondulado
permanente se dejo reposar durante 5 minutos en lugar de 10 minutos.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 4-5
Rubio medio rojo 5
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 4-5

Ejemplo B9:

Se aplico una solucion (1) (fijacion permanente) que tenia un pH de 8,2, que se mezcld con un equivalente en peso
de agua para proporcionar un pH de 8,00, sobre cabello enjabonado (dos mechones de cabello rubio, dos de rubio
medio y dos de cabello dafiado) y se dejo reposar durante 10 minutos. Posteriormente, se aclararon los mechones
con agua del grifo y se trataron los mechones secados con la toalla con una solucién de material colorante de un 0,1
% en peso que consistia en el compuesto de férmula (101) en plantaren (pH = 9,5) y se dej6 reposar durante 20
minutos y posteriormente se aclard. Después, se trataron los mechones secados con la toalla con una solucion (2)
(fijacion permanente) y se dejaron reposar durante 10 minutos. Después, se aclararon los mechones con agua del
grifo durante 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 4
Rubio medio rojo -
Marrén rojo -
Dafiado rojo 4

Ejemplo B10:

Se aplicd una solucion 1 (fijacion permanente) que tenia un pH de 8,2, que se mezcld con dos equivalentes en peso
de agua para proporcionar un pH de 8,0, sobre cabello enjabonado (dos mechones de cabello rubio, dos de rubio
medio y dos de cabello dafiado) y se dejo reposar durante 10 minutos. Posteriormente, se aclararon los mechones
con agua del grifo y se trataron los mechones secados con la toalla con una solucién de material colorante de un 0,1
% en peso que consistia en el compuesto de formula (101) en plantaren (pH = 9,5) y se dejoé reposar durante 20
minutos y posteriormente se aclard. Después, se trataron los mechones secados con la toalla con una solucion 2
(fijacion permanente) y se dejaron reposar durante 10 minutos. Después, se aclararon los mechones con agua del
grifo durante 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champt / Resultados
Mechén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 4
Rubio medio rojo -
Marrén rojo -
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(continuacién)

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados

Mechén Color Solidez frente al lavado

Dafiado rojo 4

Ejemplo B11:

Se aplico una solucion 1 (fijacion permanente) que tenia un pH de 8,2, que se mezcl6 con dos equivalentes en peso
de agua para proporcionar un pH de 8,08, sobre cabello enjabonado (dos mechones de cabello rubio, dos de rubio
medio y dos de cabello dafiado) y se dejé reposar durante 1 minuto. Posteriormente, se aclararon los mechones con
agua del grifo y se trataron los mechones secados con la toalla con una solucién de material colorante de un 0,1 %
en peso que consistia en el compuesto de férmula (101) en plantaren (pH = 9,5) y se dejo reposar durante 10
minutos y posteriormente se aclard. Después, se trataron los mechones secados con la toalla con una solucién 2
(fijacion permanente) y se dejaron reposar durante 10 minutos. Después, se aclararon los mechones con agua del
grifo durante 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 4
Rubio medio rojo -
Marrén rojo -
Dafiado rojo 3

Ejemplo B12:

Se aplico una solucion 1 (fijacion permanente) que tenia un pH de 8,2 sobre cabello enjabonado (dos mechones de
cabello rubio, dos de rubio medio y dos de cabello dafiado) y se dejo reposar durante 10 minutos. Posteriormente, se
aclararon los mechones con agua del grifo y se trataron los mechones secados con la toalla con una solucion de
material colorante que consistia en

a. compuesto de férmula (101) de acuerdo con el ejemplo Al, 0,2 % en peso de una solucién en plantaren, y

b. una solucién acuosa de agua oxigenada, 6 % en peso, que se mezclaron juntos en una proporcién en peso de
1:1, y posteriormente se apliclaron sobre el cabello y se dejaron reposar durante 30 minutos, y a continuacion, se
aclararon y después de enjabonaron, y después de ello se secaron durante 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo claro 2-3
Rubio medio rojo claro 2-3
Marrén rojo claro 4
Dafiado rojo claro 2

Ejemplo de Aplicacion B13:

Se aplicé una solucién 1 (fijacion permanente, pH 8,2) sobre cabello enjabonado (dos mechones de cabello rubio,
dos de rubio medio y dos de cabello dafiado) y se dejo reposar durante 10 minutos. Posteriormente, se aclararon los
mechones con agua del grifo y se trataron los mechones secados con la toalla con una solucién de material
colorante que consistia en

a. compuesto de férmula (101) de acuerdo con el ejemplo Al, un 0,2 % en peso de una solucion en plantaren, y

b. un material colorante de placebo, que se mezclaron juntos en una proporcién en peso de 1:1 y posteriormente se
apliclaron sobre el cabello y se dejaron reposar durante 30 minutos y posteriormente se aclararon.

Después, se trataron los mechones secados con una solucion (2) (fijacion permanente) y se dejaron reposar durante
10 minutos. Posteriormente, se aclararon los mechones con agua del frigo y se secaron 12 horas a temperatura
ambiente.
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Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechon Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo claro 5
Rubio medio rojo claro 5
Marrén rojo claro 5
Dafiado rojo claro 5

Ejemplo de Aplicacion B14:

Se aplico una solucion (1) (fijaciébn permanente, pH 8,2) sobre cabello enjabonado (dos mechones de cabello rubio,
dos de rubio medio y dos de cabello dafiado) y se dejo reposar durante 10 minutos. Posteriormente, se aclararon los
mechones con agua del grifo y se trataron los mechones secados con la toalla con una solucién de material
colorante de un 0,1 % en peso que consistia en el compuesto de formula (101) en solucién (2) (fijacién permanente)
y se dejé reposar durante 20 minutos. Después, se aclararon los mechones con agua del grifo durante 12 horas a
temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 4
Rubio medio rojo 4-5
Marrén rojo 4-5
Dafiado rojo 3

Ejemplo de Aplicacion B15:

Se aplicé una composicién que consistia en

a. una solucion 1 (locién permanente) que tiene un pH 8,2,y

b. una solucién de un 0,2 % en peso de compuesto de formula (101) en plantaren,

gue se mezclaron juntas en una proporcion en peso de 1:1, sobre cabello enjabonado (dos mechones de cabello
rubio, dos de rubio medio y dos de cabello dafiado) y se dejé reposar durante 10 minutos. Posteriormente, se
aclararon los mechones con agua del grifo. se trataron los mechones secados con una toalla con una solucién 2
(fijacion permanente), y se dejaron reposar durante 10 minutos. Después, se aclararon los mechones con agua del
grifo y se secaron durante 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechoén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 4-5
Rubio medio rojo 5
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 4-5

Ejemplo B16:

Se aplicd una composicién que consistia en

a. una solucion (1) (lociéon permanente) que tiene un pH 8,2,y

b. una solucion de un 0,1 % en peso de compuesto de férmula (101) en plantaren, que se mezclaron juntas en una
proporcion en peso de 1:1, sobre cabello enjabonado (dos mechones de cabello rubio, dos de rubio medio y dos de
cabello dafiado) y se dejo reposar durante 20 minutos. Posteriormente, se aclararon los mechones con agua del
grifo. Se trataron los mechones secados con una toalla con una solucién (2) (fijacion permanente), y se dejaron
reposar durante 10 minutos. Después, se aclararon los mechones con agua del grifo y se secaron durante 12 horas
a temperatura ambiente.
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Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechon Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 4
Rubio medio rojo 5
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 3

Ejemplo B17:

Se aplico una solucion 1 (fijacion permanente, pH 8,2) sobre cabello enjabonado (dos mechones de cabello rubio,
dos de rubio medio y dos de cabello dafiado) y se dejo reposar durante 20 minutos. Posteriormente, se aclararon los
mechones con agua del grifo y se trataron los mechones secados con la toalla con una solucién de material
colorante de un 0,1 % en peso de compuesto de férmula (101) en solucién (2) (fijacion permanente) y se dejo
reposar durante 20 minutos. Después, se aclararon los mechones con agua del grifo. Se trataron los mechones
secados con una toalla con una composicion que consistia en a. un material colorante de placebo y b. una solucion
acuosa de agua oxigenada, un 12 % de en peso, y que tenia una proporcion en peso de placebo con respecto a
solucion de agua oxigenada de 1:1. Posteriormente se dejaron reposar los mechones durante 30 minutos.

