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Verwendung von Alkylguanidin-Verbindungen zur Behandlung und

Nachbehandlung von Haaren

Menschliches Haar ist tdglich den verschiedensten Einfllssen
ausgesetzt. Neben mechanischen Beanspruchungen durch Blrsten,
Kammen, Hochstecken oder Zurlickbinden, werden die Haare auch
durch Umwelteinfliisse wie z.B. starke UV-Strahlung, Kalte,
Wind und Wasser angegriffen. Auch der physiologische Status
(z.B. Alter, Gesundheit) der jeweiligen Person beeinflusst

die Schadigung der keratinischen Fasern.

Insbesondere aber auch die Behandlung mit chemischen Mitteln
verandert Struktur und Oberflécheneigenschaften der Haare.
Methoden wie z.B. dass Dauerwellen, Bleichen, Farben, Tdnen,
Glatten usw., aber auch haufiges Waschen mit aggressiven
Tensiden tragen dazu bei, dass mehr oder weniger starke Scha-
den an der Haarstruktur verursacht werden. Dabeili raut sich
die Haaroberflache auf, wodurch es schwer kammbar sowie bri-
chig werden kann. So wird z.B. bei einer Dauerwelle sowohl
die Cortex als auch die Cuticula des Haares angegriffen. Die
Disulfid-Briicken des Cystins werden durch den Reduktions-
schritt aufgebrochen und im anschliefenden Oxidationsschritt
zum Teil zu Cysteinsiure oxidiert. Diese anionischen Struktu-
ren auf der Oberflache der Haare rufen einen Verlust an
Weichheit und Geschmeidigkeit im nassen und trockenen Zustand

hervor.

Beim Bleichen wird nicht nur das Melanin zerstdrt, sondern es
werden auRerdem ca. 15 bis 25 Gew.-% der Disulfid-Bindungen
des Cystins bei einer milden Bleiche oxidiert. Bei einer ex-
zessiven Bleichung kdnnen es sogar bis zu 45 Gew.-% sein
(K. F. de Polo, A Short Textbook of Cosmetology, 2000, Verlag

flir chemische Industrie, H. Ziolkowsky GmbH) .
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So ergeben sich aus den chemischen Behandlungen, dem haufigen
Waschen oder der UV-Bestrahlung nachteilige mechanische Ei-
genschaften fir das Haar, hervorgerufen durch Entfernung na-
tirlich ausgeschiedener Haarfette bzw. -feuchthaltemittel
(Sebum) . Es wird dadurch spréde, trocken, glanzlos, pords und
fiihlt sich rau an. AuRerdem ist grindlich gereinigtes Haar
fir gewdhnlich sehr schwer zu kémmen, sowohl im nassen als
auch im trockenen Zustand, da die einzelnen Haare dazu neigen
kraus zu werden und sich zu verknoten. Beim Trocknen legen
gich die Haare dann nicht in der gewlunschten Art und Weise.
Dabei bleiben die Haare schlecht zu kammen und besitzen zu-

satzlich noch unvorteilhafte elektrostatische Eigenschaften.

In diesem Zustand ist das Haar flr weitere Schadigungen durch
Chemikalien, Tenside und Umwelteinfllsse leicht zugénglich,
wodurch Haarbruch und Spliss auftreten kénnen. Der also ins-
gesamt unzufriedenstellende Zustand von gereinigtem oder ge-
schadigtem Haar erfordert somit eine anschliefende Behandlung
durch eine konditionierende Formulierung, um die unerwinsch-

ten Eigenschaften der Haare zu verbessern.

Konditioniermittel werden also separat von Shampoos verwendet
und sind normalerweise Spulungen, Creme-Emulsionen oder Lo-
tionen wie z.B. Haarsplilungen, Haarkuren, Shampoos, Leave-in
Konditionierer usw. mit mindestens einer kationischen Kompo-

nente.

Fur die Definition der Begriffe Konditioniermittel oder con-
ditioner/conditionig agents findet sich in der Literatur eine
breite Basis und wird von Breuer et al. "Physical chemistry
of hair condition", Cosmetics & Toiletries 94 (1979), 29 und
von Edelstein "Hair Conditioners and Conditioning", Cosmetics
& Toiletries 100 (1985), 31 definiert als Effekt, der nach
einer Haarbehandlung (mit diesen Konditioniermitteln enthal-

tenden Formulierungen) auftritt und die Haareigenschaften
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verbessert in Bezug auf Kammbarkeit, Formbarkeit, Volumen,
Handhabbarkeit und optische Eigenschaften (Breuer) bzw. Kamm-
barkeit, Entwirrbarkeit, Glanz, Volumen, Starke und Formbar-

keit (Edelstein).

