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Relatédrio Descritivo da Patente de Inven¢ao para "DERIVADOS
DE HIDROXIFENIL BENZOFENONA SUBSTITUIDOS COM AMINO, SEU
USO, E PREPARAGAO COSMETICA".

A presente invengio refere-se a derivados de hidroxifenil benzofe-
nona substituidos com amino, o processo para a preparacac de tais compostos,
o uso de tais agentes de absorgao de UV, de preferéncia para a protegao de
cabelos de seres humanos e de animais e dos danos da radiagao UV bem co-
mo composigdes cosmelicas que compreendem os referidos compostos.

Qs novos compostos correspondem a formula

na qual

R e R de modo independente um do outro sdo: C4-Cy alquila;
Cz-Czy alguenila; C3-Cyg cicloalguila; C3-Cyg cicloalquenila; ou Ry e Rz em
conjunto com o atomo de nitrogénio de ligagao formam um anel heterociclico
de 5- ou 6- membros;

ny & um numero a partir de 1 até 4,

quando ny =1,

R: & um radical heterociclico saturado ou nao saturado; hidréxi
C+-Cs alquila; cicloexila substituida de forma opcicnal com uma ou mais Cs-
Cs alquila; fenila substituida de forma opcional com um radical heterociclico,
aminocarbonil ou C4-Cs alquilcarboxi;

quando n, for 2

Rs & um radical alquilenc-, ciclealquileno, alquenileno ou fenileno
que é substituido de forma opcional por um grupo carbonil- ou carboxi; um
radical da formula = —CH; C=C-CHy— = ou Ri; em conjunto com A foerma um

radical bivalente da formula {1a),

L=

~

{CH.)

i

_/
\

CH

3

2
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na qual

nz € um numero a partir de 1 até 3;

quando n4 for 3,

R3 é um radical alcantriila;

quando ny for 4,

R3 € um radical alcantetraila;

A é-0-ou-N(Rs)=; e

Rs é hidrogénio; C4-Cs alquila; ou hidréxi C+-Cs alquila.

A C4-Cy alquila indica um grupo alquila linear ou ramificado, nao
substituido ou substituido, tal como por exemplo metila, etila, propila, isopro-
pila, n-butila, n-hexila, ciclohexila, n-decila, n-dodecila, n-octadecila, eicosila,
metoxietila, etoxipropila, 2-etilhexila, hidrioxietila, cloropropila, N,N-
dietilaminopropila, cianoetila, fenetila, benzila, p- terc-butilfenetila, p-terc-
octilfenoxietila, ~ 3-(2,4-di-terc-amilfenoxi)-propila, ~ etoxicarbonilmetil-2-(2-
hidroxi-etoxi)etila ou 2-furiletila.

A C-Cy alquenila &, por exemplo, alila, metalita, isopropenila, 2-
butenila, 3-butenila, isobutenila, n-penta-2,4-dienila, 3-metil-but-2-enila, n-
oct-2-enila, n-dodec-2-enila, iso-dodecenila, n-dodec-2-enil ou n-octadec-4-
enila.

A C3-Cyo cicloalquila é, por exemplo, ciclopropila, ciclobutila, ci-
clopentila, cicloheptila, ciclooctila, ciclononil ou ciclodecil e de preferéncia
ciclohexila. Esses radicais podem ser substituidos, por exemplo, por um ou
mais outros radicais de C4-C4 alquila diferentes, de preferéncia por metil e/
ou hidréxi. Se os radicais de cicloalquila forem substituidos por um ou mais
radicais, eles sdo substituidos de preferéncia por um, dois ou quatro, de pre-
feréncia por um ou dois iguais ou radicais.

A C5-Cyo cicloalquenila &, por exemplo, ciclopropenila, ciclobute-
nila, ciclopentenila, cicloheptenila, cicloocentila, ciclononenila ou ciclodeceni-
la e de preferéncia ciclo hexenil. Esses radicais podem ser substituidos com
um ou mais radicais de C:-C4 alquila iguais ou diferentes, de preferéncia
com metil e/ou hidroxila. Os radicais de cicloalquenila foram substituidos por

um ou mais radicais eles sdo substituidos de preferéncia com um, dois, trés
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ou quatro, de preferéncia com um ou dois radicais iguais ou diferentes.

Os grupos de Cy-Cs alquila substituidos com hidréxi sdo por e-
xemplo, hidroximetila, hidroxietila, hidroxipropila, hidroxibutila ou hidroxipenti-
la.

Um radical alquileno é de preferéncia um radical C4-Cy, alquile-
no, tal como por exemplo, metileno, etileno, propileno, butileno, hexileno ou
octileno.

Os radicais alquileno podem de modo opcional ser substituidos
por um ou mais radicais C4-Cs alquila.

Se Ry e R, forem radicais heterociclicos, esses radicais compre-
endem um, dois, trés ou quatro heteroatomos iguais ou diferentes no anel. E
dada preferéncia especial a heteréciclos que contenham um, dois ou trés, de
modo especial um ou dois, heteroatomos idénticos ou diferentes. Os hetero-
ciclos podem ser mono- ou policiclicos, por exemplo mono-, bi- ou triciclicos.
Eles sdo de preferéncia mono- ou bi- ciclicos, de modo especial monocicli-
cos. Os anéis contém de preferéncia 5, 6 ou 7 elementos de anel. Os exem-
plos de sistemas heterociclicos monociclicos e biciclicos, a partir dos quais
os radicais que ocorrem nos compostos da formula (1) ou (2) podem ser de-
rivados sdo, por exemplo, pirrol, furano, tiofeno, imidazol, pirazol, 1,2,3-
triazol, 1,2,4-triazol, piridina, piridazina, pirimidina, pirazina, pirano, tiopirano,
1,4-dioxano, 1,2-0xazina, 1,3-oxazina, 1,4-oxazina, indol, benzotiofeno, ben-
zofurano, pirrolidina, piperidina, piperazina, morfolina e tiomorfolina.

E dada preferéncia aos compostos da férmula (1) nos quais:

R e R, de modo independente um do outro sdo hidrogénio, Cs-
Cao alquila; C,-Cyq alquenila; C3-Cyp cicloalquila; C3-Cyg cicloalquenila; ou Ry
e Rz juntos com o atomo de nitrogénio de ligagao formam um anel heteroci-
clico de 5- ou 6- elementos;

ny € um numero a partir de 1 até 4;

quando n4 for 1,

Rs; € um radical heterociclico ndo saturado ou saturado; hidroxi-
C4-Cs5 alquila; ciclohexila substituida com um ou mais C4-Cs alquila;

quando ny for 2,
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Rs é um radical alquileno-, cicloalquileno- ou alquenileno que é
interrompido de modo opcional por um grupo carbonil- ou carboxi;

quando ny for 3,

R3 é um radical ancantriil;

quando n, for 4,

R3 € um radical alcantetraila;

A é -0-ou-N(Rs)=; e

Rs é hidrogénio; C4-Cs alquila; ou hidréxi C4-Cs alquila.

Sao de interesse de preferéncia os compostos da férmula (1),
nos quais

Ry e Ry sd0 Cy-Cyg alquila, de preferéncia C41-Cs alquila; e de
maior preferéncia etila.

De preferéncia Ry e R; na formula (1) tém a mesma definigéo.

Se na formula (1) nq for 1, sdo preferidos os compostos nos
quais

R3 € um radical heterociclico saturado ou néo saturado, de maior
preferéncia um radical heterociclico saturado.

Entre esses compostos sao de preferéncia aqueles nos quais

Rs é um radical monociclico de 5, 6 ou 7 membros de anel com
um ou mais heteroatomos, de preferéncia no qual

Rs é morfolinila; piperazinila, piperidila; pirazolidinila, imidazolidi-
nila ou pirrolidinila.

Quando ny é 1, outros compostos da formula (1) sdo de interes-
se quando

Rs; ¢ um radical heterociclico ndo saturado, de preferéncia um
radical policiclico.