Se aclararon mechones con agua del grifo, se enjabonaron y se secaron 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 5
Rubio medio rojo 5
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 4-5

Ejemplo B18:

Se aplico una solucién (1) (fijacion permanente; pH 8,2) sobre cabello enjabonado (dos mechones de cabello rubio,
dos de rubio medio y dos de cabello dafiado) y se dejo reposar durante 10 minutos. Posteriormente, se aclararon los
mechones con agua del grifo y se trataron los mechones secados con la toalla con una solucion de material
colorante de un 0,1 % en peso de compuesto de formula (101) en solucién (2) (fijacién permanente) y se dejé
reposar durante 20 minutos. Después, se aclararon los mechones con agua del grifo. Se trataron los mechones
secados con una toalla con una composicién de fijacion que consistia en a) amoniaco y b) una soluciéon acuosa de
agua oxigenada que tenia un pH de 9,8. Posteriormente se dejaron reposar los mechones durante 10 minutos. Se
aclararon los mechones con agua del grifo, se enjabonaron y se secaron 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 5
Rubio medio rojo 5
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 4-5

Ejemplo B19:
Se aplicd una composicién que consistia en

a. una solucion 1 (locién permanente), que tiene un pH 8,2,y
b. una solucion de un 0,1 % en peso de compuesto de formula (101) en plantaren, que se mezclaron juntas en
una proporcion en peso de 1:99 de componente a) con respecto a b)

sobre cabello enjabonado (dos mechones de cabello rubio, dos de rubio medio y dos de cabello dafiado) y se dejo
reposar durante 20 minutos. Posteriormente, se aclararon los mechones con agua del grifo. Se trataron los
mechones secados con una toalla con una composicién de fijacién que consistia en a) amoniaco y b) una solucion
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acuosa de agua oxigenada de pH 9,8. Posteriormente, se dejo reposar durante 10 minutos. Se aclararon los
mechones con agua del grifo, se enjabonaron y se secaron 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champt / Resultados
Mechoén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 4
Rubio medio rojo 4-5
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 3-4

Ejemplo B20:
Se aplicé una solucion de material colorante de

a. 25 ml de una solucién de un 0,1 % en peso de compuesto de férmula (101) y
b. 25 ml de una solucién de un 0,1 % en peso de compuesto de férmula (106)

sobre cabello seco (dos mechones de cabello rubio, dos de rubio medio y dos de cabello dafiado) y se dejé reposar
durante 30 minutos.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados
con champu / Resultados
Mechdén Color

Rubio naranja
Rubio medio naranja
Marrén naranja
Dafiado naranja

Ejemplo B21: se aplicé una solucién 1 (locion permanente; pH 8,2) sobre cabello enjabonado (dos mechones de
cabello rubio, dos de rubio medio y dos de cabellos dafiado) y se dejo reposar durante 10 minutos. Posteriormente
se aclararon con agua del grifo, y se trataron los mechones secados con una toalla con una solucion de material
colorante que consistia en

a. 25 ml de una solucion de un 0,1 % en peso de compuesto de formula (101) de acuerdo con el ejemplo Al en
plantaren, y

b. 25 ml de una solucién de un 0,1 % en peso de compuesto de formula (106) de acuerdo con el ejemplo A6 en
solucion de plantaren, se dejaron reposar durante 20 minutos y posteriormente se aclaro.

Se trataron los mechones secados con una toalla con una solucién (2) (fijacién permanente) y se dejaron reposar
durante 10 minutos. Se aclararon los mechones con agua del grifo y se secaron 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechoén Color Solidez frente al lavado
Rubio naranja 5
Rubio medio naranja 5
Marrén naranja 5
Dafiado naranja 5

Se mezclé una composicion que consistia en

a. solucion 4 (locién permanente) que tenia un pH de 8,7, con un equivalente de agua para dar lugar a pH 8,6) y

b. un 0,2 %, en peso de solucidn del compuesto de férmula (101) en plantaren, que se mezclaron juntas en una
proporcion en peso de 1:1, y se apliclaron sobre cabello enjabonado (dos mechones de cabello rubio, dos de rubio
medio y dos mechones de cabello dafiado) y se dejo reposar durante 5 minutos. Se aclararon los mechones con
agua del grifo. Se trataron los mechones secados con una toalla con una solucién (5) (fijacion permanente) y se dejo
reposar durante 10 minutos. Se aclararon los mechones con agua del grifo y se secaron 12 horas a temperatura
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ambiente.
Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechon Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 5
Rubio medio rojo 5
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 5
Ejemplo B23:

Se aplicé una solucion (1) (locién permanente, pH 8,2) sobre cabello enjabonado (dos mechones cabello rubio, dos
de rubio medio y dos mechones de cabello dafiado) y se dejo reposar durante 10 minutos. Se aclararon los
mechones con agua del grifo y se trataron los mechones secados con una toalla con una soluciéon de material
colorante que consiste en

a. un 0,2 % en peso de una solucién de compuesto de féormula (101) de acuerdo con el ejemplo Al en plantaren,
y

b. un material colorante de placebo, que se mezclaron juntos en una proporcién en peso de 1:1, y posteriormente
se apliclaron sobre el cabello y se dejd reposar durante 20 minutos y a continuacion se aclaro.

Se trataron los mechones secados con una toalla con una solucion 2 (fijacion permanente) y se dejaron reposar
durante 10 minutos. Se aclararon los mechones con agua del grifo y se secaron 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechoén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 5
Rubio medio rojo 5
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 5

Ejemplo B24:

Se aplico una solucion (1) (locién permanente, pH 8,2) sobre cabello enjabonado (dos mechones cabello rubio, dos
de rubio medio y dos mechones de cabello dafiado) y se dejo reposar durante 10 minutos. Se aclararon los
mechones con agua del grifo y se trataron los mechones secados con una toalla con una solucién de material
colorante que consiste en

a. un 0,2 % en peso de una solucion de compuesto de formula (101) de acuerdo con el ejemplo Al en plantaren,
y

b. un material colorante de placebo, que se mezclaron juntos en una proporcion en peso de 1:1, y posteriormente
se apliclaron sobre el cabello y se dej6 reposar durante 10 minutos y a continuacion se aclaré.

