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Compositions contenant des dérivés bis-ammonium quaternaire
destindes au traitement de matiéres kératiniques et de ma-
tiéres textiles naturelles non kératiniques ou synthétiéues,
procédé de traitement utilisant lesdites compositions et

composés nouveaux utilisés.

La présente invention est relative & des compositions
contenant des dérivés bis-ammonium quaternaire, destines au
traitement des matidres kératiniques telles gque les cheveuXx,
la peau, les ongles, la laine et des mati&res textiles natu-
relles non kératiniques ou synthétigues et aux composés uti-
lisé&s dans ces compositions.

I1 est connu d'utiliser des compositions cosmétiques a
base de dérivés d'ammonium guaternaire pour le traitement des
cheveux.

Ces compositions utilis&es en particulier comme produits
de ringage apré&s-shampooing se pré&sentent sous forme de li-
quides laiteux, de baumes ou de cré@mes et ont 1'inconvénient
d'alourdir les cheveux tréités, ceci tant en raison de la
nature des dérivés d'ammonium quaternaire utilisés que de la
nature des adjuvants nécessaires pour conférer a ces compo-
sitions l'aspect, la viscosité& et les effets de douceur re-~
cherchés. En raison de leur effet d'alourdissement, ces compo-‘
sitions sont préférentiellement utilisées dans le traitement
des cheveux secs ou abimés. ’

La demanderesse a découvert que l'utilisation d'une
classe particulidre de dérivés bis-ammonium quaternaire per-
mettait de préparer des compositions destinées & &tre uti-
lisées pour le traitement des matidres kératiniques et des
matisres textiles naturelles non kératinigues ou synth&tiques
constituant en général des formulations limpides, fluides
éventuellement &paissies et que ces compositions, lorsqu'elles
sont abpliquées sur des cheveux d'un type quelconque ({cheveux
secs, normaux ou a tendance grasse) leur conférent plus de
légéreté que les compositions contenant les dérivés d'ammonium

quaternaire antérieurement utilisés.
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Les composés selon l'invention peuvent &tre utilisé&s dans
des quantités relativement faibles pour améliorer le dém&lage,
la douceur, la brillance, la tenue, le gonflant des cheveux et
sont de plus bien tolé&rés par la peau.

La présénte invention a donc pour objet de nouvelles
compositions destinées & &tre utilisées pour le traitement des
mati&res kératiniques et des matiéres textiles naturelles non
kératiniqgues ou synth&tiques comprenant dans un milieu appro-
prié au traitement de ces matiéres,.au moins un dérivé bis-
ammonium quaternaire agant pour formule :

R ' R, -
lié_Al—Ilﬂ_Z._N _1'\14’__12 22
R

g"AZ | 3
2 R R

R (1)
dans laquelle Rl' R2' R, et R5 sont identiques ou différents

‘R3

6 7 5

et dé&signent des restes alkyle inférieur ou hydroxyalkyle
inférieur,

R3 est un radical alkyle, cycloalkylé, alkényle, hydroxy-
alkyle, aralkyle &ventuellement substitu&, contenant au maxi-
mum 20 atomes de carbone,

A, et A

1 27
alkyléne ou aryléne &ventuellement substitués et pouvant ‘con-

identiques ou différents, représentent des radicaux

tenir jusqu'a 20 atomes de c¢arbone,
2 = —802
R6 et-R7' :
géne ou des radicaux alkyle inférieur ou bien

- ou 4 CO }pavec p=1o0u 2 et
identiques ou différents, sont des atomes d'hydro-

lorsque %2 = 4 C 0%p avec p = 1, R6 et R7 peuvent former en-
-semble un groupement : '
'—C’H-O—-C'ZH—
Rg Ry ,

R8 et R9 étant des atomes d'hydrogéne ou des radicaux alkyle
inférieur,
-ﬁa désignant un anion minéral ou organique dérivé d'acides a
bas poids moléculaire tel que notamment un anion halogénure,
par exemple chlorure ou bromure, un anion nitrate, sulfate,
paratolu&nesulfonate, méthosulfate, éthoéulfate.

Par reste alkyle inférieur, on entend dans la présente

demande, un reste alkile en Cl a CG‘

2489324
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Dans les composé&s de formule (I) utilisés selon 1l'inven-
tion, Rl’RZ’ R4 et R5 désignent de préférence un reste alkyle
inférieur, notamment mé&thyle ou é&thyle; Ry désigne de préfé-
rence un reste alkyle, notamment en C8 a Cls; Al et A2 dési-
gnent de préférence un radical alkyléne, notamment éthyléne ou
triméthyléne. .

La présente invention vise &galement un procédé de traite-
ment de matidres kératiniques et textiles naturelles non
kératiniques ou synthétiques 3 l'aide des compositions défi-
nies ci-dessus. _

La préscnte invention a aussi poﬁr objet les composés

nouveaux ayant pour formule :

R
‘ -
Ry ——o Nlll_Al__N—Z'—-N —A—ll\lé’——-R 2 )p
i ] I 2 | 3
R R R R (I bis)

2 6 7 5 :
dans laquelle Rl' Rz, R4 et RS’ R3, A1 et A2, et ﬂD ont les

significations indiquées ci-dessus pour la formule (I),
Z' = = SOZ- ou -t éO)p avec p = 1 ou 2,
R6 et R7, identiques ou différents, sont des atomes d'hydro-
géne ou des radicaux alkyle inférieur ou bien lorsque
Z' = 4 CO *p avec p-= i, Rg et R, peuVept former ensemble un
groupement
—(l'.‘H-O-(lZH-
Rg Rq .

Rg et R9 &tant des atomes d'hydrogé&ne ou des radicaux alkyle
inférieur, ’
sous réserve que, lorsque Z' = CO }p avec p = 1, R3 désigne
un radical alkyle ou hydroxyalkyle contenant au moins 4 atomes
de carbone et
lorsque 2' = 4 CO *p avec p = 2, Ry ne désigne pas un radical
aralkyle.