S30 de maior preferéncia os compostos da formula (1), nos

quais

Rs é um radical da férmula (1a) @v& , €

Rs & um radical heteroaromatico policiclico com um ou dois hete-

roatomos.
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Sao de interesse preferencial os compostos da formula (1) nos

N
Rs & um radical da férmula (1b) @—(/ I}Re , na qual
S

R® ¢ hidrogénio ou C4-Cs alquila.

quais

Se nq for 2
Rs é de preferéncia um radical C4-Cs; alquileno, de mais prefe-
réncia um radical C,-Cg alquileno.

Sao de maior preferéncia os compostos da formula (1) nos quais

*=CH CH,-+
+—CHy(CH )7 CHz— ’< > 2

Rs € um radical da formula ; ;

CH,

s ol
.—-CHZ—{—CHZ—-. . OH -—CH;-(|2 C-0 ’(CHz);Cf-—-CHz—'
- 2, . CHa CH3 .
) ’

CH, . CH,

réfoute
q € um nimero a partir de 0 até 5.
Se na formula (1) nq for 3

R; & de preferéncia um radical da férmula (1c)

* *

| | |
+-CHy=CH-(CHy)y-CH,~+ (1d) *—CH—CH. ou (1e) *—CH—CH e

* *

p € um numero a partir 0 até 3,
R1, Rz e A sdo como definidos para a formula (1).

Se na formula (1) n4 for 4.

*

* CHZ
Rs é um radical da formula *—(;:—* ou *CHG—CH—
! %

R1, Rz e A sdo como definidos para a formula (1).
Os compostos de preferéncia da presente inveng&o correspon-

dem a formula



Rz/
na qual
R e R, de modo independente um do outro s&o hidrogénio; ou
C4-Cs alquila;
Aé-NH;ou-O- e
5 R3 € um radical heterociclico ndo saturado ou saturado.

Além disso sdo de preferéncia os compostos da presente inven-

¢80 que correspondam a formula

on o | A—R—A 0 OH

(3)
oAV NCAGW
R/ R
na qual
R: e Rz de modo independente um do outro s&o hidrogénio; ou
10 C4-C;s alquila;
A é-NH;ou-O- e
R3 é um radical de C4-C45 alquileno.

Também s&o de preferéncia os compostos da formula
R,
R/
N

na qual
15 R1 e Ry de modo independente um do outro sdo hidrogénio; ou
Cy-Cs alquila;
Aé-NH;ou-O- e



* *

. | |
R3 & +-CH;—CH-(CH,),-CH,~+ ou ~—CH2--C|:H -

*

p & um numero a partir de 0 até 3.

Além disso, compostos da férmula

o

sdo de preferéncia, nos quais

*

I
. CH,

]
R3 & um radical da formula *—(|3—* :ou *—CHrfIJ—CHz—* ‘e
CH,

) |

*

Ri1, Rz e A s@o definidos como na férmula (1).
Compostos exemplificados da presente invengdo séo os das

formulas
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Os compostos da formula (1) podem ser preparados de acordo

(HPB24)

com métodos conhecidos como os descritos, por exemplo, na EP 1 046 301.
De preferéncia os compostos da formula (1) podem ser prepara-

dos através de:
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o
OH O H
NI Ry
(a) desidratagdo da formula (6a), N O O para o

R
[o]

composto da formula (6b)R1 O O , €
\N 0

]
R, 0

(b) pondo em reago o anidrido obtido com o composto (4c¢+) H-
N(R4)-R3 ou H-O-R; para o composto da férmula

Ve C

na qual

Rs e R, de modo independente um do outro sdo: hidrogénio, C+-
Cyo alquila; C;-Cyo alquenila; C5-C1q cicloalquila; C3-Cig cicloalquenila; ou Ry
e R, em conjunto com o atomo de nitrogénio de ligagéo formam um anel he-
terociclico de 5- ou 6- membros;

ny éde 1 até 4;

quando n; for 1,

R; ¢ hidrogénio, C1-Cy alquila, hidroxi-C4-Cs alquila; Co-Ca al-
quenila, C3-Cyq ciclohexila que nédo é substituida ou é substituida por um ou
mais de C4-Cs alquila; (Y-0),Z; Ce-Cyo arila; ou um radical heterociclico nio
saturado ou saturado;

Y é C4-Cy; alquileno;

Z é C4-Cs alquila;

p & um ntimero a partir de 1 até 20;

se ny for 2

Rs & um radical alquileno-, cicloalquileno- ou alquenileno- que €
interrompido de forma opcional por um grupo carbonil- ou carboxi;

Se n; for 3,

Rs € um radical alcantriila;

Se n for 4,
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R3 é um radical alcantetraila;

A é-0-ou-N(Rs)=; e

Rs é hidrogénio; C4-Cs alquila; ou hidréxi C4-Cs alquila; e
Rs & hidrogénio; C4-Cs alquila; ou hidroxi C4-Cs alquila.

O processo de preparagao também € um dos objetos da presen-
te invengao.

Os compostos de preferéncia da formula

OH O COOR
o, (U
R,
na qual

R1 e Ry de forma independente um do outro sdo C4-Cy2 alquila; e

Rs € hidrogénio; C4-C1, alquila; ou Cs-Cs cicloalquila; podem ser
obtidos de acordo com o processo da presente invengéo.

A reagdo é executada de modo usual em uma temperatura a
partir de 25 até 200°C, de preferéncia em temperatura ambiente. De um mo-
do geral, o solvente ndo é necessario para essa etapa de reagéo. Se, no
entanto, for usado um solvente, de preferéncia os solventes como os usados
nos exemplos de trabalho sdo os de preferéncia.

Os compostos da formula (1) podem ser recristalizados de forma
facil como sais de x-HCl.

Os intermedidrios da formula .

§/
(6b") N O ]
k, 0
na qual
ccs

R¢' e Ry" de modo independente um do outro sdo: hidrogénio,

C1-Cy alquila; Co-Cyp alquenila; C;-Cyq cicloalquila; C3-Cyp cicloalquenila; ou
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R, e R, em conjunto com o atomo de nitrogénio de ligagdo formam um anel
heterociclico de 5- ou 6- membros;

ndo sdo compostos conhecidos na técnica anterior.

Eles representam os compostos de partida para a preparagéo de
filtros organicos para radiaggo ultravioleta.

Os compostos da formula (6b') s&o um outro objeto da presente
invencao.

Os compostos da formula (1) sdo adequados de forma especial
como filtros contra as radiagdes ultravioleta, 0 que quer dizer, para a prote-
¢do de materiais organicos que sejam sensiveis a luz ultravioleta, de modo
especial a pele e os cabelos humanos e de animais contra a agao da radia-
¢ao ultra vileta. Esses compostos séo, por consequéncia adequados como
agentes de proteao contra luz em cosméticos, e em preparagoes farmacéu-
ticas e na medicina veterinaria.

Um outro objeto da presente invengao é,por esse motivo, uma
preparagdo cosmética que compreenda pelo menos um dos compostos da
férmula (1) em conjunto com veiculos ou adjuvantes aceitaveis de forma
cosmética.

Os absorventes de radiagdo ultravioleta da presente invengao
podem ser usados ou no estado dissolvido (filtros organicos soluveis ou fil-
tros organicos que possam ser solubilizados), ou no estado micronizado (fil-
tros organicos nanoescalares, filtros orgénicos particulados, pigmentos para
absorgao de radiagéo ultravioleta).

Qualquer processo conhecido adequado para a preparagdo de
microparticulas pode ser usado para a preparagdo dos absorventes de radi-
agao ultravioleta micronizados, por exemplo:

« moagem molhada (processo de micronizagéo de baixa viscosi-
dade para dispersdes que podem ser bombeadas) com um meio de tritura-
¢édo sblido, por exemplo bolas de silicato de zirconio em um moinho de bolas
e um tensoativo de protegdo ou um polimero de protegdo em agua ou em
um solvente organico adequado;

« amassamento molhado (processo de micronizagdo em alta
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viscosidade para pastas que ndo possam ser bombeadas) com a utilizagéo
de um amassador (batelada) continuo ou descontinuo. Para um processo de
amassamento molhado, um solvente (agua ou oleos aceitaveis de forma
cosmética), um auxiliar de trituragdo (tensoativo, emulsificante) e um auxiliar
de trituragao polimérico podem ser usados.