Se trataron los mechones secados con una toalla con una solucién (2) (fijacién permanente) y se dejaron reposar
durante 10 minutos. Se aclararon los mechones con agua del grifo y se secaron 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 5
Rubio medio rojo 5
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 4-5
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Ejemplo B25:

Se aplicé una solucién (1) (locién permanente) sobre cabello enjabonado (dos mechones de cabello rubio, dos de
rubio medio y dos de cabello dafiado) y se dejo reposar durante 10 minutos. Se aclararon los mechones con agua
del grifo y se trataron los mechones secados con la toalla con una solucion de material colorante de un 0,1 % en
peso de compuesto de formula (101) en plantaren, se dejo reposar durante 20 minutos y posteriormente se aclard.
Se trataron los mechones secados con una toalla con una solucion 2 (fijacion permanente) y se dejaron reposar
durante 10 minutos. Se aclararon los mechones con agua del grifo y se secaron durante 12 horas a temperatura
ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechon Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 5
Rubio medio rojo 4
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 4

Ejemplo B26:

Se aplicdé una composicién que consistia en

a. solucion 1 (locion permanente) que tenia un pH de 8,2,y

b. un 0,1 %, en peso de solucion del compuesto de férmula (101) de acuerdo con el Ejemplo Al, en plantaren, que
se mezclaron juntas en una proporcién en peso de 1:9 de componente a) con respecto a b),

sobre cabello enjabonado (dos mechones de cabello rubio, dos de rubio medio y dos mechones de cabello dafiado)
y se dejo reposar durante 20 minutos. Posteriormente, se aclararon los mechones con agua del grifo. Se trataron los
mechones secados con una toalla con una solucioén 2 (fijacién permanente) y se dejo reposar durante 10 minutos.
Después, se aclararon los mechones con agua del grifo y se secaron 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 5
Rubio medio rojo 4-5
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 4

Ejemplo B27:

Se aplicd una solucién (4) (locién permanente, pH 8,7) sobre cabello enjabonado (dos mechones de cabello rubio,
dos de rubio medio y dos mechones de cabello dafiado) y se dejo reposar durante 15 minutos. Se aclararon los
mechones con agua del grifo y se trataron los mechones secados con una toalla con una solucién de material
colorante que consistia en

a. 1,6 equivalentes de un solucion de un 0,1 % en peso de compuesto de formula (101) de acuerdo con el ejemplo
Al en solucién de plantaren,

b). 5 equivalentes en peso de una solucion de un 0,1 % en peso de compuesto de férmula (106) de acuerdo con el
ejemplo A6 en solucién de plantaren, y

c¢) 1,5 equivalentes de una solucion de un 0,1 % en peso de compuesto de férmula (103) de acuerdo con el ejemplo
A3 en solucion de plantaren,

y se dejo reposar durante 20 minutos, y posteriormente se aclaré. Se trataron los mechones secados con una toalla
con solucion (5) (fijacion permanente; pH 2,9) y se dej6 reposar durante 10 minutos. Se aclararon los mechones con
agua del grifo y se secaron durante 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechén Color Solidez frente al lavado
Rubio marrén 4
Rubio medio marrén 4-5
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(continuacion)

Mechon Color Solidez frente al lavado
Dafiado marrén 5

Gris 70 % marrén 5

Gris 90 % marrén 4-5

Ejemplo B28:

Se aplic6 una solucion de material colorante que consistia en a. 1,6 equivalentes en peso de una solucién de un 0,1
% en peso del compuesto de formula (101) en plantaren, b. 5 equivalentes en peso de una solucién de un 0,1 % en
peso del compuesto de formula (106) en plantaren, c. 1,5 equivalentes de una solucién de un 0,1 % en peso del
compuesto de férmula (103) en solucién de plantaren, sobre cabello himedo (dos mechones de cabello rubio, dos
de rubio medio, y dos mechones de cabello dafiado) y se dej6 reposar durante 20 minutos.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechoén Color Solidez frente al lavado
Rubio marrén 2-3
Rubio medio marrén 2-3
Dafiado marron 2
Gris 70 % marron 2
Gris 90 % marron 2

Ejemplo B29:

Se enjabon6 cabello (mechdn rubio, mechén dafiado), se enrolla en rizadores de cabello y posteriormente se traté
con una solucién (4) (locion permanente; pH 8,7) y se dejo reposar durante 10 minutos. Se trat6 el cabello con una
solucion de un 0,1 % en peso de compuesto de férmula (101) en plantaren y se dejo reposar durante 20 minutos a
temperatura ambiente. Se aclaré el cabello con agua del grifo, y se trataron los mechones secados con una toalla
con una solucién 5 (fijacion permanente; pH 2,9) y se dejaron reposar durante 5 minutos. Se retiraron los rizadores
de cabello y se traté de nuevo el cabello con solucion (5) (fijacion permanente; pH 3,92) y se dejo reposar durante 5
minutos. Se aclararon los mechones con agua del grifo y se secaron 12 horas a temperatura ambiente.

Se rizaron los mechones y se colorean de rojo.

Ejemplo B30:

Se enjabond cabello (mechén rubio, mechén dafiado) y posteriormente se enrolla en rizadores de cabello y
posteriormente se traté con una solucién (4) (locidon permanente; pH 8,7) que se diluye con 2 equivalentes en peso
de agua y posteriormente se dejo reposar durante 5 minutos. Se trat6 el cabello con una solucién de un 0,1 % en
peso de compuesto de formula (101) en plantaren y se dejo reposar durante 20 minutos a temperatura ambiente. Se
aclaré el cabello con agua del grifo, y se trataron los mechones secados con una toalla con una solucién (5) (fijacién
permanente; pH 2,9) y se dejaron reposar durante 10 minutos. Se aclararon los mechones con agua del grifo y se
secaron 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 4-5
Rubio medio rojo 5
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 4

Ejemplo B31:

Se enjabonod cabello (mechén rubio, mechon dafiado) y posteriormente se enrolla en rizadores de cabello y
posteriormente se traté con una solucién (4) (locion permanente; pH 8,7) que se diluye con 2 equivalentes en peso
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de agua y posteriormente se dejo reposar durante 10 minutos. Se trat6 el cabello con una solucién de un 0,1 % en
peso de compuesto de férmula (101) en plantaren y se dej6 reposar durante 20 minutos a temperatura ambiente. Se
aclaré el cabello con agua del grifo, y se trataron los mechones secados con una toalla con una solucién (5) (fijacion
permanente; pH 2,9) y se dejaron reposar durante 10 minutos. Se aclararon los mechones con agua del grifo y se
secaron 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechoén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 4-5
Rubio medio rojo 5
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 4-5

Ejemplo B32:

Se aplicé una composicién que consiste en

a. una solucion 1 (locién permanente) que tenia un pH de 8,2, que se diluye con 4 equivalentes en peso de agua, y
b. una solucion de un 0,2 % en peso del compuesto de formula (101) en plantaren que se mezclaron juntas en una
proporcion en peso de 1:2 del componente a) con respecto a b),

sobre cabello enjabonado (dos mechones rubios, dos de rubio medio y dos mechones de cabello dafiado) y se dejé
reposar durante 20 minutos. Posteriormente, se aclararon los mechones con agua del grifo. Se trataron los
mechones secados con una toalla con una solucion 2 (fijacion permanente) y se dejaron reposar durante 10 minutos.
Posteriormente, se aclard con agua del grifo y se sec6 durante 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 5
Rubio medio rojo 5
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 4-5

Ejemplo B33:

Se aplicé una composicion que consistia en 30 g de una solucién de un 0,1 % en peso del compuesto de formula
(101) en plantaren que tenia un pH de 6,12 sobre cabello enjabonado (dos mechones rubios, dos de rubio medio y
dos de cabello dafiado) y se dej6 reposar durante 20 minutos. Se aclararon los mechones con agua del grifo y se
secaron durante 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champt / Resultados
Mechon Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 2-4
Rubio medio rojo 3-4
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 3

Ejemplo B34:
Se aplicd una composiciéon que comprendia

49,95 g de una solucion de un 0,1 % en peso de compuesto de formula (101) en plantaren que tenia un pH de 6,1y
0,05 g de solucion de tioglicolato de amonio, y amoniaco y acido citrico para ajustar el pH a 8,0,

sobre cabello enjabonado (dos mechones de cabello rubio, dos de rubio medio y dos de cabello dafiado) y se dejo
reposar durante 20 minutos. Se aclararon los mechones con agua del grifo. Se trataron los mechones secados con
una toalla con una solucion (2) (fijaciébn permanente) y se dejaron reposar durante 10 minutos. Se aclararon los
mechones con agua del grifo y se secaron durante 12 horas a temperatura ambiente.
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Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechon Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 4-5
Rubio medio rojo 5
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 4-5
Ondulado rizado
permanente