Les composés selon l'invention, pour la plupart solubles
dans 1l'eau, sont obtenus selon un procédé classique par qﬁa=
ternisationrd'une diamine tertiaire de formule : v

R

}izl’ 1 4
NeBA,—~N—-Z%-N_A _N

i 17 1 274

R, R R Rg (I1)



2489324

4

avec un agent quaternisant de formule :

R3 - X (I11)
oll X désigne de préférence un atome d'halogéne.
_ _On-effectue par exemple la réaction de polycondensation
dans un solvant ou un mélange de solvants favorisant les réac-
tions de quaternisation, tels que l'eau, le dimé&thylformamide,
1'acétone, la méthyléthylcétone, 1'acétonitrile, les alcools
inférieurs, notamment le méthanol, etc..

La température de réaction peut varier entre 10 et 150°C,
et de préférence entre 20 et i00°C, 1e temps de réaction
dépend de la nature du solvant et des réactifs de départ.

On. peut faire réagir les réactifs de départ en quantités
égquimoléculaires ou bien utiliser un exces d'agent quaterni-
sant.

Comme on l'a indiqué ci~-dessus, les composés répondaﬁi a
la formule (I) présentent.des propriétés intéressantes lors-
qu'ils sont utilisés dans le traitement des matiéres kérati-
niques tels que les cheveux, la peau, les ongles, la laine,
etc... et des matiéres textiles naturelles non k&ratiniques ou
synthétiques. ‘ .

Les compositions destindes 3 8tre utilisées dans le
traitement des matidres kératiniques et des mati&res textiles
naturelles non kératiniques ou synthétiques susmentionnées
sont de préférence des compositions agueuses gui peuvent &tre
utilisées telles quelles, mais qui peuvent aussi contenir des
adjuvants habituellement utilisés dans les compositions de
traitement des matiéres kératiniques ou des matidres textiles
non kératiniques.

Les compositions selon 1t'invention sont appliquées sur
les matidres indiquées ci-dessus en une quantité suffisante et

-~

aprés un temps de pose de 1 3 30 minutes, on procéde éven-
tuellement 3 un ringage.

Les composés de formule (I) donnent des résultats parti-
culiérement'intéressants lorsqu'ils sont appliqués en cosmé-
tique et notamment lorsqu'iis sont utiliséds pour le traitement

des cheveux.
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Les compositions cosmétiques peuvent se présenter sous
forme de solutions aqueuses, alcooliques ou hydroalcooligques,
sous forme de crémes, de gels, d'émulsions, de poudres ou &tre
conditionnées en a&rosol en présence d'un propulseur.

Les adjuvants présents dans ces compositions sont des
adjuvants cosmétiquement acceptables tels que plus particu-
liérement les agents de surface non-ionigues, anioniques,
cationiques ou amphoté&res bien connus de 1l‘'état de la tech-
nique, les huiles ou cires animales, minérales, végétales ou
synthétiques, les alcools gras, les résines anioniques, ca-
tioniques, non~ionigues ou amphoté&res habituellement utilisées
en cosmétique, les émulsifiants, les filtres solaires, les
solvants organigues, les épaississants, les opacifiants, les
conservateurs, les séquestrants, les antioxydants, les par-
fums, les nacrants, les colorants, les agents de modification
du pH, les réducteurs, les &lectrolytes, les oxydants, les
substances naturelles, les dé8rivés protéiniques, les agents
antiséborrhéiques ou antipelliculaires, les agents de restruc-
turation, les substances actives pouvant avoir une action au
niveau du traitement, du soin ou de la protection de la peau
ou des cheveux. ’

Ces compositions peuvent en particulier &tre utilisées
comme shampooings, comme produits de coloration ou de décolo-
ration, comme lotions & rincer & appliquer avant ou aprés
shampooing, avant ou aprds coloration ou décoloration, avant
ou aprés permanente, comme lotions coiffantes du restructu-
rantes, lotions traitantes notamment anti-séborrhé&iques ou
antipelliculaires; lotions pour brushing, lagues pour cheveux,
lotions de mise en plis, compositions de permanente, gels
coiffants, crémes de soin du cheveu, etc...

L'application de ces compositions sur les cheveux est
éventuellement suivie d'un ringage aprés un temps de pose
pouvant varier entre. 1l et 30 minutes.

Lorsque les composé&s selon l'invention sont appliqués
pour le traitcment des cheveux, soit dans des lotions de pré-
ou de post-traitement, soit au cours du traitement tel que
shampooing, teinture, décoloration, mise en plis, permanente,
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etc..., ils amé@liorent sensiblement les qualités des cheveux
en facilitant le dém&lage des cheveux mouillés ou sé&chés et en
apportant aux cheveux s&chés de la tenue, du brillant, de la
douceur, de la souplesse, de la discipline et des propriétés
antistatiques. Les cheveux ainsi traités sont l&gers, nerveux
et gonflants.

Les dérivés bis-ammonium quaternaire de formule ]I)
doivent &8tre utilisés dans les compositions selon l'invention
dans des quantité&s suffisantes pour obtenir le résultat re-
cherché et notamment comprises entre 0,01 et 10% en poids, et
de préférence entre 0,1 et 5% en poids, par rapport au poids
total de la composition.

Selon un premier mode de ré&alisation de l'invention, les
compositions cosmé&tiques pour cheveux peuvent &tre des compo-
sitions de traitement, ou de pré- ou post-traitement des
cheveux telles gue notamment les lotions a rincer, les lotions
de mise en plis, les lotions restructurantes, les lotions non
rincées et les crimes de soin du cheveu. )