Ambos os processos podem ser usados como de preferéncia.

e secagem por atomizagdo a partir de um solvente adequado,
por exemplo suspensdes aquosas ou suspensdes que contenham solventes
organicos, ou solugdes verdadeiras em agua, etanol, dicloroetano, tolueno
ou N-metilpirrolidona, etc.,

o através de expansdo de acordo com o processo RESS (Ex-
pansdo Rapida de Solugdes Supercriticas) de fluidos supercriticos (como por
exemplo CO,) nos quais o filtro ou os filtros de radiagdo ultravioleta &/sdo
dissolvidos, ou a expanséo de dioxido de carbono liquido em conjunto com
uma solugdo de um ou mais filtros de radiagéo ultravioleta em um solvente
organico adequado.

« através de precipitagdo a partir de solventes adequados, inclu-
indo os fluidos supercriticos (processo GASR = Recristalizacido em Gas anti
solvente/ Processo PCA = Precipitagdo com anti solventes comprimidos).

Como a aparelhagem de trituragdo para a preparacgéo de agen-
tes organicos de absor¢do de radiagdo ultravioleta micronizados podem ser
usados, por exemplo, um moinho a jato, moinho de bolas, moinho vibratério
ou moinho de martelos, de preferéncia um moinho de misturagéo de alta ve-
locidade. Ainda de mais preferéncia, os moinhos s&o os moinhos de bolas
moderno; -os fabricantes desses tipos de moinho sdo, por exemplo Netzsch
(moinho LMZ), Drais (DCP-Viscoflow ou Cosmo), Biihler AG (moinhos centri-
fugos) ou Bachhofer. A trituragéo é executada de preferéncia com um auxili-
ar de trituragao.

Os exemplos de aparelhos para amassamento para a prepara-
¢do dos agentes organicos de absorgéo de luz ultravioleta micronizados s&o
os tipicos amassadores de batelada de ldmina em sigma, porem também os

amassadores de lotes em série (IKA-Werke) ou amassadores continuos
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(Continua da Werner e Pfleiderer).

Os auxiliares de trituragdo de baixo peso molecular Uteis para
todos os processos de micronizagdo acima sdo os agentes de disperséo e
os surfatantes e emulsificantes como os descritos abaixo nas secgdes intitu-
ladas "Emulsificantes”, "Tensoativos" e "Alcoois graxos".

Os auxiliares de trituragdo poliméricos que podem ser utilizados
para a dispersdo em agua sdo os polimeros soliveis em dguas aceitaveis de
forma cosmética com um Mn > 500 g/ mol, por exemplo: acrilatos (tipos Sal-
care), polissacaridios modificados ou ndo modificados, poliglicosidios ou
goma xantana. Além desses, podem ser usados, um polimero alquilado de
vinilpirrolidona, copolimero de vinilpirrolidona/acetato de vinila e um glutama-
to de acila, um poliglicosidio de alquila, Ceteareth-25 ou um fosfolipidio. As
dispersoes em dleo podem compreender polimeros ceraceos aceitavels para
cosméticos ou ceras naturais como auxiliares poliméricos de trituragao para
o ajuste da viscosidade durante e depois do processamento. Os exemplos
de outros auxiliares poliméricos de trituragdo Uteis estéo descritos abaixo na
secgdo intitulada "Polimeros”.

Os solventes Uteis sdo a agua, salmoura, (poli-) etileno glicol,
glicerol ou dleos aceitaveis de forma cosmética. Outros solventes que po-
dem ser utilizados estdo descritos abaixo na secgdo intitulada "Esteres de
acidos graxos", "Trigliceridios naturais ou sintéticos, incluindo os esteres e
derivados de glicerila", "Ceras Peroladas”, "Oleos de hidrocarboneto” e "Sili-
cones ou siloxanos”.

Os agentes de absorgdo de luz ultravioleta micronizados obtidos
dessa forma tém de modo usual um tamanho médio de particula de a partir
de 0,02 até 2 micrdmetros, de preferéncia a partir de 0,3 até 1,5 micrémetros
e de modo mais especial a partir de 0,05 até 1,0 micrémetro.

Um outro objeto da presente invengdo é uma disperséo de agen-
te de absorgao de ultravioleta que compreende:

(a) um agente de absorgéo de radiagéo ultravioleta micronizado

da formula
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na qual

R e R, de modo independente um do outro s&o: hidrogénio, C1-
Cyo alquila; Cy-Cyo alquenila; C3-Cyg cicloalquila; C3-Cqo cicloalquenila; ou Ry
e R, em conjunto com o 4tomo de nitrogénio de ligagdo formam um anel he-
terociclico de 5- ou 6- membros;

quando n4 for 1,

Rs é hidrogénio, C4-Cy alquila, hidroxi-C-Cs alquila; C,-Cy al-
quenila, C3-Cyo ciclohexila que ndo é substituida ou € substituida por um ou
mais de C+-Cs alquila; (Y-0),Z; Ce-C1o arila; ou um radical heterociclico nao
saturado ou saturado;

Y é C4-C2 alquileno;

Z é C4-Cs alquila;

p € um nlimero a partir de 1 até 20;

quando n4 for 2

R, é um radical alquileno-, cicloalquileno- ou alquenileno- que é
interrompido de forma opcional por um grupo carbonil- ou carboxi;

Se nq for 3,

Rs & um radical alcantriila;

Se n, for 4,

Rs é um radical alcantetraila;

A é-0-ou-N(Rs)=; e

Rs & hidrogénio; C4-Cs alquila; ou hidréxi C+-Cs alquila;

Rs & hidrogénio; C+-Cs alquila; ou hidroxi C4-Cs alquila

tendo um tamanho de particula a partir de 0,02 até 2 um; e

(b) um agente de disperséo adequado.

Os agentes de absorgdo de luz ultravioleta da presente invengao
também podem ser usados em forma de p6 seco. Para essa finalidade, os

agentes de absorgdo de ultravioleta sdo submetidos a métodos de trituragéo



10

15

20

25

30

19

conhecidos, tais como a atomizag&o a vacuo, secagem por atomizagdo em
contracorrente, etc. Esses pés tem um tamanho de particula de a partir de
0,1 micrometro até 2 micrometros. Para impedir a ocorréncia de aglomera-
¢do, os agentes de absorgdo de ultravioleta podem ser revestidos com um
composto ativo de superficie antes do processo de pulverizagdo, por exem-
plo com um tensoativo anidnico, néo idnico ou anfotérico, como por exemplo
um fosfolipidio ou um polimero conhecido, tal como PVP, um acrilato, etc.

Os agentes de absorgZo de luz ultravioleta da presente invencao
também podem ser usados em veiculos especificos para cosméticos, por
exemplo em nanoparticulas de um lipidio sélido (SLN) ou em microcapsulas
de sol gel inertes, nas quais os agentes de absorgéo de ultravioleta séo en-
capsulados.

As formulagSes cosmeéticas ou as composigdes farmacéuticas de
acordo com a presente invengéo também podem compreender um ou mais
do que um outro filtro de radiagao ultravioleta.

As preparagbes cosméticas ou farmacéuticas podem ser prepa-
radas através da mistura fisica dos agentes ou do agente de absorgéo de
radiagdo ultravioleta com o adjuvante, com a utilizagao dos métodos do cos-
tume, por exemplo através de agitagéo simples em conjunto dos componen-
tes individuais, de modo especial fazendo uso das propriedades de dissolu-
¢do dos agentes de absorgdo de ultra vileta cosméticos ja conhecidos, por
exemplo o metoxicinamato de octila, acido saliclico, éster de isooctila, etc. O
agente de absorgdo de ultravioleta pode ser usado, por exemplo sem outro
tratamento, ou no estado micronizado, ou na forma de um po.