Ejemplo B35:

Se aplicé una composiciéon que comprendia

49,75 g de una solucién de un 0,1 % en peso (pH 6,12) de compuesto de formula (101) y

0,25 g de solucion de tioglicolato de amonio, y amoniaco y acido citrico para ajustar el pH a 8,0,

sobre cabello enjabonado (dos mechones de cabello rubio, dos de rubio medio y dos de cabello dafiado) y se dejo
reposar durante 20 minutos. Se aclararon los mechones con agua del grifo. Se trataron los mechones secados con
una toalla con una solucién 2 (fijacion permanente) y se dejaron reposar durante 10 minutos. Se aclararon los
mechones con agua del grifo y se secaron durante 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champt / Resultados
Mechén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 4-5
Rubio medio rojo 5
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 4-5
Ondulado rizado
permanente

Ejemplo B36:

Se aplicé una composiciéon que comprendia

49,5 g de una solucion de un 0,1 % en peso de compuesto de formula (101) (pH 6,12) y

0,55 g de solucion de tioglicolato de amonio, y amoniaco y &cido citrico para ajustar el pH a 8,0, sobre cabello
enjabonado (dos mechones de cabello rubio, dos de rubio medio y dos de cabello dafiado) y se dejo reposar durante
20 minutos. Se aclararon los mechones con agua del grifo. Se trataron los mechones secados con una toalla con
una solucién (2) (fijacion permanente) y se dejaron reposar durante 10 minutos. Se aclararon los mechones con
agua del grifo y se secaron durante 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 4-5
Rubio medio rojo 5
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 4-5
Ondulado rizado
permanente

Ejemplo B37:

Se aplicé una solucién de un 10 % en peso de sulfito de sodio en agua que tenia un pH de 8 (se ajusta el pH por
medio de amoniaco y acido citrico) sobre cabello enjabonado (mechén rubio, mechén dafiado) y se dejé reposar
durante 10 minutos. Se aclar6 el cabello y posteriormente se traté con una solucion de un 0,1 % en peso (pH 9,5) del
compuesto de férmula (101) y se dejé reposar durante 20 minutos a temperatura ambiente. Se aclaré el cabello con
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agua del grifo y se trataron los mechones secados con una toalla con una solucion (5) (fijacion permanente) que
tenia un pH de 2,9 y se dejo reposar durante 10 minutos. Se aclararon los mechones con agua del grifo y se secaron
12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champt / Resultados
Mechoén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 4-5
Rubio medio rojo 5
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 4-5

Ejemplo B38:

Se aplicé una composiciéon que comprendia

49,5 g de una solucion de un 0,1 % en peso de compuesto de formula (101) en plantaren (pH 6,12) y 0,05 g de
solucién de un 0,1 % en peso de sulfito de sodio en agua que tenia un pH a 8,0 (se ajusta el pH por medio de
amoniaco y &cido citrico), sobre cabello enjabonado (dos mechones de cabello rubio, dos de rubio medio y dos de
cabello dafiado) y se dejé reposar durante 20 minutos. Se aclararon los mechones con agua del grifo y se trataron
los mechones secados con una toalla con una solucién (5) (fijacién permanente) que tenia un pH de 2,9 y se dejaron
reposar durante 10 minutos. Se aclararon los mechones con agua del grifo y se secaron durante 12 horas a
temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechoén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 4
Rubio medio rojo 5
Marrén rojo 4-5
Dafiado rojo 4

Ejemplo B39:

Se aplicd una composiciéon que comprendia

49 g de una solucién de un 0,1 % en peso de compuesto de formula (101) en plantaren (pH 6,12) y 1 g de solucion
de un 2 % en peso de sulfito de sodio en agua que tiene un pH a 8,0 (se ajusto el pH por medio de amoniaco y acido
citrico), sobre cabello enjabonado (dos mechones de cabello rubio, dos de rubio medio y dos de cabello dafiado) y
se dejo reposar durante 20 minutos. Se aclararon los mechones con agua del grifo y se trataron los mechones
secados con una toalla con una solucién 2 (fijacion permanente) y se dejaron reposar durante 10 minutos. Se
aclararon los mechones con agua del grifo y se secaron durante 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 4-5
Rubio medio rojo 5
Marrén rojo 4-5
Dafiado rojo 4
Ondulado rojo y rizado
permanente

Ejemplo B40:

Se aplicd una composicion de un 2 % en peso de sulfito de sodio en agua que tenia un pH de 8 (se ajusté el pH por
medo de amoniaco y acido citrico) sobre cabello enjabonado (mechén rubio, mechén dafiado) y se dejo reposar
durante 10 minutos. Se aclar6 el cabello y se traté posteriormente con una solucién de un 0,1 % en peso del
compuesto de férmula (101) (pH 9,5) y se dejé reposar durante 20 minutos a temperatura ambiente. Se aclar6 el
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cabello con agua del grifo y se tratd el cabello secado con una toalla con una solucién (2) (fijacion permanente) que
tenia un pH de 3,92 y se dej6é reposar durante 10 minutos. Se aclararon los mechones con agua del grifo y se
secaron durante 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champt / Resultados
Mechoén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 4-5
Rubio medio rojo 4-5
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 4

Ejemplo B41:

Se aplico una solucién de un 2 % en peso de tioglicolato de amonio en agua (pH 8; ajustado con amoniaco y acido
citrico) sobre cabello enjabonado (mechdn rubio, mechén dafiado) y se dejo reposar durante 10 minutos. Se aclard
el cabello y se tratd posteriormente con una solucién de un 0,1 % en peso del compuesto de formula (101) en
plantaren (pH 9,5) y se dejo reposar durante 20 minutos a temperatura ambiente. Se aclar6 el cabello con agua del
grifo y se tratd el cabello secado con una toalla con una solucién (2) (fijacion permanente) y se dejo reposar durante
10 minutos. Se aclararon los mechones con agua del grifo y se secaron durante 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 4-5
Rubio medio rojo 5
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 3-4

Ejemplo B42:

Se aplico una solucién de un 2 % en peso de tioglicolato de amonio en agua (pH 8; ajustado con amoniaco y acido
citrico) sobre cabello enjabonado (mechdn rubio, mechén dafiado) y se dejo reposar durante 10 minutos. Se aclard
el cabello y se tratdé posteriormente con una soluciéon de un 0,1 % en peso del compuesto de férmula (101) en
plantaren (pH 9,5) y se dejé reposar durante 20 minutos a temperatura ambiente.