Le pH de ces compositions peut varier entre 2'et 11, Les
compositions de traitement ou de pré- ou de post-traitement
peuvent contenir différents adjuvants, en particulier des

polyéthyléneglycols et leurs dérivés, des résines anioniques,
cationiques, amphot&res ou non-ionigues, habituellement uti-
lisées dans des compositions cosmétiques pour cheveux, des
agents de modification du pH, des dé&rivés protéiniques tels
.que des hydrolysats de proté&ines quaternisés ou non, des
substances naturelles telles gque des extraits de plantes, des
alcools gras tels que l'alcool cétylique, stéarylique, cétyl-
stéarylique, oléique &ventuellement polyé&thoxylés ou polygly-
cérolés, des huiles ou cires animales, végétales, minérales ou
synthétigques telles que l'huile de vaseline, de mais, -de germe
de blé, d'olive, de soja, de ricin, d'avocat éventuellement
oxyéthyléndes, des substances actives telles que des produits
antiséborrh&iques, anti-pelliculaires, des agents de restruc-
turation du cheveu comme les dérivés méthylolés ainsi que tout
autre adjuvant cosmétique habituellement utilisé& dans les

compositions cosmétiques pour cheveux.
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Selon un mode de réalisation préféré, les compositions de
traitement des cheveux selon 1'invention sont des shampooings
qui sont essentiellement caractérisés par le fait qu'ils
contiennent au moins un agent de surface anionique, non-io-~
nique ou amphot&re ou leurs mélanges, et un compoéé de formule
(I), en milieu aqueux. Ces compositions peuvent également
contenir différents adjuvants habituellement utilis&s dans ce
type de composition tels que des agents de surface cationi-
ques, des colorants dans le cas des shampooings colorants,'des
conservateurs, des agents épaississants, des agents stabili-
sateurs de mousse, des synergistes, des.agents adoucissants,
des séquestrants, une ou plusieurs résines cosmétiques, des
parfums, des dérivés protéinidues, des substances naturelles,
des huiles ainsi que tout autre adjuvant utilisé& dans un
shampooing. Dans ces shampooings, la concentration en déter-
gent est généralement comprise entre 2 et 50% en poids.

Parmi les détergents non-ioniques, on peut citer en
particulier les produits de condensatioﬁ d'un mono-alcool,
d'alphadiol, d'un alcoylphénol, d'un amide ou d'un digly-
colamide avec le glycidol, tels que par exemple les tensio-
actifs non ioniques; décrits dans les brevets francgais
2.091.516, 2.328.763, 1.477.048; ainsi Que les alcools, al-
coylphénols ou acides gras polyéthoxyld@s ou polyglycérolés a
chafnes grasses lindaires de 8 & 30 atomes de carbone, conte-
nant le plus souvent 2 3 30 moles d'oxyde d'éthyléne, des
copolymdres d'oxydes d'é&thyléne et de propyléne, des conden-
sats d‘oxydes d'éthyléne et de propyl&ne sur des alcools gras,
des amides gras polyé&thoxyl&s, des amines grasses polyétho-
xylées, deé dthanolamides, des esters d'acides gras de glycol,
des esters d'acides gras du sorbitol, des esters d'acides gras
du saccharose. A

Les tensio-actifs anioniques qui peuvent &tre utilisés
éventuellement en mélange avec les tensio-actifs rnon ioniques
sont choisis en particulier parmi les scls alcalins, les sels
d'ammonium, les sels d'amines ou les sels d'aﬁino—alcools, des

composé&s suivants :
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- les alcoylsulfates, les alcoyléther sulfates, alcoylamides
sulfates et alcoylamido &éther—sulfates, alcoylarylpolyéther-
sulfates, monoglycérides sulfates,
- les alcoylsulfonates, alcoylamides sulfonates, alcoylaryl-
sulfonates,ok—oléfines sulfonates,
- les alcoylsulfosuccinates, alcoyléthersulfosuccinates,
alcoylamide sulfosuccinates,
- les alcoylsulfosuccinamates,
- 1les alcoylsulfoacétates; les alcoylpolyglycérol carboxy-
lates, '
- les alcoylphosphates, alcoyletherphosphates,
- les alcoylbar0051nates, alcoylpolypeptldates, alcoylamido-
polypeptidates, alcoyliséthionates, alcoyltaurates,
le radical alcoyle de tous ces composés étant une chaine
lindaire de 12 3 30 atomes de carbone,
- les acides gras tels que 1'acide oldique, ricinolé&ique,
palmitique, stdarique, les acides d'huile de coprah, ou
d'huile de coprah hydrogé&née, des acides carboxyliques 4'é-
thers polyglycoliques répondant a la formule :

" Alk - (OCH, - CH,) - OCH, - CO,H
ol le substltuant Alk correspond & une chaine 11nea1re ayant
de 12 i 18 atomes de carbone, et oi n est un nombre entier
compris entre 5 et 15. On peut &galement utiliser tous autres
détergents anionigues non cités ci-dessus bien connus dans
1'état de la technlque.

' pParmi les tensio-actifs amphot&res qui peuvent &étre
utilisés, on peut citer plus particulidrement des alcoylamino,
mono- et dipropionates de bétaines tels que les N-alcoyl-
bétaines, les N-a lcoylsulfobétalnes, N-alcoylamidobé&taines,

. des cycloimidinium comme les aluoyllmldazollnes, les dérivés
de l'asparagine. Le groupement alcoyle dans ces tensio-actifs
‘désigne de préférence un groupement ayant entre 1 et 22 atomes
de carbone. '

Les compositions cosmétiques sclon l invention peuventr
8tre aussi des compositions tinctoriales pour cheveuX telles
qu'en particulier des compositions tinctoriales dites d'oxy-

dation et contenant des pricurseurs. de colorants par oxyda-
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tion, par exemple du type para- ou ortho-, et &ventuellement
des coupleurs en milieu basique, ayant de préférence un pH
compris entre 8 et 11, et pouvant &galement contenir des
colorants directs bien connus de 1'&tat de la technique, ou
des compositions tinctoriales destinées 3 la coloration di-
recte ou semi-permanente et contenant des colorants directs
tels que par exemple les dérivés nitrés de la série benzé-
nique, les colorants azoiques, anthraquinoniques, les inda-
mines, indoanilines ou indophénols, etc...

Les compositions de traitement des cheveux selon l'in-
vention sont également des compositiohs de décoloration qui
sont constitudes par des supports sous forme de poudres, de
solutions, d'émulsions ou de liquides gélifiables, ou de
crémes contenant au moins un agent de décoloration tel que par
exemple l'eau oxygénée, des peroxydes, des solutions de per-
sels (persulfates, perborates, percarbonates) et au moins un
composé de formule (I).