As preparagdes cosméticas ou farmacéuticas contém a partir de
0,05% até 40% por peso, com base sobre o peso total da composi¢do, de
um agente de absorgdo de ultravioleta ou uma mistura de agente de absor-
¢éo de ultravioleta.

E dada preferéncia ao uso de proporgdes de mistura do agente
de absorcdo de ultravioleta da férmula (1) de acordo com a presente inven-
¢40 e outros agentes de protegdo contra luz opcionais de 1:99 até 99:1, de

modo especial a partir de 1:95 até 95:1, e de preferéncia a partir de 1090 até
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90:10, com base no peso. S&o de interesse especial as proporgdes de mistu-
ra a partir de 20:80 até 80:20, de modo especial a partir de 40:60 até 60:40 e
de preferéncia de aproximadamente 50:50. Essas misturas podem ser usa-
das inter alia para o aumento da solubilidade ou para o aumento da absor-
¢ao da radiagéo ultravioleta.

Os agente de absorgdo de ultravioleta da férmula (1) de acordo
com a presente invengo ou as combinagdes de filtros de radiagéo ultraviole-
ta sdo Uteis para a protegéo da pele, cabelos e/ ou da cor natural ou artificial
dos cabelos.

As substancias do filtro de radiagdo ultravioleta adequadas que
podem ser usadas de forma adicional com os agentes de absorg&o de ultra-
violeta de acordo com a presente invengéo, sdo qualquer uma das substan-
cias de filtro de UV-A e UV-B.

As preparagbes cosméticas ou farmacéuticas podem ser, por

exemplo, cremes, géis, logdes, solugdes alcodlicas ou solugdes aquosas/

-alcodlicas, emulsdes, composicdes de cera/ gordura, preparagdes em bas-

t30, pés ou ungiientos. Além dos filtros de radiagéo ultravioleta acima men-
cionados, as preparagdes cosméticas ou farmacéuticas podem conter outros
adjuvantes como descrito abaixo.

Como as emulsbes que contém agua (A) e dleo (O), (como por
exemplo as emulsdes ou microemulsdes A/O, O/A, O/A/O ou A/O/A) as pre-
paragdes contém, por exemplo a partir de 0,1 até 30% por peso, de prefe-
réncia a partir de 0,1 até 15% por peso e de modo especial a partir de 0,5
até 10% por peso com base no peso total da composicéo de um ou mais
agentes de absorgao de ultravioleta, a partir de 1 até 60% por peso, de mo-
do especial a partir de 5 até 50% por peso e de preferéncia a partir de 10 até
35% por peso, com base no peso total da composigéo, de pelo menos um
componente de 6leo; a partir de 0 até 30% por peso, de modo especial a
partir de 1 até 30% por peso e de preferéncia a partir de 4 até 20% por peso,
com base no peso total da composigéo, de pelo menos um emulsificador, a
partir de 10 até 90% por peso, de modo especial a partir de 30 até 90% por

peso, com base no peso total da composicdo, de agua e a partir de 0 até
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88,9% por peso, de forma especial a partir de 1 até 50% por peso, de outros
adjuvantes aceitaveis de forma cosmética.

As composigOes/preparagdes cosméticas ou farmacéuticas de
acordo com a invengdo podem também compreender um ou mais compos-
tos adicionais como os descritos abaixo, por exemplo alcoois graxos, ésteres
de acidos graxos, trigliceridios naturais ou sintéticos, incluindo os ésteres de
glicerila e os derivados de ceras peroladas, 6leos de hidrocarboneto, silico-
nes ou siloxanos (polissiloxanos organossubstituidos), dleos fluorados ou
perfluorados, emulsificantes, adjuvantes e aditivos, agentes de superengor-
duramento, tensoativos, reguladores de consisténcia/ espessadores e modi-
ficadores de reologia, polimeros, agentes anti caspa, formadores de pelicula,
antioxidantes agentes hidrotrépicos, conservantes e agentes de inibigdo de
bactérias, dleos de perfume, corantes, ou contas poliméricas ou esferas o-
cas como aumentadores de SPF.

Preparactes cosméticas ou farmacéuticas.

As formulagdes cosméticas ou farmacéuticas estéo contidas em
uma ampla variedade de preparagoes cosméticas. Entram em consideragao,
por exemplo, de modo especial as preparagoes que se seguem:

. preparagdes para cuidados com a pele, como por exemplo pre-
paragGes para lavar e limpar a pele, na forma de sabdes na forma de table-
tes ou liquidas, detergentes isentos de sabdo, ou pastas para lavagem,;

. preparagdes para banho, como por exemplo preparagdes para
banho liquidas (espuma para banho, leites, preparagdes para chuveiro) ou
sélidas como por exemplo cubos para banho e sais para banho;

. preparagdes para cuidados com a pele, como por exemplo,
emulsdes para a pele ou 6leos para a pele;

. preparagdes cosmeticas para cuidados pessoais, como por e-
xemplo make-up para a face na forma de cremes para o dia ou cremes em
po, pd para face (soltos ou prensados), make-up de ruge ou cremes, prepa-
ragoes para cuidados com os othos, como por exemplo preparagbes para
sombra de olhos, mascara, delineador de olhos, cremes para olhos ou cre-

mes para fixagdo nos olhos; preparagdes para cuidados com os labios , co-
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mo por exemplo batons, brilho para labios, l4pis para contorno dos labios;
preparagdes para cuidados com as unhas, tais como verniz para unhas, re-
movedores de vemiz para unhas, endurecedores de unhas ou removedores
de cuticula;

. preparagdes para cuidados com os pés, como por exemplo ba-
nhos para os pés, pos para os pés, cremes para os pés ou balsamos para 0s
pés, desodorantes especiais e antitranspirantes ou preparagdes para a re-
mogao de calos;

. preparagbes para protegdo contra a luz, tais como leite, logdes,
cremes ou Gleos contra luz solar, protetores solares ou tropicais, prepara-
¢Oes para prebronzeamento ou preparagdes para depois de exposi¢do a luz
solar;

. preparagdes para o bronzeamento da pele como por exemplo,
cremes para autobronzeamento;

. preparagdes para despigmentagdo, como por exemplo, prepa-
ragdes para o branqueamento da pele ou preparagdes para tornar a pele
mais clara;

. repelentes de insetos, como por exemplo, 0s 6leos, logoes s-
prays ou bastdes de repelentes de insetos;

. desodorantes, tais como sprays desodorantes, sprays com a-
¢do de bombeamento, géis, bastdes ou roll-on desodorantes;

. antitranspirantes, como por exemplo, bastdes, cremes ou roll-
on anti transpirantes;

. preparagdes para a limpeza e para cuidados com a pele danifi-
cada, como por exemplo, detergentes sintéticos (sélidos ou liquidos) prepa-
ragoes para esfoliagao ou para esfregagdo ou méscaras de esfoliagao;

. preparagdes para a remog&o de pélos em forma quimica (depi-
lagdo), como por exemplo, pés para a remogéo de pélos, preparagoes liqui-
das para a remogdo de pélos, preparagdes para a remogéo de pelos em
forma de creme ou de pasta, preparagdes para a remogéo de pélos na forma
de géis ou de espumas em aerossol;

. preparagdes para barbear, como por exemplo sabdo para bar-
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bear, cremes espumantes para barbear, cremes, espumas e géis para bar-
bear ndo espumantes, preparagdes pré-barbear para barbear a seco, prepa-
ragdes para apos a barba ou logdes para apos a barba;

. preparagdes de fragrancia, como por exemplo fragrancias (-
gua de colonia, 4gua de toalete, agua de perfume, perfume de toalete, per-
fume) 6leos de perfume ou cremes de perfume;

. preparagdes cosméticas para o tratamento de cabelos, como
por exemplo, preparagdes para a lavagem de cabelos na forma de xampus e
condicionadores, preparagbes para cuidados com os cabelos, como por e-
xemplo preparagBes para pré-tratamento, t0nicos para cabelos, cremes para
pentear, géis para pentear, pomadas, preparagdes para enxaguar cabelos,
pacotes para tratamento, tratamentos intensivos dos cabelos, preparagdes
para estruturar cabelos, tais como, por exemplo, preparagoes para ondular
cabelos para ondas permanentes (onda quente, onda suave, onda a frio),
preparagdes para o alisamento de cabelos, preparagdes liquidas para a fixa-
¢do de cabelos, espumas para cabelos, sprays para cabelos, preparagoes
para alvejamento, como por exemplo solugSes de peroxido de hidrogénio,
xampus alvejantes, cremes de alvejamento, pos para alvejamento, pastas ou
6leos para alvejamento, corantes de cabelos temporarios, semipermanentes
ou permanentes, preparagdes que contém corantes de auto oxidagdo, ou
corantes naturais para cabelos, tais como a hena ou a camomila.