Se aclard el cabello con agua del grifo y se trat6 el cabello secado con una toalla con una solucion (2) (fijacion
permanente) y se dejé reposar durante 10 minutos. Posteriormente, se aclararon los mechones con agua del grifo y
se secaron durante 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechoén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 4-5
Rubio medio rojo 4-55
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 3-4

Ejemplo B43:

Se aplicd una composiciéon que comprendia

49,95 g de una soluciéon de un 0,1 % en peso de compuesto de formula (101) en plantaren (pH 6,12) y 0,05 g de
solucion de un 0,1 % en peso de tioglicolato de amonio en agua que tiene un pH a 6,1 (se ajusto6 el pH por medio de
amoniaco y acido citrico), sobre cabello enjabonado (dos mechones de cabello rubio, dos de rubio medio y dos de
cabello dafiado) y se dejo reposar durante 20 minutos. Se aclararon los mechones con agua del grifo y se secaron
durante 12 horas a temperatura ambiente.
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Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechon Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 3-4
Rubio medio rojo 3-4
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 3-4

Ejemplo B44:

Se aplico una composicion que comprendia

49,95 g de una solucién de un 0,1 % en peso de compuesto de formula (101) (pH 6,12) y 0,05 g de solucién de un
0,1 % en peso de tioglicolato de amonio en agua (que tenia un pH a 8,0, ajustado por medio de amoniaco y acido
citrico), sobre cabello enjabonado (dos mechones de cabello rubio, dos de rubio medio y dos de cabello dafiado) y
se dejo reposar durante 20 minutos. Se aclararon los mechones con agua del grifo y se secaron durante 12 horas a
temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 3-4
Rubio medio rojo 4
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 3-4

Ejemplo B45:

Se aplicé una composiciéon que comprendia

49,95 g de una solucion de un 0,1 % en peso de compuesto de férmula (101) en plantaren (pH 6,12) y

0,05 g de solucién de un 0,1 % en peso de tioglicolato de amonio en agua (pH 8,0, ajustado por medio de amoniaco
y &cido citrico), sobre cabello enjabonado (dos mechones de cabello rubio, dos de rubio medio y dos de cabello
dafiado) y se dejo reposar durante 20 minutos. Se aclararon los mechones con agua del grifo y se trataron los
mechones secos con una composicion que comprende un componente a) y b) en una proporciéon en peso de 1:1, en
la que a) es agua oxigenada, un 6 % en peso, solucion en agua, y b) es una composiciéon de coloracién de un
placebo y posteriormente se dejaron reposar durante 30 minutos. A continuacion se aclararon en agua del grifo y se
secaron durante 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 3-4
Rubio medio rojo 4
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 4

Ejemplo B46:

Se aplico una solucion de un 0,1 % en peso del compuesto de formula (101) en plantaren (pH 8; se ajusta el pH con
etanolamina), sobre cabello enjabonado (dos mechones de cabello rubio, dos de medio rubio y dos de cabello
dafiado) y se dejo reposar durante 20 minutos. Posteriormente, se aclard el cabello con agua del grifo y se seco
durante 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados

Mechén Color Solidez frente al lavado

Rubio rojo 4
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(continuacién)

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechon Color Solidez frente al lavado
Rubio medio rojo 4-5
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 3

Ejemplo B47:

Se aplic6 una solucion de un 0,1 % en peso del compuesto de formula (101) (pH 8; ajustado con etanolamina) sobre
cabello enjabonado (dos mechones de cabello rubio, dos de medio rubio y dos de cabello dafiado) y se dejo reposar
durante 20 minutos. Se aclaré el cabello con agua del grifo y se trataron los mechones secados con una toalla con
una composicion que comprende el componente a) y b) en una relacion en peso de 1:1, en la que a) es agua
oxigenada, una solucion de un 6 % en agua, y b) es una composicién de coloracion de un placebo y se dejaron
reposar durante 30 minutos. Se aclararon los mechones con agua del grifo y se secaron durante 12 horas a
temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 3
Rubio medio rojo 3
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 2-3

Ejemplo B48:

Se aplicé una composiciéon que comprendia

49,91 g de una solucién de un 0,1 % en peso de compuesto de formula (101) en plantaren (pH 6,12) y 0,09 g de
solucién de un 0,1 % en peso de tiolactato de amonio en agua (pH 8,0, ajustado por medio de amoniaco y acido
citrico), sobre cabello enjabonado (dos mechones de cabello rubio, dos de rubio medio y dos de cabello dafiado) y
se dejo reposar durante 20 minutos. Posteriormente, se aclararon los mechones con agua del grifo y se trataron los
mechones secos con una solucién (2) (fijacién permanente) y se dejé reposar durante 10 minutos. Posteriormente,
se aclararon los mechones con agua del grifo y se secaron durante 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 4-5
Rubio medio rojo 4-5
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 4

Ejemplo B49:

Se aplicé una solucién de un 0,1 % en peso del compuesto de formula (101) (pH 5,5, ajustado con etanolamina)
sobre cabello enjabonado (dos mechones de cabello rubio, dos de medio rubio y dos de cabello dafiado) y se dejé
reposar durante 20 minutos. Posteriormente, se aclaré el cabello con agua del grifo y se trataron los mechones
secados con una toalla con una composicion que comprendia el componente a) y b) en una relacion en peso de 1:1,
en la que a) es agua oxigenada, una solucién de un 6 % en peso en agua, y b) es una composicion de coloracion de
un placebo y se dejaron reposar durante 30 minutos. Se aclararon los mechones con agua del grifo y se secaron
durante 12 horas a temperatura ambiente.
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Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechon Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 3
Rubio medio rojo 3
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 2-3

Ejemplo B50:

Se aplicé una composiciéon que comprendia

49,57 g de una solucion de un 0,1 % en peso de compuesto de férmula (101), y

0,43 g de solucién de un 0,1 % en peso de tiolactato de amonio en agua (pH 8,0, ajustado por medio de amoniaco y
acido citrico), sobre cabello enjabonado (dos mechones de cabello rubio, dos de rubio medio y dos de cabello
dafiado) y se dej6 reposar durante 20 minutos. Posteriormente, se aclararon los mechones con agua del grifo y se
trataron los mechones secos con una solucién (2) (fijacion permanente) y se dejé reposar durante 10 minutos.
Posteriormente, se aclararon los mechones con agua del grifo y se secaron durante 12 horas a temperatura
ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 4-5
Rubio medio rojo 5
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 4

Ejemplode aplicacion B51:
Se aplicé una composiciéon que comprendia

49,15 g de una solucién de un 0,1 % en peso de compuesto de formula (101) en plantaren (pH 6,12), y 0,85 g de
solucion de un 0,1 % en peso de tiolactato de amonio en agua (pH 8,0, ajustado por medio de amoniaco y acido
citrico), sobre cabello enjabonado (dos mechones de cabello rubio, dos de rubio medio y dos de cabello dafiado) y
se dejo reposar durante 20 minutos. Posteriormente, se aclararon los mechones con agua del grifo y se trataron los
mechones secos con una solucién (2) (fijacion permanente) y se dejé reposar durante 10 minutos. Posteriormente,
se aclararon los mechones con agua del grifo y se secaron durante 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechoén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 5
Rubio medio rojo 5
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 4-5

Ejemplo B52:

Se aplico una solucién de un 0,1 % en peso de acido ascobinico en agua (pH 8, ajustado por medio de amoniaco y
acido citrico) sobre cabello enjabonado (mechoén rubio, mechén dafiado) y se dejo reposar durante 10 minutos.
Posteriormente, se aclar6 el cabello con agua del grifo y se traté con un 0,1 % en peso de un compuesto de férmula
(101) de acuerdo con el ejemplo Al en plantaren (con pH 6,1) y se dejé reposar durante 20 minutos a temperatura
ambiente. Posteriormente, se aclar6 el cabello con agua del grifo, y se trataron los mechones secados con una toalla
con una solucién 2 (fijacion permanente) y se dejaron reposar durante

10 minutos. Posteriormente, se aclararon los mechones con agua del grifo y se secaron 12 horas a temperatura
ambiente.
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Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechon Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 2-3
Rubio medio rojo 4
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 2-3

Ejemplo B53:

Se aplic6 una solucion de un 2 % en peso de hidroquinona en agua (pH 8; ajustado por medio de amoniaco y &cido
citrico) sobre cabello enjabonado (mechdn rubio, mechén dafiado) y posteriormente se dejé reposar durante 10
minutos. Se aclard el cabello y se trat6 con un 0,1 % en peso de una solucién del compuesto de férmula (101) en
solucién de plantaren (con pH 6,1) y se dej6 reposar durante 20 minutos a temperatura ambiente. Se aclar6 el
cabello con agua del grifo y se trataron los mechones secados con una toalla con una solucion de fijacion (Goldwell)
gue tenia un pH de 3,92 y se dej6 reposar durante 10 minutos. Posteriormente, se aclararon los mechones con agua
del grifo y se secaron durante 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 2-3
Rubio medio rojo 4
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 2-3

Ejemplo B54:

Ensayo 1: se aplic6 una solucion 1 (locién permanente; pH 8,2) sobre cabello enjabonado (dos mechones de cabello
rubio, dos de rubio medio y dos de cabello dafiado) y se dejé reposar durante 10 minutos. Posteriormente, se
aclararon los mechones con agua del grifo, y se trataron los mechones secados con una toalla con un 0,1 % en peso
de una solucion de material colorante de un compuesto de formula (102) de acuerdo con el ejemplo A2, en plantaren
y se dejo reposar durante 20 minutos y posteriormente se aclaré. Se trataron los mechones secados con una toalla
con una solucién (2) (fijacion permanente) y se dejaron reposar durante 10 minutos. Después, se aclararon con agua
del grifo y se secaron durante 12 horas a temperatura ambiente.