De préférence, les compositions de décoloration sont
constitudes par des supports sous forme de crémes ou de 1li-
quides gélifiables. Ces supports sont dilué&s au moment de
1'emploi par une solution d'eau oxygénée et/ou de persel et/ou
de peroxyde.

Ils contiennent généralement un agent alcalinisant tel
que 1l'ammoniaque.

Ces compositions décolorantes sont appliquées selon les
techniques classiques. '

Les compositions de traitement des cheveux selon 1l'inven-
tion peuvent &tre aussi des compositions de permanente.

La formulation desdites compositions de permanente com-
prenant une composition réductrice et une composition oxydante
(fixateur) est connue et décrite dans les ouvrages de cosmé&to-
logie, notamment par E.SIDI et C.ZVIAK, Problémes Capillaires,
Paris 1966 (GAUTHIER-VILLARD).

Selon l'invention, au moins l'une des de@x compositions
réductrice ou oxydante contient un composé de formule (I).

Les compositions réductrices contiennent outre l'agent
réducteur, les adjuvants permettant de les pré@senter sous
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forme de lotions, ou sous forme de poudre 3 diluer dans le
support liquide, et &ventuellement le composé de formule (I).

' Le pH de ces compositions pour le premier temps d'une
permanente varie généralement de 7 & 10.

Les compositions ré&ductrices contiennent généralement de
0,01 a@8 10% en poids de composé de formule (I), et notamment de
0,1 a.5%. '

Les compositions oxydantés ou fixatrices appliquées dans
un second temps contiennent outre 1l'agent oxydant, &ventuel-
~lement le composé de formule (I) et des adjuvants classiques.

Les composds de formule (I) peuvént naturellement &tre
utilisés dans toutes les formulations cosmétigues a titre
d'additifs en vue de conférer aux cheveux en plus des pro-
pfiétés recherchées par les compositions elles-mémes, des
caractéristiques de démElage, de douceur, de brillance, de
légéreté&, de tenue et de gonflant.

Les compositions selon l'invention peuvent également &tre
appliquées sur la peau et se présenter sous les différentes
formes susmentionnées. Les d&rivés bis~ammonium quaternaire
conférent 3 la peau une douceur au toucher.

Elles contiennent en plus des composés de formule (I)
divers adjuvants cosm&tiques habituellement utilisés pour la
peau et notamment des parfums, des colorants, des agents
conservateurs, des agents séquestrénts, des agents émulsion-
nants, des agents &paississants, des filtres solaires, etc...

Les compositions constituent notamment des crémes ou
lotions traitantes pour les mains ou le visage, des crémes
antisolaires, des crémes teintées, des laits ou lotions déma-
quillants, des crémes i raser, des huiles ou liquides mous-
sants pour le bain ou la douche, des déodorants préparés
suivant des procédés classiques.

Les compositions selon l'invention peuvent &tre utilisées
2galement pour 1l'apprétage et le ringage de la laine et des

autres matidres textiles naturelles ou synthétiques.
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I1 est A noter gue les. composés selon 1'invention pos-
sédent &galement d'autres propriétés intéressantes telles que
des propriétés dispersantes, émulsionnantes ou floculantes.

Les exemples suivants sont destinés a illustrer 1'inven-

tion sans présenter de caractére limitatif.
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Exemples de préparation
EXEMPLE 1

2489324

On dissout 46 g de bis- (diméthylamino-3~propyl)-1,3-urée

dans 100 g d'acétone. On ajoute 105 g de bromo-1 dodécane et

on chauffe au reflux pendant 7 heures. On laisse refroidir

puis on dilue le mélange réactionnel par 400 cm3 d'acétone. On

filtre,
obtient 87 g de produit blanc fondant a

-

lave a

-

_ formule :

i'acdtone et sdche sous pression ré&duite. On
108°C répondant a la

CH, ~

cd, - .
C12H25 - ? - (632)3 ~ NH - CO—NH-f(CHZ)3 - - C12 25
cH | H 2 BO
. 3 3
ANALYSE :
Trouvé : BfD : 2,77 milliéquivalents/gramme
_ " ‘ammonium guaternaire : 2,82 milli&quivalents/gramime
Théorie : 2,75 milliéquivalents/gramme.

On obtient dans les conditions opératoires résumées dans

1e'tab1eau ci-aprés les composé@s suivants :
' EXEMPLE 2
fals y g
CH3 - N~ - (CH2)2 -~ NH - CO - NH --.-(CHZ)2 - [il - CH3
&2H5 CZHS o
, 2CH 350
Analyse &lémentaire -
C% H% N% 5%
Calculé (IHZO) 38,64 8,33 10,6 12,12
Trouvé 39,15 8,40 10,13 12,41
EXEMPLE 3

-

P2

cH, M® - (CH,) 5 - NH - CO - NH - (CHp)y

CH3

ANALYSE

Trouvé

Théori

2 BQCD: 3,42 millicéquivalents/gramme

cH
B

- FB -,c32<f;;§>zaéa
c

3

ammonium quaternaire : 3,44 millidquivalents/gramme

e : 3,50 milliéquivalents/gramme.
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EXEMPLE 4
CH CH
|@3 |
Ciqflpo= 1 = (CHply = W = CO = W = (CHy) 5 = N7 = Cyyflyg
CH3 CH2 - 0 —CHz C}{3 o
2Br
ANALYSE
Point de fusion : ramollissement 3 partir de 150°C
Trouvé : Béa : 2,51 milliéquivalents/gramme
ammonium quaternaire : 2,62 milliéquivalents/gramme
Théorie : 2,42 milliéquivalents/gramme. '
EXEMPLE 5
?H3 ?H3
- - - - - - - O
Cy M5 1|1@ (CH,) ?1 CO - N - (CH,), T® CpH,s  2Bf
CH3 CH2 - O- CH2 CH3

ANALYSE :
Point de fusion : 170°C

Trouvé : BéD : 2,58 milliéquivalents/gramme

ammonium quaternaire : 2,58 milliéquivalents/gramme
Théorie : 2,60 milliéquivalents/gramme. ’

EXEMPLE 6

*H CH

s _ I D
CBH17 - I‘\F}— (CH2)3 - Il\l - CO - I;J -(CH2)3 - {‘@- C8H17 2Br

CH3 CH2 -0- CH2 CH3.
ANALYSE : ’
Point de fusion : 140°C

<)

. ,
Trouvé : Br- : 3,07 milliéquivalents/gramme

ammonium quaternaire : 3,05 milli&quivalents/gramme
Théorie : 3,04 milliéquivalents/gramme.