In Ullmann’s Encyclopedia of Industrial Chemistry (2003), 6th
ed., "Hair Preparations, 3.2 Conditioning Agents and Treat-
ments" werden Haarkonditioniermittel wie folgt definiert:
Haarkonditioniermittel verhindern, verzdgern oder verschlei-
ern Veranderungen des Haares, hervorgerufen durch Umweltein-
Fltigege und chemische Behandlungsmittel. Die Wirkung basiert
hauptséchlich auf einer oberflachlichen Veranderung der
Haare, wodurch auch dessen Glanz positiv beeinflusst wird.
Fast alle modernen Shampoos, Styling-Lotionen und Farbungen
enthalten konditionierende Additive, die eine Ubermafige me-
chanische Schidigung des Haares verhindern. Einfache Kondi-
tioniermittel sind jedoch flir langes oder chemisch behandel-
tes Haar nicht geeignet. In diesem Fall missen spezielle kon-

ditionierende Additive (zusdtzlich) verwendet werden.

In der Patentliteratur sind analoge Definitionen zu finden.
9o wird in WO-A-97/09028 festgestellt, dass eine Konditionie-
rung, d.h. also eine allgemeine Zustandsverbesserung des Haa-
res bewirkt werden kann, indem sich Additive insbesondere an
geschadigten Haarbereichen ins Haar eindringen oder sich an
solchen Bereichen anlagern und auf diese Weise dessen Allge-

meinzustand, beispielsweise dessen Kammbarkeit, verbessermn.

In der WO-A-91/04007 wird der "konditionierende Effekt" wver-
standen als eine Verbesserung der Kammbarkeit von nassem und
trockenem Haar, des Glanzes, des seidigen, glatten und wei-

chen Geflihls sowie der Handhabbarkeit beim Stylen und Legen.

Konventionelle Leave-in und rinse-off Konditioniermittel ent-

halten Fettalkohole zur Einstellung der Viskositdt sowie



10

15

20

25

30

35

WO 2004/110395 PCT/EP2004/005861

quarterndre Alkylammoniumverbindungen und Silicone zur ei-
gentlichen Konditionierung. Dabei neigen die Fettalkohole zur
Ablagerung auf den einzelnen Haaren und rufen letztendlich

eine Verringerung des Volumens hervor.

Die Oberfliche des Haares ist in unbehandeltem Zustand ani-
onisch geladen, hervorgerufen durch Carboxylat und Sulfonsau-
regruppen. Daraus erdgeben sich die nachteiligen elektrosta-
tischen Eigenschaften. Zur Absittigung der anionischen Ladun-
gen werden in handelstblichen Haarpflegemitteln hauptséchlich
kationische Tenside auf Alkylammonium-Basis oder Silicon-
Quats zugemischt. Diese Verbindungen lagern sich aufgrund von
Coulomb-Wechselwirkungen an die entgegengesetzt geladene
Haaroberfliche, auf der sie eine monomolekulare Schicht bil-
den und dadurch das Haar hydrophobisieren. Aufgrund der ste-
rischen Hinderung zeigen Alkylammoniumverbindungen jedoch nur
einen schwachen durch Coulomb-Wechselwirkungen hervorgerufe-

nen Halt auf Haaren.

Es besteht daher also weiterhin ein Bedarf an vielseitig ein-
setzbaren Inhaltsstoffen flir Haarbehandlungsmittel und Haar-
nachbehandlungsmittel, die die Kammbarkeit, den Griff und den
Glanz des Haares nachhaltig und in erhdhtem Mafte verbessern
sowie die unerwinschten Nebenerscheinungen von Haarbe-

handlungen unterdriicken oder beseitigen.