Ensayo 2: se aplicé una solucién (1) (locién permanente; pH 8,2) sobre cabello enjabonado (dos mechones de
cabello rubio, dos de rubio medio y dos de cabello dafiado) y se dejo reposar durante 10 minutos. Se trataron los
mechones himedos con una solucién de material colorante que consistia en un 0,1 % en peso de solucion de
material colorante del compuesto de formula (102) en plantaren y se dejé reposar durante 20 minutos y
posteriormente se aclard. Se trataron los mechones secados con una toalla con una solucion (2) (fijacion
permanente) y se dejaron reposar durante 10 minutos. A continuacion se aclararon con agua del grifo y se secaron
durante 12 horas a temperatura ambiente.

Ensayo 3: se aplicé un material colorante que consistia en el compuesto de férmula (102) en plantaren sobre cabello
seco y posteriormente se dejdé reposar durante 20 minutos, se aclaré y se sec6 durante 12 horas a temperatura
ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechén Color (ensayo 1) Color (ensayo 2) Color (ensayo 3)
Rubio violeta violeta/mas palido que violeta
en ensayo 3
Rubio medio violeta violeta/mas palida que violeta
en ensayo 3
Dafiado violeta violeta/mas palido que violeta
en ensayo 3
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(continuacion)

Mechon Solidez frente al Solidez frente al Solidez frente al
lavado (ensayo 1) lavado (ensayo 2) lavado (ensayo 3)
Rubio 5 5 3
Rubio medio 5 5 2
Dafiado 5 5 2-3

Ejemplo B55:

Se aplico una solucién 1 (pH 8,2; locién permanente) sobre cabello enjabonado (dos mechones de cabello rubio, dos
de rubio medio y dos de cabello dafiado) y se dej6 reposar durante 10 minutos. Posteriormente, se aclararon los
mechones con agua del grifo, y se trataron los mechones secados con una toalla con una solucion de material
colorante de un compuesto de férmula (102) de acuerdo con el ejemplo A2, en plantaren y se dejé reposar durante
20 minutos y posteriormente se aclard. Después, se trataron los mechones secados con una toalla con una solucion
2 (fijacion permanente) y se dejaron reposar durante 10 minutos. Después, se aclararon con agua del grifo y se

secaron durante 12 horas a temperatura ambiente.

Ejemplo 55B:

Se repitié el Ejemplo de Aplicacion 55 con la diferencia de que en lugar de un compuesto de féormula (102) de
acuerdo con el ejemplo A2, se usa el compuesto de férmula (103) de acuerdo con el ejemplo A3.

Ejemplo 55C:

Se repitié el Ejemplo 56 con la diferencia de que en lugar de un compuesto de féormula (102) se usa un compuesto

de formula (106).

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechén Color Solidez frente al lavado
Rubio violeta 5
Rubio medio violeta 5
Marrén violeta
Dafiado violeta 5

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechén Color Solidez frente al
lavado/Ejemplo 55B
Rubio azul 5
Rubio medio azul 5
Marrén azul
Dafiado azul 5

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechdén Color Solidez frente al
lavado/Ejemplo 55C
Rubio amarillo 5
Rubio medio amarillo 5
Marrén amarillo
Dafiado amarillo 5
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Ejemplo B56:

Se traté cabello (dos mechones de cabello rubio, dos de rubio medio y dos de cabello dafiado) con una solucion de
material colorante que consistia en un 0,1 % de solucion de material colorante de un compuesto de férmula (102) de
acuerdo con el ejemplo A2, en plantaren y se dej6 reposar durante 20 minutos. Posteriormente, se aclararon los
mechones con agua del grifo y se secaron durante 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechoén Color Solidez frente al lavado
Rubio violeta 4
Rubio medio violeta 4
Marrén violeta
Dafiado violeta 3-4

Ejemplo 56B:

Se repitié el Ejemplo de Aplicacién 56 con la diferencia de que en lugar de un compuesto de férmula (102) se usa un
compuesto de formula (103).

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechén Color Solidez frente al lavado
Rubio azul 3
Rubio medio azul 3
Marrén azul
Dafiado azul 3

Ejemplo 56C:

Se repitié el Ejemplo de Aplicacién 56 con la diferencia de que en lugar de un compuesto de formula (102) se usé un
compuesto de formula (107).

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechén Color Solidez frente al lavado
Rubio amarillo 5
Rubio medio amarillo 5
Marrén amarillo
Dafiado amarillo 5

Ejemplo B57:

Se aplicd una composiciéon que comprendia

49,95 g de una solucion de un 0,1 % en peso del compuesto de formula (102) de acuerdo con el ejemplo A2 en
plantaren (pH 6,12) y 0,05 g de una solucién de un 0,1 % de tioglicolato de amonio en agua que tenia un pH de 8,0
(se ajusto el pH por medio de amoniaco y acido citrico) sobre cabello enjabonado (dos mechones de cabello rubio,
dos de rubio medio y dos de cabello dafiado) y se dejoé reposar durante 20 minutos. Posteriormente, se aclard con
agua del grifo, y se trataron los mechones secados con una toalla con una solucion de fijacion (Goldwell) que tenia
un pH de 3,92 y se dejo reposar durante 10 minutos. Posteriormente, los mechones se aclararon con agua del grifo y
se secaron 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados

Mechén

Color

Solidez frente al lavado

Rubio

violeta

5

a7
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(continuacion)

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados

Mechon Color Solidez frente al lavado
Rubio medio violeta 4-5

Marrén violeta -

Dafiado violeta 3

Ejemplo 57B:

Se repiti6 el Ejemplo de Aplicacién 57 con la diferencia de que en lugar de un compuesto de formula (102) se us6 un
compuesto de formula (103).

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechoén Color Solidez frente al lavado
Rubio azul 2-3
Rubio medio azul 2-3
Marrén azul 4
Dafiado azul 2-3

5 Ejemplo 57C:

Se repitio el Ejemplo de Aplicacion 57 con la diferencia de que en lugar de un compuesto de formula (102) se us6 un
compuesto de formula (106).