EXEMPLE 7
s b

ol 1‘\1 - (CH,) 5 = NH - CO - CO - NH - (CH,); - i@- Cy,H,e
CH, ' CH,  2Bx
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ANALYSkE
Point de fusion : 204°C
Trouvé : Bfg): 2,62 milli&quivalents/gramme
ammonium quaternaire : 2,64 milliéquivalents/gramme

Théorie : 2,65 milliéquivalents/gramme.

EXEMPLE 8
i 7 | 4 ?H3
C,Hy - ?@’- (CHy) 3 - NH - CO - CO - NH - (CH,) 5 - fg - C,Hg
CHy CH 25:°

ANALYSE
Point de fusion : 152°C
Trouvé : Bég : 3,76 milliéquivalents/gramme
ammonium quaternaire : 3,76'milliéquivalents/gramme
Théorie : 3,76 milliéquivalehts/gramme.
’ .EXEMPLE 9
CH CH

CH CH

: 3 3 3 3
| [ 2 g
CZHS-' —CHZ—I—CHZ-NH—SOZ~NH—CHz—f—CHZ—I —CZH5
al al @
CH3 CH3 LH3 LH3 2 C2HSSO4
ANALYSE o
Spectre de RMN 1H compatible avec la structure proposée.
EXEMPLE 10
s : I
> . ) ()
C18H37-$G—(CH2)3—NH SOZ-NH—(CH2)3-§ —C18H37 2Bxr
CHgy _ CH,
-ANALYSE

Point de fusion : 130°C
Trouvé : Bés): 2 milliéquivalents/gramme
ammonium quaternaire : 2,13 milli&quivalents/gramme
‘Théorie : 2,14 milli&quivalents/gramme.
7 EXEMPLE 11
ﬁgﬁ . fg;
—(CHz)3—NH—SOZ-NH—(CH2)3~N -

| |

CH3 . CH3

2Br

C16M33™ 1633
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ANALYSE
Point de fusion : 130°C
©

Trouvé : Br- : 2,30 milliéquivalents/gramme
ammonium gquaternaire : 2,26 milliéquivalents/grahme
Théorie : 2,28 milliégquivalents/gramme.
EXEMPLE 12

CH ) CH

3 3
| |
3 )
c16H33-§CL(cu2)3—NH—co-NH-(CH2)3—Fclclen33 287
Ci cil
ANALYSE:

Point de fusion : 110°C _
Trouvé : BED : 2,42 milliéquivalents/gramme
ammonium gquaternaire : 2,36 milliéquivalents/gramme

Théorie : 2,38 milliéquivalents/gramne.

EXEMPLE 13
CH, cH
016333—f£1}cnz)3—?-co—¥:(cu2)3—§§LchH33 2BED
ci Ci ,-0-CH,, CH,
ANALYSE

Point de fusion : 170°C
Trouvé : Bf; : 2,28 milliéquivalents/gramme
ammonium gquaternaire : 2,25 milliéquivalents/gramme

Théorie : 2,27 milliéquivalents/gramme.
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Conditions de préparation
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des composés décrits dans les exemples n° 2.3 13

Ex. |Rapport Quantité d‘'acé- Temps de réaction
N° .Agent quaternisant |tone utilisé&e en au reflux de l'acé-
- cm3 par mole d'a- tone en heures

Diamine ditertiaire|mine

2 2 1875 1

3 2,24 2000 4

4 2,5 2000 22

5 2,5 2000 14

6 2 2500 ° 33

7 2 6000 56

8 2 i 3300 20

9 2,02 4650 105

10 2 "3750 22

11 2,2 3750 32

12 2,5 4500 19

13 2,5 2500 31

-
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Les exemples non limitatifs ci-aprés illustrent des

compositions cosmétiques conformes a 1l'invention.
SHAMPOOING

On prépare la composition suivante :
Composé de l'exemple 1 0,5 g (en M.A.)
Tensio-actif non ionique & base d'al-
cool laurique polyglycérolé (4,2 moles)
de formule statistique :
€ 12M 35 L0CH {1/ 5 OH |

CH,OH 5,0 g (en M.A.)

Tensio-actif non ionique de formule : .
- - C - -0
R-CHOH CHZQtCHz CHOH LLZQfH—H

R = mé&lange de radicaux alcoyle C9~-C12

n = 3,5 valeur statistique 10,0 g (en M.A,)
Dié&thanolamide laurique 2,0 g (en M.A.)
Eau g.s.p. 100 g

-~

Le pH est ajusté d& 7,1 avec HCl. On applique environ 10
cm3 de ce shampooin§ sur une chevelure préalablement mouillée.
On masse légérement. On rince 3 1l'eau et on effectue une '
deuxi&me application, on masse &nergiquement pour obtenir une
mousse abondante, on laisse poser quelques minutes et on
rince.

Les cheveux mouillés se démélent facilement. Les cheveux
séché&s sont brillants, doux au toucher, légers, nerveux et ont
de la tenue et du gonflant. '

EXEMPLE 15

SHAMPOOING

On prépare la composition suivante :
Composé de 1'exemple 4 0,3 g {(en M.A.)
Dehyton AB 30 10,0 g
Aromox C.12 3,0 g (en M.A.)
Di&thanolamide de coprah 2,0 g (en M.A.)
Eau g.s.p. 100 g

Le pH est ajustd a 7,4 avec NaOH. Aprés une application
sur cheveux comme indigué dans l'exemple 14, on obtient des

résultats similaires.
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SHAMPOOING
On prépare la composition suivante :
Composé de 1'exemple 5 ' 0,9 g (en M.A.)
Tenéio—actif non-ionique de formule :
R-CHOH-CH,,0—CH,,CHOH~CH ,~07-H

R = mélange de radicaux alcoyle en C9—C12

n = 3,5 valeur statistique 12,0 g (en M.A.}
Polysorbate 20 ' . 8,0 g (en M.A.)
Eau g.S.p. : 100 g

Le pH est ajusté 3 6 avec NaOH. Aprés application sur les
cheveux comme indiqué dans l1l'exemple 14, on constate des
résultats analoques.