Vorzugsweise soll ein solcher Wirkstoff bereits in geringen
Einsatzkonzentrationen eine deutliche Wirkung hervorrufen,
nicht toxisch sein, vorzugsweise natlrlichen Ursprungs oder
naturidentisch sein, sehr gut vom Haar und der Kopfhaut tole-
riert werden, eine hohe Vertradglichkeit mit anderen Inhalts-
stoffen aufweisen und sich problemlos in Haarbehandlungsmit-
tel und Haarnachbehandlungsmittel einarbeiten lassen. Beson-
ders wlnschenswert ist es, wenn dieser Inhaltsstoff zusatz-

lich auch die Funktion bestimmter Komponenten austben kann,
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die bisher zur Haarbehandlung eingesetzt werden, wie etwa die

eines Konditioniermittels.

Es ist eine Aufgabe der Erfindung, einen solchen Wirkstoff
zur Verfligung zu stellen, der in der Lage ist, sowohl die
sensorischen Eigenschaften von Haaren in trockenem und nassem
zustand =zu verbessern, als auch die Schadigung der Haare,
verursacht durch Waschen, chemische Behandlungen oder exogene
Faktoren, zu beheben und somit also ein breiteres Wirkungs-

spektrum als Konditioniermittel aufweist.

Es wurde nun Uberraschenderweise gefunden, dass sowohl ein-
fache Alkylguanidin-Verbindungen und deren Derivate als auch
deren Siure-Konjugate in Zubereitungen zur Behandlung und
Nachbehandlung der Haare alle diese gewlnschten Kriterien er-
fiillen und in der Performance handelslbliche Verbindungen -

deutlich Ubertreffen.

Haarbehandlungsmittel und Haarnachbehandlungsmittel, enthal-
tend als Konditioniermittel 0,05 bis 10,0 Gew.-% mindestens
einer Alkylguanidin-Verbindung der allgemeinen Formeln (I)

und/oder (II)

NH NH NH

(1) (11)
und/oder deren Salze oder Hydrate, in denen

R, R? a) unabhingig voneinander H, ein gegebenenfalls
verzweigter, gegebenenfalls Doppelbindungen ent-
haltender Kohlenwasserstoffrest, Hydroxyalkyl-,
Alkyloxy-, Carboxyalkylreste, wmit 2 bis 30 C-
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Atomen, vorzugsweise 4 bis 22, insbesondere 6, 8
oder 16 bis 22 C-Atomen,
oder .

b) gegebenenfalls Mehrfachbindungen enthaltende
alicyclische, heterocyclische Verbindungen, die
eine RinggrdfRe von 3 bis 10 Atomen, vorzugsweise
4 bis 6 Atomen, besitzen ké&énnen, welche weitere,
gesattigte oder ungesattigte Kohlen-
wasserstoffsubstituenten mit 1 bis 30 C-Atomen,
vorzugsweise 4 bis 22 C-Atomen, tragen kdnnen,
oder

c) Alkylamidoalkylen- oder Alkylesteralkylenreste,
die weitere unter a) und b) genannte Struktur-
elemente enthalten kdénnen, mit der MaRgabe, dass
in Verbindungen gem&f Formel (I) mit R' = Alkyl-
amidoalkylen, R?® nicht Wasserstoff ist,

und die Strukturelemente a), b), c¢) untereinander

und miteinander kombiniert werden kdnnen,

Alkylen, gegebenenfalls verzweigter, gegebenenfalls

Doppelbindungen oder ali- oder heterocyclische

Komponenten, gesattigt, ungesdttigt oder aromatisch,

mit einer Ringgrdiie von 3 bis 10 Atomen,

vorzugsweise mit einer RinggrdRe von 4 bis 6 Atomen,

enthaltender Kohlenwasserstoffrest mit 1 bis 30

C-Atomen, vorzugswelse 4 bis 22 C-Atomen oder in der

R' und R? in dem Element -N(R')-R’-(R®)N- einen 5 bis

8-gliedrigen Ring bilden kann.

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist die Verwendung von

Alkylguanidin-Verbindungen der al lgemeinen Formeln (1)

und/oder (II) welcher dadurch gekennzeichnet ist, dass min-

destens einer der Reste R', R® ein Cg- oder ein Cigpp-Alkylrest
%

ist.
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Ein weiterer Gegenstand der EBrfindung ist die Verwendung von
Alkylguanidin-Verbindungen der allgemeinen Formeln (I)
und/oder (II) welcher dadurch gekennzeichnet ist, dass die

Reste RY, R? Cjp-Alkylreste sind.