Formas de apresentacéo

As formulagdes finais relacionadas podem existir em uma ampla
variedade de formas de apresentagdo, por exemplo,

. na forma de preparagdes liquidas como A/O, O/A, O/A/Q,
AJO/A ou emulsdo PIT e todos os tipos de microemulsdes,

. na forma de um gel,

. na forma de um dleo, um creme, leite ou log&o,

. na forma de um pd, um vemiz, um tablete ou make-up,

. na forma de um bastéo,

. na forma de um spray (spray com gés propelente ou spray com

agéo de bomba) ou um aerossol,
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. ha forma de uma espuma, ou

. na forma de uma pasta.

S&o de importancia especial como preparagdes cosméticas para
a pele as preparagdes de protegdo contra luz solar, tais como leites, logGes,
cremes contra sol, bloqueadores solares ou tropicais, preparagdes para pré-
bronzeamento ou preparagdes para pés bronzeamento, também prepara-
Oes para o bronzeamento da pele, por exemplo cremes para autobronzea-
mento. Sdo de interesse especial os cremes para a prote¢do contra a luz
solar, logbes para protegdo contra a luz solar, leite para protegéo solar e
preparagdes para protegdo solar na forma de um spray.

S&o de importancia especial como preparagdes cosméticas para
o cabelo as preparagdes acima mencionadas para o tratamento dos cabelos,
de modo especial as preparagdes para lavagem dos cabelos na forma de
xampus e condicionadores para cabelos, preparagdes para cuidados com os
cabelos, como por exemplo preparagbes para pré-tratamento, tonicos para
cabelos, cremes para pentear, géis para pentear, pomadas, preparagdes
para enxaguar cabelos, pacotes para tratamento, tratamentos intensivos dos
cabelos, preparagdes para o alisamento de cabelos, preparagdes liquidas
para a fixagdo de cabelos, espumas para cabelos, sprays para cabelos. Séo
de interesse especial as preparagbes para a lavagem de cabelos na forma
de xampus.

Um xampu tem, por exemplo, a composicdo que se segue: a
partir de 0,01 até 5% por peso de um agente de absorgdo de ultravioleta de
acordo com a inveng&o, 12,0% por peso de leuret-2-sulfato de sodio, 4% por
peso de cocamidopropila betaina, 3% por peso de cloreto de sddio, e agua
até 100%.

Por exemplo, e de modo especial, as formulagdes cosméticas
para cabelos que se seguem podem ser usadas:

a¢) formulagéo de material de base para emulsificagdo esponta-
nea, que consiste no agente de absorgdo de ultravioleta de acordo com a
invengao, PEG-6-C1q oxoalcool e sesquioleato de sorbitano ao qual agua ou

qualquer composto de amdnio quaternario desejado, por exemplo 4% de
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cloreto de minkamido propil dimetil-2-hidroxietilamdnio ou quaternario 80 séo
adicionados;

ay) formulagdo de material de base para emulsificagao esponta-
nea, que consiste no agente de absorgéo de ultravioleta de acordo com a
inveng&o, citrato de tributila e mono oleato de PEG-20 sorbitaro, a0 qual sdo
adicionados agua ou qualquer composto de amdnio quaternario desejado,
por exemplo 4% de cloreto de minkamido propil dimetil-2-hidroxietilaménio
ou quatemario 80;

b) solugbes quatemnarias dopadas do agente de absorgdo de
radiagdo ultravioleta de acordo com a invengao em butil triglicol e citrato de
tributil;

c) misturas ou solugdes do agente de absorgao de radiagéo ul-
travioleta de acordo com a inveng&o com n-alquil pirrolidona.

Outros ingredientes tipicos de tais formulagbes s&o os conser-
vantes, bactericidas e agentes bacteriostaticos, perfumes, corantes, pigmen-
tos, agentes de espessamento, agentes de umidificagdo, umectantes, gordu-
ras, 6leos, ceras ou outros ingredientes tipicos de formulagbes cosméticas
ou para cuidados pessoais tais como alcoois, polialcoois, polimeros, eletrdli-
tos, solventes organicos, derivados de silicone, emolientes, emulsificantes
ou tensoativos para emulsificagdo, tensoativos, agentes de dispersdo, antio-
xidantes, agentes anti irritantes e antiinflamatorios, etc.

Preparagdo de novos compostos
Exemplo 1: Preparaco de 3-dietilamino-dibenzo-oxepina (DEDQ)

62,7 g do composto da formula
HO (0]
OH O

(101a) O O
J

s50 suspensos em um recipiente de reagéo em temperatura ambiente com
agitagao em 400 g de etil éster de acido acético. Uma solugdo de 44,4 g de
dicicloexilcarbodiimida, dissolvida em 200 g de etil éster de acido acético &
misturada nesta suspensdo. A temperatura se eleva até cerca de 30°C. A

suspensdo é agitada de forma vigorosa em temperatura ambiente durante
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cerca de 10 horas e em seguida filtrada. Depois das evaporagéo o produto

puro da formula
0

(101) L O O

Qe
é obtido através de cristalizaggo a partir de uma mistura de etil éster de aci-
do acético (60 g)/ ciclohexano (220 g), como cristais amarelos.
5 Rendimento: 42 g
Ponto de fusdo: 83,5°C
Analises: O contetido de C, H, N corresponde aos valores da
teoria; H-RMN; C-RMN; EM confirmam a estrutura da oxepina.
De forma analoga a deste processo os compostos podem ser
10  obtidos através da desidratagdo de acido BB com anidrido acético no lugar
da diciclohexil carbodiimida.

Exemplo 2: Preparacdo do composto da férmula (102)

PO
A)N C

7,2 g de 2-(4-aminofenil)-6-metil benzotiazol séo suspensas em

60 ml de dimetil éter de dietileno glicol em temperatura ambiente. Uma solu-
15  ¢&o de 10,6 g do composto da fdrmula (101), dissolvidos em 20 ml de dimetil
éter de dietileno glicol, sao adicionados sob agitagéo e a massa de reagéo é
aquecida até 90°C. Depois de um tempo de reagéo de 4 horas, a massa de
reagdo é resfriada para a temperatura ambiente e o produto bruto € recolhi-
do por filtragem. O composto puro ¢ obtido através da extragéo do produto
20  bruto com etanol.
Rendimento: 7,3 g de pd bege
Ponto de fusdo: 225°C
C=71,6%; H=5,2%; N=7.8%;S =5,96%.

Todos os valores corresponderam com a teoria.
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Espectro de UV em dioxano:

1. Maximo a 336 nm, e =57318
2. Maximo a 360 nm, e = 49032
Exemplo 3: Preparacio de uma dispersdo com um teor de ativos de 38%:

Em um Dispermat LC equipado com 19,3 g de pérolas de tritura-
¢d0 ER 120 S, 0,3 - 0,4 mm, 3,4 g do composto da férmula (102), 0,3 g de
Arlacel P 135 e 5,3 g de Crodamol AB sdo triturados durante 4,5 horas. E
obtida uma disperséo finamente triturada, que tem um valor de SPF de 16,4.