' EXEMPLE 17
SHAMPOOING

On prépare la composition suivante :

Composé de l1l'exemple 2 0,4 g (en M.A.)
Alcoyl (C12—C14) éther sulfate de sodium

-~

oxyéthyléné avec 2,2 moles. d'0.E. &

25% M.A. 25 g

Miranol C2M (solution & 40% de M.A.) = 5,0 g
Diéthanolamide de coprah "2,0 g (en M.A.)
Eau g.s.p. ’ 100 g

-

Le pH est ajusté 3a 8,1 avec de 1l'acide lactique. Apras
'application sur cheveux mouillés, comme indiqué dans l'exemple
14, on obtient les m@mes résultats.

EXEMPLE 18
SUAMPOOING

On prépare la composition suivante :

Composé de 1l'exemple 3 3 g (en M.A.)

Tensio~actif non ionique a base d'alcool

‘laurique polyglycérolé (4,2 moles) de

formule statistique : '

C, ,H,—OCH,~CH 5¢377— oH 10 g (en M.A.)
CH20H

Alcool laurique polyé&thoxylé& a 12

moles d'0O.E. . ) 5 g (en M.A.)
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Lipoprotéol LCO - 24 g
Eau q.s.p. 100 g

-~

Le pH est ajusté & 7 avec de l'acide lactique. Aprés
application sur cheveux mouillé&s comme indiqué dans l‘'exemple
14, on obtient des résultats similaires.

EXEMPLE 19
SHAMPOOING
On prépare la composition suivante :

Composé de 1l'exemple 7 2 g (en M.A.)
Maypon 4 CT 32 g
Polysorbate 20 '8 g (en M.A.)
Eau q.s.p. . : 100 g

Le pH.est ajusté & 7,6 avec de la triéthanolamine.
Apré@s application sur cheveux mouillés comme indiqué& dans
1l'exemple 14, on constate l'obtention de résultats similaires.
_ EXEMPLE 20
SHAMPOOING

On prépare la composition suivante :

Composé& de 1'exemple 9 2,5 g (en M.A)
Miranol C2 M (solution & 40% de M.A.) 13,0 g
Sandopan CTC AC T 8,949

Eau g.s.p. 100 g

-~

Le pH est ajusté@ a 7 avec de la tri&thanolamine. _
Apré&s application sur cheveux mouillé&s comme indigu& dans
1l'exemple 14, on cbnstate des résultats similaires.
EXEMPLE 21
. SHAMPOOING
On prépare la composition suivante 3
Composé de l'exemple 6 1,5 g {en M.A.)
Lauryl &ther sulfate de sodium
3 30% M.A. 20,0 g
Alcoyl (C12—C14) éther sulfate de
sodium oxyéthyléné a 2,2 moles d4d'0.E.
a 25% M.A. : 10,0 g
NaCl ' 1,5 g
Eau g.s.p. 100 g
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Le pH est ajusté a 8,1 avec NaOH. Aprés application sur
cheveux mouillés comme indiqué dans 1l'exemple 14, on constate
des résultats analogues.

EXEMPLE 22
LOTION A RINCER
On prépare la cbmposition suivante :’

Composé de 1l'exemple 5 2,5 g
Alcool cétylique » 5,0 g
Alcool cétylstéarylique & 15 moles O.E. 3,0 g
Cellosize QP 4400 H » -',_0;4 g
Ammonyx 27 2,0 g
Eau g.s.p. - 100 ¢

Le pH est ajust& & 6,2 avec NaOH.

Aprds lavage des cheveux avec un shampooing, ringage et
essorage, on applique sur les cheveux propres la lotion ci-
dessus. )

On répartit cette lotion convenablement sur toute la che-
velure et aprds un temps de pose d'environ 10 minutes, on
rince trds soigneusement les cheveux. Les cheveux mouillés se
démélent facilement et sont doux au toucher. Les cheveux
séchés sont doux, brillants, légers et non é&lectriques. Ils
ont ‘de la tenue et du gonflant. ‘

EXEMPLE 23
LOTION A RINCER

On prépare la composition suivante :

Composg& de 1'exemple 4 1g
Mélange d'alcools cétylique et ‘stéarylique
(50/50) ' _ 2 g
Alcool cétylstéarylique & 15 moles

d'o.E. 3g
Cellosize QP 4400 H 0,8¢g
Ammonyx 4002 ' S 1,5 g
Eau Q.S.pP. ' 100 g

Le pH est ajusté a 5,3 avec de la triéthanolamine.
Aprés application sur des cheveux propres mouillé&s comme
indiqué dans 1l'exemple 22, on constate des résultats simi-

laires.
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EXEMPLE 24
GEL _POUR TEINTURE D'OXYDATION-

On prépare la composition suivante :

Lauryl sulfate de triéthanolamine & 40% de M.A. 2,5 ¢
Eutanol G 7,5 g
Diéthanolamide oléIque 7,0 g
Mergital OC 30 ' 3,0.g
Composé de 1'exemple 8 2,5¢g
Acide olé&ique : ' 20,0 g
Alcool benzylique o 10,0 g
Alcool &thylique 96° : 10,0 g
Ammoniaque & 22° B@& : N 18 ml

Sulfate de N,N-bis- (2-hydroxyé&thyl)para-

phénylé&nediamine l1g
p-aminophénol : 0,4 g
Résorcine 0,15 g
m—-aminophénol 0,10 g
Alpha naphtol 0,40 g
Hydroquinone 0,10 g -
Acide &thyléne diamine tétracétique 0,24 g
Bisulfite de sodium (d = 1,32) ' 1 ml

Eau g.s.p. ' 100 g

On mélange dans un bol 30 g de ce support avec 30 g d'eau
oxygénCe a 20 volumes. On obtient un gel consistant agréable a
l'application et qﬁi adhére bien aux cheveux.