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist die Verwendung von
Alkylguanidin-Verbindungen der allgemeinen Formeln (1)
und/oder (II) welcher dadurch gekennzeichnet ist, dass die
Reste RY, R? gleich oder verschieden Alkylamidoalkylen- oder
Alkylesteralkylenreste sind.

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist die Verwendung von
Alkylguanidin-Verbindungen der allgemeinen Formeln (1)
und/oder (II) welcher dadurch gekennzeichnet ist, dass R?
Kohlenwasserstoffreste, vorzugsweise Alkylenreste mit 4 bis
18, vorzugsweise 6 bis 12 C-Atomen sind und R' und R® die
oben angegebene Bedeutung haben und vorzugsweise mindestens

einmal Wasserstoff sind.

Weitere Gegenstande der Erfindung werden durch die Anspriche

gekennzeichnet.

Die erfindungsgemaf verwendeten oder mitverwendeten Alkylgu-
anidine, insbesondere die geradkettigen, besitzen sowohl eine
gute Stabilitadt als auch eine gute Formulierbarkeit, rufen
bereits in geringen Einsatzkonzentrationen eine deutliche
Wirkung hervor, sind nicht toxisch, natlrlichen Ursprungs
oder naturidentisch, werden sehr gut vom Haar und der
Kopfhaut toleriert, weisen eine hohe Vertraglichkeit mit
anderen Inhaltsstoffen auf und lassen sich problemlos in
Haarbehandlungsmittel einarbeiten. Zusatzlich kénnen sie noch

eine leicht antimikrobielle Wirkung aufweisen.
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Die Herstellung von Alkylguanidinen ist in der DE-C-506 282
(Schering) beschrieben. In dem Verfahren werden Alkylamine in
einer alkoholischen Ldsung mit Cyahamid in Anwesenheit einer
Protonensaure guanidyliert. So werden die Produkte als kris-

talline Salze erhalten.

Die zur Herstellung der erfindungsgemaf mitverwendeten Alkyl-
guanidine eingesetzten Fettamine werden nach bekannten Ver-
fahren durch Umsetzung von Fettsiuren mit NH; in Gegenwart
von Katalysatoren zum Nitril und anschliefender Hydrierung

zum primiren Amin hergestellt.

Mitverwendete Amine werden aus einzelnen oder Mischungen der
Fettsiuren wie Caprylsdure, Caprinsdure, 2-Ethylhexansaure,
Laurinsiure, Myristinsaure, Palmitinsaure, Palmitoleinsaure,
Tsostearinsaure, Stearinsiure, Hydroxystearinsiure (Ricinol-
siure), Dihydroxystearinséure, Olsadure, Linolsdure, Petro-
selinsiure, Elaidinsdure, Arachinsdure, Behensdure und Eruca-
siure, Gadoleinsiure sowie die bei der Druckspaltung natur-
licher Fette und Ole anfallenden technischen Mischungen wie
Olsaure, Linolsiure, Linolensdure und insbesondere Rapsdl-
fettsiure, Sojadlfettsaure, Sonnenblumendlfettsiure, Talldl-
fettsiure, Kokosdl erhalten. Geeignet sind prinzipiell alle
Fertsiuren mit Ahnlicher Kettenverteilung. Der Gehalt dieser
Fettsiuren bzw. Fettsdureester an ungesdttigten Anteilen,
wird - soweit dies erforderlich ist - durch die bekannten
katalytischen Hydrierverfahren auf eine gewlnschte Jodzahl
eingestellt oder durch Abmischung von vollhydrierten mit

nichthydrierten Fettkomponenten erzielt.

Vorzugsweise werden teilgehdrtete Cg-1g-Kokos- bzw. Palmfett-
siuren, Rapsodlfettsauren, Sonnenblumendlfettsduren Sojadl-
fertsiuren und Talldlfettsduren, mit Jodzahlen im Bereich von
ca. 80 bis 150 und insbesondere technische Cg.1g-Kokos-

fettsauren eingesetzt, wobei gegebenenfalls eine Auswahl von
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cig/trans-Isomeren wie elaidinsdurereiche Cig/1s-Fettsdure-
achnitte wvon Vorteil sein kénnen. Sie sgind handelstibliche
Produkte und werden von verschiedenen Firmen unter deren

jeweiligen Handelsnamen angeboten.