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechén Color Solidez frente al lavado
Rubio azul 4
Rubio medio azul 4
Marrén azul 5
Dafiado azul 4

Ejemplo B58:

Se tratd cabello (dos mechones de cabello rubio, dos de rubio medio y dos de cabello dafiado) con una solucion de

10 material colorante que consistia en un 0,1 % de solucidon de material colorante de un compuesto de formula (102), en
plantaren y se dejo reposar durante 20 minutos. Posteriormente, se aclararon los mechones con agua del grifo y se
secaron durante 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados
con champu / Resultados
Mechén Color

Rubio azul
Rubio medio azul
Marrén azul
Dafiado azul

Ejemplo B60:

Se aplicé una solucién 4 (locion permanente) que tenia un pH de 8,7 sobre cabello enjabonado (dos mechones de
15 cabello rubio, dos de rubio medio y dos de cabello dafiado) y se dejo reposar durante 15 minutos. Posteriormente, se
aclararon los mechones con agua del grifo y se trataron los mechones secados con una toalla con un material
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colorante que consistia en una solucién de un 0,1 % en peso de compuesto de féormula (101) en plantaren y se dejé
reposar durante 20 minutos, y posteriormente se aclaré. Después, se trataron los mechones secados con una toalla
con una solucién 5 (fijacion permanente) y se dejaron reposar durante 10 minutos. Después, se aclararon con agua
del grifo y se secaron durante 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechoén Color Solidez frente al lavado
Rubio azul 5
Rubio medio azul 5
Marrén azul 5
Dafiado azul 5

Ejemplo B60:

Se trat6 cabello (dos mechones de cabello rubio, dos de rubio medio y dos de cabello dafiado) con una solucién de
material colorante que consistia en un 0,1 % de soluciéon de compuesto de férmula (107), en plantaren y se dejo
reposar durante 20 minutos. Posteriormente, se aclararon los mechones con agua del grifo y se secaron durante 12
horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechén Color Solidez frente al lavado
Rubio azul Tonalidad: Azul-verde
Rubio medio azul 3
Marrén azul -
Dafiado azul 4

Ejemplo B61:

Se aplic6 una solucién 1 (locion permanente) que tenia un pH de 8,2 sobre cabello enjabonado (dos mechones de
cabello rubio, dos de rubio medio y dos de cabello dafiado) y se dejo reposar durante 15 minutos. Posteriormente, se
aclararon los mechones con agua del grifo y se trataron los mechones secados con una toalla con un material
colorante que consistia en una solucién de un 0,1 % en peso de compuesto de férmula (101) en plantaren y se dejé
reposar durante 20 minutos, y posteriormente se aclard. Después, se trataron los mechones secados con una toalla
con una solucion 2 (fijacion permanente) y se dejaron reposar durante 10 minutos. Después, se aclararon con agua
del grifo y se secaron durante 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechoén Color Solidez frente al lavado
Rubio azul 4-5
Rubio medio azul 4
Marrén azul 5
Dafiado azul 4

Ejemplo B62:

Se aplicd una composiciéon que comprendia

49,95 g de una solucion de un 0,1 % en peso del compuesto de féormula (107) y

0,05 g de una solucion de tioglicolato de amonio de un 0,1 % en agua que tenia un pH de 8,0 (se ajust6 el pH por
medio de amoniaco y acido citrico) sobre cabello enjabonado (dos mechones de cabello rubio, dos de rubio medio y
dos de cabello dafiado) y se dejoé reposar durante 20 minutos. Posteriormente, se aclar6 el cabello con agua del
grifo, y se trataron los mechones secados con una toalla con una solucion 2 (fijacion permanente) y se dejé reposar
durante 10 minutos.

Posteriormente, los mechones se aclararon con agua del grifo y se secaron 12 horas a temperatura ambiente.
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Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechon Color Solidez frente al lavado
Rubio violeta 5
Rubio medio violeta 4-5
Marrén violeta -
Dafiado violeta 3

Ejemplo B63:

Se aplicaron 30 g de una solucién de un 0,1 % en peso de compuesto de formula (101) en plantaren y etanolamina
(pH 10), sobre cabello seco (dos mechones de cabello rubio, dos de rubio medio, dos de cabello dafiado y uno de
cabello rizado rubio) y se dejo reposar durante 20 minutos. Posteriormente, se aclaré el cabello con agua del grifo, y
se secoO durante 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechoén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo 4
Rubio medio rojo 4-5
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 3-4
Rubio rizado rojo --

Ejemplo B64:

Se aplicd una composiciéon que comprendia

15 g de una solucién de un 0,1 % en peso de compuesto de férmula (103) y

50 g de una solucién de un 0,1 % en peso del compuesto de féormula (106) de acuerdo con el ejemplo A6 en agua,
sobre cabello seco (dos mechones de cabello rubio, dos de rubio medio y dos de cabello dafiado) y se dejé reposar
durante 20 minutos. Posteriormente se aclaré el cabello con agua del grifo, y se secd durante 12 horas a
temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechén Color Solidez frente al lavado
Rubio verde 4
Rubio medio verde 4-5
Marrén verde 5
Dafiado verde 3-4

Ejemplo B65:

Se aplicé una solucién 4 (locién permanente) que tenia un pH de 8,7 sobre cabello enjabonado (dos mechones de
cabello rubio, dos de rubio medio y dos de cabello dafiado) y se dejo reposar durante 15 minutos. Posteriormente, se
aclaré con agua del grifo y se trataron los mechones secados con una toalla con un material colorante que consistia
en una solucién de un 0,1 % en peso del compuesto de férmula (101) de acuerdo con el ejemplo Al, en agua y se
dejo reposar durante 20 minutos, y posteriormente se aclard. Después, se trataron los mechones secados con una
toalla con una solucién 5 (fijacion permanente) y se dejaron reposar durante 10 minutos.

Después, se aclararon los mechones con agua del grifo, y posteriormente se enjabonan.

Posteriormente, se aplicé una solucion 4 (locién permanente) que tenia un pH de 8,7, sobre cabello enjabonado (dos
mechones de cabello rubio, dos de rubio medio y dos de cabello dafiado) y se dejo reposar durante 15 minutos.

Después, se aclar6é con agua del grifo, y se trataron los mechones secados con una toalla con un material colorante
que comprende

15 g de una solucion de un 0,1 % en peso de un compuesto de formula (103) en agua, y

50 g de una solucién de un 0,1 % en peso del compuesto de féormula (106), en agua y se dejé reposar durante 20
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minutos y posteriormente se aclard. Después, se trataron los mechones secados con una toalla con una solucién 5
(fijacién permanente) y se dejaron reposar durante 15 minutos. Después, se aclaré con agua del grifo, y se seco
durante 12 horas a temperatura ambiente.

Solidez frente al lavado: 10 x lavados con champu / Resultados
Mechoén Color Solidez frente al lavado
Rubio rojo-marrén 5
Rubio medio rojo 5
Marrén rojo 5
Dafiado rojo 5
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REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para tefiir fibras que contienen queratina que comprende tratar la fibra con al menos un
colorante de sulfuro de férmula

7 D"-Z4-M-(Z1)-Y1-S-Z3-[-Y2-(Z2)g-M-Z5-D"]n;

(8) T-Z4-Q"-((Z)r-Y1-S-Za-[-Y2-(Z2)q-Q"-Z5-Tlw;
en las que

Y1 e Y2 son cada uno, independientemente uno de otro, -alquileno C;-Cio-; -cicloalquilenoCs-Cio-; arilenoCs-Cio;
0 -arilenoCs-Cio-(alquilenoC1-Cy0)-, sustituido o no sustituido, de cadena lineal o ramificada, interrumpido o no
interrumpido;

Z1 Yy Zy son, independientemente uno del otro, -C(O)-; -alquenileno C3-Ciz-; -(CH2CH»-0O)1.5-; -alquileno Ci-
Cio(arilenoCs-Cyg)-; -arilenoCs-Cio-; -cicloalquilenoCs-Cio-; -C(0)O-; -OCO-; -N(R3)-;