On l'applique & l'aide d'un pinceau. _

On laisse poser 30 & 40 minutes et on rince.

Le cheveu se déméle facilement. Le toucher est soyeux. On
fait la mise en plis et on sdche. Le cheveu est brillant,
nerveux, il a du corps (du volume); le toucher est soyeux et
le démélage facile.

On obtient une nuance blond foncé cendré.

EXLMPLE 25
GEL POUR TEINTURE D'OXYDATION .

On prépare la composition suivante :

Tensio-~actif non-ionique de formule :
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R - 0fC2H3O(CH20H);QH R = reste olé&ique 20 g
Tensio-actif non ionique de formule : ‘
R -0 —£C2H3O(CH20Hk¥ZH R = reste oléique 20 g
Diéthanolamide olé&ique 12 g
Composé de 1'exemple 3 3 g
Alcool éthylique 3 96° 12 g
Butylglycol g
Propyléne glycol 2 g
Sel pentasodique de l'acide diéthyléne triamine
pentacétique (40% M.A.) ) 2,5 g
Ammoniaque & 22° Bé ' o 9 ml
Dichlorhydrate d4'amino-1 (m&thoxy-2 é&thyl)
amino-4 benzéne ' 1,6 g
p-aminophénol : ' 0,3 g
Résorcine 0,2 g
m~aminophé&nol ) : 0,25 g
N- (2-hydroxyéthyl)amino-5 mé&thyl-2 phénol 0,02 g
Dichlorhydrate de (hydroxy-2 &thyloxy)-1 '
diamino-2,4 benzéne : 0,02 g
Bisulfite de sodium (d = 1,32) 1ml
Eau g.S.p. ' ' . 100 g

On mélange dans un bol 30 g de ce support avec 30 g d'eau

~

ongénée a 20 volumes.

On obtient un gel agré&able & l'application et qui adh&re
bien aux cheveux.

On l'applique & l'aide d'un.pinceau.

On laisse poser 30 a 40 minutes et on rince.

Le_éhe&eu se déméle facilément. Le toucher est soyeux. On
obtient une nuance éhﬁtain clair cendfé.

EXEMPLE 26
CREME DE SOIN DU CHEVEU

On prépare la composition suivante :

Alcool cétylique 17 g
Cétyl stéaryl sulfate de sodium 6 g
Alcoolrcétylstéarylique a 15 O.E. 4 g
Alcool olé&ique 4 4qg
Composé& de 1'exemple 4 2 g

Eau g.s.p. ' 100 g
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On applique 30 3 50 g de cette cré@me sur des cheveux .
propres, humides et essords en prenant soin de bien imprégner
la chevelure.

On laisse poser 15 minutes et 1l'on rince.

Le cheveu mouillé se démé&le facilement et a un toucher
doux.

On fait la mise en plis et 1'on séche sous casque. Les
cheveux séchiés se démé@lent facilement et ont un toucher so-
yeux. 1ls sont brillants et nerveuX.

EXEMPLE 27
GEL ECLAIRCISSANT

On prépare la combosition suivante :

Eutanol G ’ 8 g
Lauryl sulfate de triéthanolamine 3 40% de M.A. 3 g

Diéthanolamide oléique 6 g
Amide de suif hydrogéné & 50 moles O.E. 3,5g
Acide oléique ' ) 18 g
Composé de 1'exemple 2 3 g
Alcool éthylique a 96° 15 g
Propyléne glycol 12 g
Ammoniaque & 22° Bé ' : 16 ml

Acide &thylane diamine t8trac&tique vendu
sous le nom de TRILON B 0,3 g
Eau g.S.p. : 100 g

On mélange dans un bol avant utilisation 40 g de cette

=~

formule avec 40 g d'eau oxygénée a 30 volumes.

On obtient un gel agréable a l'application et qui adhére
bien aux cheveux. On laisse poser 30 & 45 minutes et 1'on '
rince. - _

Le cheveu mouillé se déméle facilement, le toucher est
soyeux. Aprds séchage il est brillant, le toucher est soyeux,
le démélage est facile.

Sur cheveux chatain foncé on obtient, aprés décoloration,
un blond foncé. '

. EXEMPLE 28
LOTION RESTRUCTURANTE

On mélange avant utilisation :
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0,3 g de diméthylol éthyl&ne thiourée avec 20 ml d'une solu-
tion contenant : ’
Composé de l'exemple 9. 1,5 ¢g
eau ¢.S.p. 100 g
HC1l g.s.p. pH 2,7
On applique le mélange sur des cheveux lavés et essorés, -
avant de procéder & la mise en plis.
lLes cheveux se démélent facilement, le toucher est doux.
On fait la mise en plis et 1'on s&che. -
Les cheveux sont brillants, facilgsra déméler et ont un

toucher soyeux.

EXEMPLE 29
. LOTIOﬁ DE MISE EN PLIS
Polyvinylpyrrolidone VA S 630 de,GAF 1,5 g
Compose de l'exemple 4 1g
Alcool é&thylique g.s.p. 15°
Eau g.S.p. 100 ml.

On applique cette composition sur des cheveux propres et
mouillés. On fait la mise en plis et on séche. Les cheveux
sont brillants, ont de la tenue et du gonflant. Ils sont doux
au toucher et se dém&lent facilement.’

EXEMPLE 30
COMPOSITION .DE ,PERMANENTE
LIQUIDE REDUCTEUR

Acide thioglycolique - 8 g
Ammoniague (.S.p. . Neutralisation
Bicarbonate d'ammonium : 7 g

Sel pentasodique de l'acide diéthyléne

triamine pentacétique 0,2 g
Ether oléique polyoxy&thyléné& & 20 moles
d'oxyde d'&thyléne 1g

: Composé de 1'exemple 1 2 g
Parfum 0,3 g
Eau déionisée qg.s.p. 100 ml
FIXATEUR |
Eau oxygénée (q.s.p. ‘ 8 volumes

Agents stabilisants . 0,2 g



Nonyl phénol polyoxyéthyléné & 9 moles

d'oxyde d'éthyléne
Parfum
Acide citrique g.s.p.