In den letzten zehn Jahren wurden bereits einige Patentanmel-
dungen verdffentlicht, in denen die Verwendung von Alkylgu-
anidinen in Haarpflegemitteln beschrieben wird. So wird die
wenig spezielle Anwendung als kationisches Tensid in
JP-A-06-263621 (Lion) und in JP-A-11-035424 (Kao)
beschrieben. Ebenso unspezifisch dist die beschriebene
Verwendung der Verbindungen nach JP-A-06-183931 (Lion) in
Haar-Styling-Formulierungen und nach JP-A-10-17442 (Kao) in

chemischen Haarbehandlungsmitteln.

Die Verwendung von Alkylguanidin-Derivaten ist nach bekanntem
stand der Technik also beschrankt auf die Ausnutzung der ten-
sidischen Eigenschaften zum Einsatz als waschaktive Substan-
zen. Uber die Uberraschenden guten Eigenschaften dieser Ver-
bindungsklasse zur Konditionierung von Haaren ist bislang

nichts zu finden.

Als besonders geeignet im Sinne der vorliegenden Erfindung
haben sich Alkylguanidine der allgemeinen Formel (I) und/oder
(IT) und/oder deren Salze und/oder deren Hydrate erwiesen in
denen die Reste R' und/oder R? mindestens einmal ein Cg-, Cg-

oder ein Cig.22-Alkylrest sind.

Zur Salzbildung geeignet sind grundsdtzlich alle kosmetisch
unbedenklichen anorganischen oder organischen ein- oder mehr-
basischen Sauren wie beispielsweise Ameisensdure, Essigsaure,
Propionséure, Heptansaure, Caprylsaure, Nonansaure,
Caprinsdure, Undecansaure, Laurinsiure, Myristinsadure, Palmi-
tinsBure, Stearinsiure, Arachinsaure, Behensaure, Cyclopen-

tancarbonsiure, Cyclohexancarbonsdure, Acrylsdure, Methacryl-
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siure, Vinylessigsdure, Crotonsaure, 2-/3-/4-Pentensaure,
2-/3-/4-/5-Hexensaure, Lauroleinsaure, Myristoleinsaure,
Palmitoleinsaure, Olsaure, CGadoleinsaure, Sorbinsiure,
Linolsaure, Linolensdure, Pivalinsaure, Ethoxyessigsaure,

Phenylessigsdure, Milchsaure, 2-Ethylhexansdure, Oxalsaure,

Glycolsaure, Apfelsaure, Malonsaure, Bernsteinsdure,
Weins&ure, Glutarsaure, Zitronensaure, Adipinsaure,
Pimelinsaure, Korksaure, Azelainsaure, Sebacinsaure,
Benzoesaure, o-/m-/p-Tolylsaure, Phenylessigsaure,
Salicylsaure, 3-/4-Hydroxybenzoesaure, Phthalséduren oder

deren ganz oder teilweise hydrierten Derivate wie Hexahydro-
oder Tetrahydrophthalsaure, Kohlensaure, Phogphorsaure,
Salzsaure, Schwefelsdure und deren Gemische gind sehr gut
geeignet, insbesondere Milchsaure, Weinsiure, Essigsdure und
Salzsfure. Dabei ist es im Sinne der vorliegenden Erfindung
auch mdéglich, sowohl geeignete Guanidin-Derivate

untereinander in Mischungen zu verwenden als auch Mischsalze.

Als erfindungsgemifRe, kosmetische Zubereitungen zur Nachbe-
handlung, Formgebung und Pflege der Haare werden vor allem
golche Haarbehandlungsmi;tel verstanden, die nach einer che-
migchen Behandlung der Haare verwendet werden (chemische
Haarnachbehandlungsmittel und Haarbehandlungsmittel, durch
die die Haarstruktur negativ beeinflusst wird), beil denen
eine Verbesserung von Kammbarkeit, Griff, Entwirrbarkeit,
Volumen und Glanz von Haaren durch den Zusatz von

Alkylguanidin-Verbindungen erhalten wird.

Alkylguanidine kénnen dabei generell in einer Konzentration
von 0,0l bis 10,0 Gew.-%, Dbevorzugt in einer Konzentration
von 0,1 bis 5,0 Gew.-%, insbesondere in einer Konzentration

Q,

von 0,1 bis 2,0 Gew.-%, enthalten sein.