-CON(Rg4)-; -(Rs)NC(O)-; -O-; -S-; -S(0)-; 0 -S(0O)2-;

cada uno de Rs, Rsy Rs son, independientemente uno del otro, hidrégeno; o alquilo C1-Ci4; alqueniloCy-Cig4;
ariloCe-C1g; arilCs-Cio-alquiloC1-Cip; 0 alquilCs-Cig (ariloCs-Cig), sustituido o no sustituido, de cadena lineal o
ramificada, monociclico o policiclico, interrumpido o no interrumpido;

ry q son, independientemente uno del otro, 0 6 1,

nesl,

Z3 es -S-;

Z4y Zs son, independientemente uno del otro, un radical bivalente seleccionado entre -N=N-; -CR,=N-: -N=CR7-; -
NRg-N=CRg-; ¥ -R10C=N-NR11-; en el que

Re, R7, Rs, Re, Rigy R11 son, independientemente unos de otros, hidrégeno; alquilo C1-Ci4;alquenilo C»-Cig4; arilo
Cs-Cio; alquilCy-Cyo-arilo Cs-Cio; 0 arilCs-Cip-alquilo C1-Cy sustituido o no sustituido;

D" es un radical catiénico de un compuesto heterociclico o aromético sustituido o no sustituido, en el que la carga
catidnica puede ser parte de los compuestos aromaticos o parte del sustituyente:

M es un radical bivalente de un compuesto sustituido o no sustituido, aromatico o heteroaromético;

T es un radical de un compuesto aromatico, sustituido o no sustituido;

Q" es un birradical catiénico de un compuesto aromético o heteroaromatico, sustituido o no sustituido;

con la condiciéon de que el procedimiento no comprenda tratar la fibra con una enzima del tipo de una proteina
disulfurdisomerasa (EC5.3.4.1).

2. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 1, en el que
Y1 e Y2 son -cicloalquileno Cs-Cyq interrumpido o no interrumpido, de cadena lineal o ramificada, sustituido o no
sustituido; o -alquileno C;-Cjo.

3. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacién 1, en el que
Z1Yy Z son, independientemente uno de otro, -N(R3)-;

-CON(R4)-; -(Rs)NC(O)-; -O-; 0 -S-; y
R3s, R4 0 Rs son como se ha definido en la reivindicacion 1.

4. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 1, en el que D* esta seleccionado entre un radical de un
compuesto heterociclico aromatico catidnico de férmulas

An - Ry
N An- Zriy R4 Q An-
9 3-*2 Risi (10)  RENQ 10y —L N—R,,,
Z7 R RLZFZ,
15
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An - R,, 14
RZO
en las que

el asterisco * indica el enlace a Zsy/o Zsde formula (7); y
Q" es un radical bivalente cati6nico de un compuesto aromatico heterociclico de férmulas

\N"' An- R14 R15 . An- \N* An -
v :I—R Zﬂ AN /i
. - ? . P o R ,
(14) _<Z,,z, 218) Z AL (19) N—= (16) .
¢ | R 252, AN
ae 14
R R, Re Ros
iy o (18) TN, :
Ras I An- "

en las que

el asterisco * indica un enlace a Z4y/o Zs de formula (8);
el asterisco ** es un enlace a Z; y/o Z, de férmula (8); y

M es un radical bivalente de férmulas (19)

en las que

el asterisco * indica el enlace a Zsy/o Zsde férmula (7);
el asterisco ** indica el enlace a Z; y/o Z, de formula (7); y

T es un radical de los compuestos de férmulas (21)
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en las que
el asterisco * indica el enlace a Z4y/o Zsdel compuesto de formula (8).

X1, X2, X3, Xa, Xs, X6, X7, Xg, Xo, X10, X11, X12, X13, X14, X15 Y X16 SON, independientemente unos de otros, N o un
radical de CRyo,

Zs €s -O-; -S-; o un radical de NRsp,

Z7, Zs, Zg, Z10, Z11, Z12, Z13Y Z14 SON, independientemente unos de otros, N o un radical de CRsy;

E, E1, Gy G; son, independientemente unos de otros, -O-, -S-, -(SO>)-, -alquileno C1-C10 0 -(NRs2)-;

R13, Ri4, Ris, Ri1s, R19, Ro1, R22, R23, R2s, Ros, R27, R2g, R2g, Rao, Ra1, R32, Ras, Ras, Ras, R3s, R37, Ras, Rag, Rao, Rai,
Ra2, Ras, Raa, Ras, Ras, Raz, Ras, Rag Y Rs1 son, independientemente los unos de los otros, hidrégeno; halégeno;
alquiloC;1-C14, que esta saturado o insaturado, lineal o ramificado, sustituido o no sustituido, o interrumpido o no
interrumpido con heteroatomos; un radical de fenilo, que esta sustituido o no sustituido; uno de entre un radical
de acido carboxilico; un radical de acido sulfénico; hidroxi; nitrilo; alcoxiCi-Cie, (poli)-hidroxi-alcoxiC,-Ca;
halégeno; sulfonilamino; SReo, NHRs3; NRs4Rss; ORel; SOZ; COORez; NR56COR58; (o] CONR57; y

R12, R1s, R17, R20, R24, Rs0, Rs2, Rs3, Rsa, Rss, Rss, Rs7, Rss, Reo, Rely Reg2 son cada uno, independientemente de
los otros, hidrégeno; alquilo C1-Ci4, alqueniloC;-Cia, ariloCs-Cig, arilCs-Cio-(alquilo C1-Ci0) 0 -alquilCq1-Cyo (arilo
Cs-Cio) sustituidos o no sustituidos; y

An es un anion; y

nies0;01.

5. Procedimiento de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4, en el que D' es un radical de un
compuesto heterociclico aroméatico catidnico sustituido o no sustituido de formulas

R R

N N\,
@ 4> en L) e -—CN—MZG) @
R, ° N
R16 An -
o)
RW
\0
N
@n -—<’S:©-Rw;~
en las que

* es un enlace a Zsy/o Zsde formula (7); y
Q+ es un birradical de un compuesto heterociclico, catiénico, aromatico, sustituido o no sustituido de férmulas
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P An - . An-
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Riz

‘+
(31) @ 0 (32) ._QNDRN;
S

/

o

An-

en las que

* es un enlace a Zs y/o Zsde formula (8);
** @s un enlace a Z; y/o Z, de formula (8); y

M es un radical bivalente de férmula

Rag R

(33) 4@- ,

* es un enlace a Zsy/o Zsde férmula (7) 6 (8),
** @s un enlace a Z; y/o Z, de férmula (7) 6 (8); y

en la que

T es un radical de formula

(34) - ;

en las que
Ri2, Ris, R17, Ris, Ras, Ra2s, R37, Ragy An son como se han definido en la reivindicacion 4.

6. Un procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 5, en el que el tefiido de los compuesto de
férmula (7) 6 (8) se lleva a cabo en presencia de un agente reductor.

7. Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 6, en el que el agente reductor esta seleccionado entre acido
de tioglicol o sus sales, monotioglicolato de gicerina, cisteina, acido 2-mercaptopropionico, 2-mercaptoetilamina,
acido tiolactico, tioglicerina, sulfito de sodio, ditionita, sulfito de amonio, bisulfito de sodio, metabisulfito de sodio e
hidroquinona.

8. Un procedimiento de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 7, que comprende

a. tefiir la fibra que contenia queratina con un compuesto de férmula (7) 6 (8),

b. mantener el cabello coloreado durante el periodo de tiempo deseado,

c. retirar el color aplicado en la etapa a) del cabello poniendo en contacto el mismo con una composicion de base
acuosa de retirada de color que contenia un agente reductor capaz de alterar los enlaces S-S entre la molécula
de colorante y la superficie de la fibra del cabello para provocar que la molécula de colorante se disocie de la
fibra que contenia queratina.

9. Una composicion para tefiir fibras que contienen queratina que comprende al menos un colorante de férmula (7) 6
(8) como se define en la reivindicacion 1.
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