Esta dispersdo cobre muito bem uma ampla faixa de radiacéo
ultravioleta (320 - 380 nm)

Exemplo 4: Preparacio do composto da formula (103)
NH,

~JIC
J

6 g do composto da formula (101) sdo dissolvidos em 40 mi de
dioxano, sdo adicionados a essa solugéo 2,5 g de 4-amino benzamida com
agitagdo. Depois de um tempo de reagéo de 2 horas a 85°C o dioxano e re-
movido sob vacuo e o residuo é trabalhado através da recristalizagao a partir
de 2-metdxi etanol para dar o produto puro.

Rendimento: 3 g de cristais brancos

Ponto de fusdo: 254°C

Andlise de elementos: os teores de C, H, N, correspondem aos
da teoria

Espectro de ultravioleta em dioxano:

Maximo a 358 nm: e = 34848

Exemplo 5: Preparacdo do composto da formula (104)

N R
/ L
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2,36 g de 1.6-hexanodiol, 6 g de tolueno e 11,8 g do composto
da formula (101) sdo agitados durante 5 horas a 110°C. Em seguida o tolue-
no é removido por destilag&o e o residuo da destilag&o é recristalizado a par-
tir de acetona.

5 Rendimento: 7,2 g de cristais brancos

Ponto de fusdo: 148°C

Exemplo 6: Preparacdo do composto da formula (105):

el

OH O

AT T
]

9,2 g do composto da formula (101), 14,4 g de mistura racémica

de mentol, 18 ml de dimetil éter de dietileno glicol, 0,1 g de 1,8-diazabiciclo
10 (5.4.0)-undec-7-eno (1.5.5) sdo agitados a 100°C durante 2 horas. Em se-
guida o solvente é removido sob vacuo e o residuo é separado através de
métodos de cromatografia de coluna (Kieselgel 60/ Tolueno - éster de &cido
acetico 8:2).
Rendimento: 12,8 g de uma massa vitrea ndo cristalina
15 Analises: C/ H/ N = 74,5%/ 8,4%/ 3.04% correspondendo a teoria
Espectro de ultravioleta em dioxano:
Maximo a 351 nm: e = 38565
Exemplo 7: Preparagdo do composto da formula (106):

6 g do composto da féormula (101) s&o dissolvidos em 30 ml de
20 dioxano em temperatura ambiente, sdo adicionados a essa solugdo 1,16 g

de 1.6- diamino hexano, dissolvidos em 20 ml de dioxano com agitagdo. A
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agitagio da massa de reagéo em temperatura ambiente € continuada duran-
te 12 horas, € em seguida o dioxano é removido sob vacuo e o produto bruto
é recristalizado depois da extragdo com agua, a partir metanol.

Rendimento: 4,2 g de cristais amarelos

Ponto de fusdo: 160°C

A analise de elementos corresponde aos valores teoricos.

Exemplo 8: Preparacdo do composto da formula (107):

@

/\N

9 g do composto da férmula (101) e 0,4 g de anilina s&o dissolvi-
dos em 18 ml de dimetil éter de dietileno glicol. A reagdo é aquecida até
70°C e agitada nessa temperatura durante 3 horas. Depois da evaporagéo
da massa de reagdo em vacuo € obtido o produto bruto depois da recristali-
zagéo a partir de etanol.

Rendimento: 6,2 g de cristais amarelos

Ponto de fusdo: 152°C

Espectro de Ultravioleta (em dioxano)

Maximo a 359 nm: e = 34724.

Exemplo 9: Preparacdo do composto da férmula (108):
)

oH 0° N\)

JUOAS
]

7,4 g do composto da férmula (101) sdo dissolvidos em 25 ml de

dioxano. 3,3 g de morfolino dissolvidos em 10 ml de dioxano s&o agitados
dentro dessa solugdo. A massa de reagio é agitada durante cerca de 20
horas em temperatura ambiente, a mistura de reagéo é evaporada em vacuo
e o produto puro é recristalizado a partir do éster de etila do &cido acetico.

Rendimento: 7,5 g de cristais amarelos



30

Ponto de fusdo: 155°C
Espectro de Ultravioleta (em dioxano)
Maximo a 360 nm: e = 37900.

Exemplo 10: Preparacdo do composto da formula (109):
OH

oH 0 NN on
NoAS

5 9 g do composto da formula (101), 9,5 g de dietanolamina dis-
solvidos em 30 ml de dimetil éter do dietileno glicol. sdo agitados a 85°C du-
rante 3 horas. A massa de reago é estreitada em vacuo (0,03 mB/ 70°C). O
residuo é extraido com cerca de 250 ml de agua a 70°C. O composto puro
se recristaliza a partir da fase aquosa depois de ser resfriado.

10 Rendimento: 2,1 g de cristais amarelos
Ponto de fusdo: 141°C
Espectro de Ultravioleta (em dioxano)
Maximo a 359 nm: e = 35080.
Exemplo 11: Preparagdo do composto da formula (110).

Os 0
OH 0 ‘\z\v
0

<'_\

15 125,2 ¢ do acido 4-dietilamino-2-hidroxi-benzofenona- carborio
(4cido BB), 700 ml de eil éster do écido acético, 38,8 de carbonato de po-
tassio; e 53,1 g de acetanidrido, sdo agitados de forma intensa durante 16
horas em temperatura ambiente. Em seguida a mistura de reagéo € removi-
da através de filtragem e o material filtrado é evaporado até um peso de 157

20 g
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A forma anidra do acido BB (DEDO) se recristaliza a partir da

vaporizago do residuo.

Rendimento 99 g (cristais amarelos; ponto de fuséo = 82°C)
Os cristais sdo dissolvidos em 18 g de dimetil éter de dietileno
5 glicol, 14,6 g de 2-buten-1,4-diol, sdo adicionados e 1,1 g de 4-dimetilamino
piridina sdo adicionados sob agitagéo a 11°C para dar o diéster (composto
da formula 110)).
E obtido um rendimento quantitativo. O composto puro € obtido
através de métodos de cromatografia de coluna - Kieselgel 60/ diluente: to-
10  lueno etil éster do acido acético/ 8:2.
O produto puro em forma desfibrada & um pé amarelo amorfo.
Ele tem uma boa solubilidade por exemplo, em Finsolve TN (C 12-15 benzo-
ato de alquila) > 10%.
Espectro ultravioleta em dioxano: Maximo: 352 nm, mol Ext.
15  65551.
Exemplo 12: Preparagio do composto da formula (111):

Neacllas
; g

{"\

De forma analoga a do exemplo 111, 17, 3 g de 2,2-dimetil-1,3-
propanodiol, no lugar de 2-buten-2,4-diol séo postos em reagéo com a forma
anidra do acido BB. A trabalho do produto bruto pode ser executado de a-

20  cordo com os métodos descritos acima.

O composto obtido € um p6 amarelo amorfo.

Solubilidade em Finsolve TN > 30%.

Espectro ultravioleta em dioxano: Maximo: 354 nm, mol Ext.
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65296.
Exemplos de 13 até 23:Preparagéo de outros derivados da hidroxifenil ben-

zofenona.
De acordo com 0 método como descrito no exemplo 11 foram

5 preparados 0s compostos que se seguem:

Ex. | Composto Estrutura
de formula
13 112

S S
/ L

14 113 o 0Oy OO %0 on
J N

15 114 oH 0° O\/\T/\/o ©o on
J N

16 115 />%&L
/\N N’\
/ N
17 116 %
SV
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Ex. | Composto Estrutura
de férmula
18 117 e
e
Ajm O
v~ )
{"\
19 118 J e
X
X
/\N N’\
) N
20 119 o o0 o > o
NRG
J
21 120
OH O0 OQ/O o0 OH
ANﬁ ; ; e
J N
22 121 00" "o o
OH O o OH
SO0 U0
23 122
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Exemplos de aplicagéo
Exemplo 24: Preparagdo de um agente de proteg&o solar.