Bau déionis&e g.s.p.

2489324

lg
0,3 g
pH 3
100 ml

On applique le liquide réducteur sur cheveux mouillés et
enroulds. On laisse agir 5 3 30 minutes, on rince et on procé-
de A l'application du fixateur. On laisse agir 5 & 30 minutes
et on rince i nouveau. Les cheveux ainsi traités sont doux au
toucher et faciles a déméler. '

EXEMPLE 31

COMPOSITION DE PERMANENTE

LIQUIDE REDUCTEUR

Acide thioglycolique 5 g
Bicarbonate 4'ammonium 8,5 g
Sel pentasodique de l'acide diéthy-

léne triamine pentacétique 0,2 g
Hydrolysat de protéines 1lg
Ether oléique polyoxyéthyléné a 20 moles
d'oxyde d'éthyléne lg
Parfum 0,3 g
Eau déionisée g.s.p. 100 ml
FIXATEUR '

Eau oxygénée q.S.p. 8 volumes
Agents stabilisanfs T 0,2 g,
Nonylphénol polyoxyéthyléné & 9 moles

d'oxyde d'éthyléne 1 g
Composé de l'exemple 1 lg
Acide citrique g.s.p. pH 3
Parfum 0,3 g
Eau déionisée g.s.p. 100 ml

En procédant de la mé&me fagon que dans l'exemple 30, on

constate aprds le traitement de permanente des ré&sultats ana-

logues.
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Les noms commerciaux utilisés dans les exemples sont
explicités ci-aprés.
DEHYTON AB 30 Hydroxyde d'alcoyl 012—018 diméthyl
carboxyméthyl ammonium & 30% vendu par
la Société HENKEL
AROMOX C12 Oxyde de bis-(hydroxyéthyl-2) amine de
' coprah en solution dans un mélange eau/isopro-
panol (50/50) et vendu par la Société.
: AKZO.
POLYSORBATE 20 Monolaurate de polyoxyéthyléne 20 sorbitan
vendu par la Sociét& ATLAS. '
MIRANOL C2M Dérivé cycloimidazolinique
a 40% M.A. de formule :
-‘/pﬂz—COONa

Cc - C

|

N\CH/CHz
2

vendu par la Soci&té& MIRANOL

LIPOPROTEOL LCO Sels mixtes de sodium et de tri&thanol-~
amine de lipoaminoacides obtenus par

11823 °
CH,,~CH,,0CH,,~COO

combinaison de l‘acide laurique avec
des acides aminés issus de
1'hydrolyse totale,de collagéne.
Produit 3 22% de M.A.vendu par la
Société RHONE POULENC.
MAYPON 4 CT Sel de triéthanolamine du produit de con-
’ densation d'acide de coprah et d'hydroly-

sat de protéine animale. Produit a 40% de M.A.
vendu par la Soci&té STEPAN.

SANDOPAN CTC AC acide trideceth-7 carboxylique de for-
’ mule :
CH- (CH,) 1 ~CH,— (OCH ,~CHi ) ~OCH ,~COOH

a4 90% de M.A. vendu par la Soci&té SANDOZ.
CELLOSIZE QP 4400H Hydrdxyéthylcellulose vendue par la
Socié&té& UNION CARBIDE.

%‘E



AMMONYX 27

AMMONYX 4002
EUTANOL G

MERGITAL oC 30
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Chlorure de monoalkyltrimé&thyl ammo-
nium (alkyl = radical suif) vendu par
la Société& FRANCONYX.

Chlorure de st@aryl dimé&thylbenzylammo-
nium vendu par la Société FRANCONYX.

- 2-octyldodécanol commercialisé par la

Socié&té HENKEL.
Alcool oléocétylique 3 30 moles O.E.
commercialisé par la Société HENKEL.
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REVENDICATIONS
1. Composé caractérisé par le fait qu'il répond

-

a la formule

.y 8
Ry =N - A =N -2' -N-a =N - Ry 2 ¥ . (I bis)
R, Re Ry Ry

dans laquelle :

R1, R,)» R4 et R sont identiques ou différents et désignent
des restes alkyle inférieur, ou des restes hydroxyalkyle infé-
rieur, -

R3 est un radical alkyle, cycloalkyle, alcényle, hydroxyalkyle,
aralkyle éventuellement substitué, contenant au maximum 20
atomes de carbone,

A1 et A2’ identiques ou différents, représentent des radicaux
alkyléne ou aryléne éventuellement substitué€ et pouvant conte-
nir jusqu'a 20 atomes de carbone,

Z' = -80, - ou £ CO }p avec p = 1 ou 2,

R et R, identiques ou différents, sont des atomes d'hydrogéne
ou des radicaux alkyle inférieur ou bien lorsque Z' = {£ CO }p

avec p = 1, R6 et R7 peuvent former ensemble un groupement

- ('ZH-'O - (‘:H -
Rg Rg
Rg et R9 étant des atomes d'hydrogéne ou des radicaux alkyle
inférieur,

X~ désignant un anion minéral ou organique dérivé d'acides 3
bas poids moléculaire,
sous réserve que lorsque Z' = £ CO }p avec p = 1, Ry désigne
un radical alkyle ou hydroxyalkyle contenant au moins 4 atomes
de carbone et lorsque Z' = £ CO }p avec p = 2, R3 ne désigne
pas un radical aralkyle.

2. Composé selon la revendication 1, caractérisé

par le fait que Ris Ry, R, et Rg désignent un reste alkyle infé-

rieur, de préférence méthyle ou &thyle.

3. Composé selon la revendication 1 ou 2, caracté-
risé par le fait que R, désigne un radical alkyle, de préférence
en'C8 a C18’

4. Composé selon 1'une quelconque des revendica-

-~

tions 1 3 3, caractérisé par le fait que A1 et A, désignent

un radical alkyléne, de préférence éthyléne ou triméthyléne.