Sinnowax AO 79
Cerasynt SD-V 29
Alcool de cetila 1,59
Fluido Dow Corning 200 19
Witconol TN 15¢
Composto da férmula (110) 29
Octil triazona 29
Metoxi dibenzoil metano butil 1,59
Glicerina 10g
EDTA 0,2g
Conservante/agua desionizada Exp, 100g
Exemplo 25: Preparaggo de uma formulagéo de protetor solar.
SINNOWAX AO 79
Cerasynt SD-V 29
Alcool de cetila 1,59
Fluido Dow Corning 200 19
Witconol TN 15¢
Octil triazona 29
Butil metoxidibenzoiimetano 29
Parsol 1789 (Hoffman-La Roche) 1,59
Glicerina 10g
Composto da formula (111) 2g
Conservante/agua desionizada Exp, 100g
Exemplo 26: Preparacio de uma formulagéo de protetor solar.
Arlacel 165 FL 29
Alcool de estearila 19
Estearina TP 2,5¢
Fluido Dow Coming 200 0,59
Witconol TN 15g
Trietanolamina 0,59
Composto da formula (111) 1,59
Octil triazona 29
Butil metoxidibenzoilmetano 19
Glicerina 5¢g
Amphisol K 19
Synhalen K 0,39
Methocel F4M EDTA 0,19
Trietanolamina 0,2¢g
Conservante/agua desionizada até pH=7

exp, 100g
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Exemplo 27: Emulsio Oleo/ Aqua
(A)

Composto das formulas (110) ou (111)

6leo de gergelim
Estearato de glicerila
Acido estedrico
Alcool de cetila
Polisorbato 20

(B):

Propileno glicol
Propil parabeno
Metil parabeno
Trietanolamina
Carbomero 934
Agua adicionar até

Preparacdo da emulsao.

Fase (A):

39
109
49
19
05g
02g

49
0,05¢g
0,159
019
019
100 ml

Primeiro o agente de absorgdo de radiagdo ultravioleta ¢ dissol-

vido no dleo de gergelim. Os outros componentes de (A) sao adicionados a

dissolugdo e combinados.

Fase (B):

O propilparabeno e o metilparabeno s&o dissolvidos em propile-

no glicol. Sdo adicionados em seguida 60 ml de 4gua, e 0 aguecimento até

70°C é executado, e o carbdmero 934 é emulsificado na mesma.

Emulsio:

(A) é adicionado de forma lenta a (B) com aplicagéo vigorosa de

energia mecanica. O volume é ajustado para 100 ml através da adigéo de

agua.
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Exemplo 28: Creme para cuidado diario, tipo Oleo em Agua.

Nome INCI

Parte A:

Estearato de glicerila () alcool de cetearila
(e) palmitato de cetila () gliceridios de
c0co

Ceteareth - 12

Alcool de cetearila

Eter de dicaprilila

Estearato de etilhexila

Laurato de hexila

Etilhexil triazona

Polissiloxano de malonato de benzilideno
Polimero reticulado de HDI/ trimetilol hexil -
lactona (e) silica

Dimeticona de estearila

Dimeticona

alcool de cetila

Composto das formulas (110) ou (111)
Parte B:

Agua q. s para

Agua (e) esclero glucano (e) fendxi etanol
Glicerol

Parte C:

Copolimero de éter de alila Steareth- 10/

acrilato

Fenoxietanol (e) metilparabeno (e) etilparabeno

(e) butilparabeno (&) propilparabeno

(e) isobutil parabeno

Parte D:

Agua (e) acetato de tocoferil (¢) trigliceridio

% por peso

(como usada)

4,0
4,0
2,0
4,5
4,0
3,5
1,0
2,0

5,0
1,0
2,0
0,8
2,0

100
2,0
2,0

0,45

0,7
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caprilico/caprico () polissorbato 80 (e)

lecitina 4,0
Parte E:

Agua (e) hidroxido de sédio q.s.
Fragréancia g.s.

Procedimento de preparagao:
A parte A e a parte B sdo aquecidas separadamente até 80°C. A

parte A é despejada dentro da parte B, enquanto a agitagéo continua de for-
ma vigorosa. Em seguida a mistura € homogeneizada com uma Ultra Turrax
a 11000 rpm durante 20 segundos. A mistura é resfriada até 60°C e a parte
C é adicionada. Em uma temperatura abaixo de 30°C a parte D é adicionada
e o valor do pH é ajustado com hidroxido de sédio até ficar entre 6,5 e 7,0.
Finalmente a fragrancia é adicionada.

Exemplo 29: Creme de protego contra o sol, tipo Oleo em Agua.

Nome INCI % por peso

(como usada)

Parte A:

Diestearato de poligliceril-3-metil glicose 2,0
Oleato de decila 57
palmitato de isopropila 58
Trigliceridio caprilico/ caprico 6,5
Composto das formulas (110) ou (111) 2,0
Cinamato de etil hexil metoxi 5,0
Alcool de cetila 0,7
Parte B:

Glicerol 3,0
Carbdémero 0,3
Agua g. s. até 100
Parte C:

Fenoxietanol (¢) metilparabeno (e) etilparabeno
(e) butilparabeno (e) propilparabeno (e) iso

butilparabeno 0,5
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Parte D:

2,2"-metileno-bis-(6-(2H-benzotriazol-2-il)-4-
(1,1,3,3-tetrametilbutil)-fenol (Tinosorb M)

(e) agua (e) glicosidio de decila (e) propileno

glicol (¢) goma xantana
Agua

Parte E:

Agua (e) hidroxido de sédio
Fragrancia

Procedimento de preparacao:

8,0
20,0

q.s.
q.s.

A parte A e a parte B sdo aquecidas separadamente até 75°C. A

parte A é despejada dentro da parte B, enquanto a agitagdo continua. Em

seguida a mistura & homogeneizada com uma Ultra Turrax a 11000 rpm du-

rante 15 segundos. A mistura é resfriada até 60°C e a parte C e a parte D

sdo incorporadas. A mistura é de novo homogeneizada durante um curto

espago de tempo (5 segundos / 11000 rpm) e de novo resfriada com uma

agitacdo moderada. Na temperatura ambiente o pH é ajustado com uma so-

lugdo de hidroxido de sédio para ficar entre 5,5 e 6,0. Finalmente a fragran-

cia é adicionada.

Exemplo 30: Locdo para protecdo contra ultravioleta para uso em cuidados

Nome INCI

Parte A:

Fosfato de oleth-3

Steareth - 21

Steareth - 2

Alcool de cetila

Alcool de estearila

Tribehenina

Isohexadecano

Composto das formulas (110) ou (111)

% por peso
(como usada)

0,6
2,5
1,0
08
1,5
0,8
8,0
50
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Parte B:
Agua q.s. até 100
Glicerol 2,0

2,2'-metileno-bis-(6-(2H-benzotriazol-2-il)-4-
(1,1,3,3-tetrametilbutil)- fenol (Tinosorb M)

(e) agua (e) glicosidio de decila (e) propileno

glicol (€) goma xantana 3,0
EDTA dissédico 0,1
Parte C:

Agua 20,0
Diazolidinil uréia (e) carbamato de iodo

propinil butil 0,15
Propileno glicol 4,0
Parte D:

copolimero de acrilato de sodio (€) parafina

liquida (e) PPG-1 tridecet-6 1,5
Ciclopenta siloxano 4,5
PEG - 12 dimeticona 2,0
Acetato de tocoferil 0,45
Agua (e) acido citrico q.s.
Parte E:

Fragrancia q.s

A parte A e a parte B sdo aquecidas separadamente até 75°C. A
parte A é despejada dentro da parte B, enquanto a agitagéo é continuada.
Imediatamente depois da emulsificagéo incorporar na mistura o SF 1202 e 0
SF 1288 da parte D. Em seguida homogeneizar com uma Ultra Turrax a
11000 rpm durante 30 segundos. Deixe resfriar para 65°C e incorpore o
SALCARE® SC 91. Em uma temperatura abaixo de 50°C adicionar a parte
C. A 35°C ou abaixo, incorporar o acetato de vitamina E e em seguida ajus-

tar o pH com o &cido citrico. Na temperatura ambiente adicionar a parte E.
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Exemplo 31: Creme para protecao solar tipo Oleo em Agua.

Nome INCI % por peso
(como usada)

Parte A:

Diestearato de poligliceril-3-metilglicose 2,0
Oleato de decila 5,7
Palmitato de isopropila 58
Trigliceridio caprilico/ caprico 6,5
Composto das formulas (110) ou (111) 2,0
Etilhexil metoxicinamato 5,0
Alcool de cetila 0,7
Parte B:

Glicerol 3,0
Carbbmero 0,3
Agua g.s. até 100
Parte C:

Fenoxietanol (e) metilparabeno (e) etil

parabeno (e) butilparabeno (e) propil

parabeno (e) isobutilparabeno 0,5
2,2"-metileno-bis-(6-(2H-benzotriazola-2-if)-4-
(1,1,3,3-tetrametilbutil)-fenol (e) agua (e)

glicosidio de decila (e) propileno

glicol (e) goma xantana 8,0
Agua 20,0
Parte E:

Agua (e) hidroxido de sodio g.s.
Fragréncia g.s.

Procedimento de preparacao:

A parte A e a parte B sdo aquecidas separadamente até 75°C. A
parte A é despejada dentro da parte B, enquanto a agitagéo continua. A mis-
tura é homogeneizada com uma Ultra Turrax a 11000 rpm durante 15 se-
gundos. A mistura é resfriada até 60°C e a parte C e a parte D s&o incorpo-
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radas. A mistura é de novo homogeneizada durante um curto espago de
tempo (5 segundos / 11000 rpm) Depois de outro resfriamento com agitagao
moderada o pH ¢ ajustado com uma solugéo de hidroxido de sodio em tem-
peratura ambiente. E obtida uma solugdo entre pH 5,50 e 6,00. Finalmente a
fragrancia € adicionada.

Exemplo 32: Creme para a protecéo solar do tipo Oleo em Aqua.

Nome INCI % por peso
(como usada)

Parte A:

Diestearato de poligliceril-3-metilglicose 2,0

Oleato de decila 5,7

Palmitato de isopropila 5,8

Trigliceridio caprilico/ caprico 6,5

Mistura dos compostos das formulas (110) ou
(111) (50%) e Uvinil A Plus CAS Reg, N°

302776-68-7 (50%) 2,0

Etilhexil metoxicinamato 5,0

Alcool de cetila 0,7

Parte B:

Glicerol 3,0
Carbdémero 0,3

Agua q. s. até 100
Parte C:

Fenoxietanol (e) metilparabeno (e) etil

parabeno (e) butilparabeno (e) propil

parabeno (e) isobutilparabeno 0,5
Parte D:

2,2'-metileno-bis-(6-(2H-benzotriazol-2-il)-4-
(1,1,3,3-tetrametilbutil)- fenol (Tinosorb M)

(e) 4gua (e) glicosidio de decila (e) propileno

glicol (e) goma xantana 8,0
Agua 20,0
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Parte E:
Agua (e) hidroxido de sédio Q. s.
Fragrancia q.s.

Procedimento de preparacao:

A parte A e a parte B sdo aquecidas separadamente até 75°C. A
parte A é despejada dento da parte B, enquanto a agitagéo continua. A mis-
tura é homogeneizada com uma Ultra Turrax a 11000 rpm durante 15 se-
gundos. Depois da mistura resfriada até 60°C, a parte C e a parte D séo in-
corporadas. A mistura é de novo homogeneizada durante um curto espago
de tempo (5 segundos / 11000 rpm) Depois de outro resfriamento com agita-
¢ao moderada o pH ¢ ajustado com uma solugdo de hidroxido de sédio em
temperatura ambiente para entre pH 5,50 e 6,00. Finalmente a fragrancia &

adicionada.
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REIVINDICAGOES
1. Composto, caracterizado pelo fato de que apresenta a

formula (1)

na forma micronizada, apresentando um tamanho de particula de 0,02 a 2
micra,

na qual

R1 e Rz, independentemente um do outro, sdo: C4-Cpp alquila;
Co-Con alquenila; Cs-Cyp cicloalquila; Cs-Cqp cicloalquenila; ou Ry & Rz em
conjunto com o atomo de nitrogénio de ligacao formam um anel heterociclico
de 5- ou 6- membros;

nie1ou?2,;

quando n,; =1,

Rz € um radical monociclico de 5, € ou 7 membros, com um ou
mais heteroatomos; hidroxi-C4-Cs-alquila; cicloalquila substituida opcional-
mente com uma ou mais C4-Cs alquila; fenila substituida opcionalmente com
um radical heterociclico, aminocarbonila ou C4-Cs alquil carbdxi;

quandony =2

Rs € um radical alquileno, cicloalquileno, alquenileno ou fenileno,
que & opcionalmente substituido por um grupe carbonila ou carboxi; um radi-
cal da formula x—CH;.C=C-CHy—=

ou

Rz em conjunto com A forma um radical bivalente da

/CHE} .
AN

—4h A—

AN

(CH,

formula (1a)

na qual

hz& umnumerode 1a3;



Ae-0-ou-N(Rs)=; e

Rs & hidrogénio; C-Cs alguila; ou hidroxi-Cq-Cs alquila.

2. Composto, de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado
pelo fato de que se ny for 1, Rz & um radical heterociclico saturado ou nao

5 saturado.

3. Composto, de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado
pelo fato de que,

se ny for 2,

Rs e um radical C+-Cz alquileno, e

10 R+, Bz @ A s&o como definidos na reivindicacao 1.
4, Composto, de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado

pelo fato de que corresponde a formula {2)

na qual
R e Ry, independentemente um do outro, sdo C4-Cs alquila;
15 Ae-NH; ou-0O-; e
Rz € um radical monociclico de 5, 6 ou ¥ membros, com um ou
mais heteroatomos.
5. Composto, de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado

pelo fato de que correspande a formula {3)

20 na qual
R1 e Rz, independentemente um do outro, sdo C;-Cs alquilg;
Ae-NHou-O- e
Fs; & um radical C4-Cq2 alquileno.
6. Uso dos compostos da formula (1), como definidos na reivin-

25 dicagdo 1, caracterizado pelo fato de que é para protegéo de cabelos e pele



de seres humanos e de animais da radiagao ultravioleta.
7. Preparagado cosmética, caracterizada pelo fato de que com-
preende, pelo menos um ou mais compostos da férmula (1), como definidos

na reivindicagéo 1, com veiculos ou adjuvantes cosmeticamente aceitaveis.
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RESUMO
Patente de Invencgao: "DERIVADOS DE HIDROXIFENIL BENZOFENONA
SUBSTITUIDOS COM AMINO, SEU USO, E PREPARAGAO COSMETI-
CA™,
A presente invencio refere-se a derivados de hidroxifenil benzo-

fenona substituidos com amino da formula

na qual

R: e R; de modo independente um do outre sao: Cy-Cyy alquila;
Cy-Can alquenila; Ci-Cqy cicloalquila; Cs-Cyq cicloalquenila; ou Ry e Ry em
conjunto com o atomo de nitrogénio de ligagdo formam um anel heterociclico
de 5- ou 6- membros;

ny & Um numero a partir de 1 até 4,

quando nq =1,

R» & um radical heterociclico saturado ou ndo saturado; hidroxi
C+-Cs alquila; cicloalquila substituida de forma opcional com uma ou mais
C,-Cs alguila; fenila substituida de forma opcional com um radical heteroci-
clico, amino carbonil ou C4-Cs alquil carboxi;

quando n, for 2

Rz @ um radical alquileno-, cicloalquileno, alquenileno que &
substituido de forma opcional por um grupe carbonil- ou carbdxi; ou Rz em

conjunto com A forma um radical bivalente da formula

/'EHQ,}'\H2
(1a) —a A—
N7
(CH,)
na gual
Nz & Um numero a partir de 1 até 3,
quando n, for 3,

Rz & um radical alcantriila:



quando n, for 4,

Rs é um radical alcantetraila;

A é -O-ou-N(Rs)=; e

Rs é hidrogénio; C4-Cs alquila; ou hidroxi C+-Cs alquila.

Os compostos sdo uteis como filtros de radiagao ultravioleta em

aplicacdes de protetores solares.
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