10
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Bei den Haarnachbehandlungsmitteln handelt es sich z.B. um
Haarspllungen, Haarkuren, Avivagemittel, Leave-in Konditi-
onierer, Haarshampoos, two-in-one-Shampoos, Festigerformu-
lierungen wie Schaumfestiger, Haarsprays oder Fonlotionen,
Haarwisser, Haarspitzenfluids. Sie kdénnen als Gel, Emulsion,
Ldsung, Aerosolspray oder -schaum, Nonaerosolspray oder

-schaum vorliegen.

Die erfindungsgemifen kosmetischen Zubereitungen zur Behand-
lung der Haare nach einer chemischen Behandlung weisen einen
pH-Wert von 3 bis 7 auf und enthalten daher bevorzugt eine
dafiir geeignete wasserldsliche Sdure oder ein Puffergemisch,

das diesen pH-Wert stabilisiert.

Die erfindungsgemiRen, kosmetischen Zubereitungen zur Behand-
lung der Haare kénnen neben Alkylguanidin-Verbindungen noch
weitere Komponenten enthalten, die fir den jeweiligen Anwen-

dungszweck vorteilhaft und/oder Ublich sind.

So kénnen Shampoos z.B. 3 bis 30 Gew.-% schlumende anioni-
sche, zwitﬁerionische, ampholytische und nichtionische Ten-
side enthalten. Haarsplulungen und Haarkuren enthalten
0 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 0,5 bis 5 Gew.-%, Emulgatoren,
0 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 0,5 bis 5 Gew.-%, Konsistenz-
geber und 0 bis 20 Gew.-% kosmetische Ole pflanzlichen und
synthetischen Ursprungs, Emollients, Vitaminpraparate und
Proteine. Shampoos, Haarspllungen, Haarkuren und Avivagemit-
tel enthalten auRerdem bevorzugt 0 bis 8 Gew.-%, vorzugsweise
0,1 bis 5 Gew.-%, kationische Tenside und wasserlosliche
Polymere mit quaterndren Ammoniumgruppen zur Verringerung der
statischen Aufladbarkeit und zur Verbesserung von Kammbar-

keit, Griff und Glanz.

Bei den kationischen Tensiden handelt es sich in der Regel
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- um quaterndre Ammoniumverbindungen, wie z.B. Alkyltri-
methylammoniumsalze, Dialkyldimethylarrmoniumsélze, Tri-
alkylmethylammoniumsalze und Imidazolinium-Verbindungen.
Die langen Alkylketten bestehen aus einer Kohlenstoff-
kette mit 10 bis 22 C-Atomen, die Gegenionen zum
quaterndren Stickstoff sind z.B. Halogenide, Sulfat,
Acetat, Lactat, Glycolat, Nitrat oder Phosphat . Produkte

findet man unter der Bezeichnung Varisoft® 300, 432 CG,
442-100 P, BT 85 von Goldschmidt-Rewo, Dehyquart® A von
Henkel im Handel;

- um Esterquats, wie sie unter der Bezeichnung Dehyquart®
F75 von Henkel oder Armocare® VGH-70 von Akzo vertrieben

werden;

- Alkylamidoquats, wie sie z.B. unter der Bezeichnung Va-
risoft® pATC und RTM 50 von Goldschmidt-Rewo im Handel

sind.

Bei den wasserldslichen Polymeren mit quaterndren Ammoni-

umgruppen handelt es sich z.B.

- um kationische Cellulosederivate, wie sie unter der Be-
zeichnung Celquat® H 100 und L 200 von National Starch
oder Polymer JR® 400 von Amerchol im Handel erh&ltlich

sind,
- polymere Dimethyldiallylammoniumsalze und deren Copoly-

mere mit Estern und Amiden von Acrylsdure und Methacryl-
siure. Die unter der Bezeichnung Merquat® 100 oder Mer-
quat® 550 von Calgon im Handel erhdltlichen Produkte
sind Beispiele flr solche kationischen Polymere,

- Copolymere des Vinylpyrrolidons mit quaternierten Deri-

vaten des Dialkylaminoacrylats- und -methacrylates. Sol-
che Verbindungen sind unter der Bezeichnung Gafquat® 735

und Gafquat® 744 von ISP im Handel erhaltlich,
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- Vinylpyrrolidon-Vinylimidazoliummethochlorid-Copolymere,
wie gie unter der Bezeichnung Luviquat® FC 370, FC 550,
FC 905 und HM-552 von BASF angeboten werden,

- quaternierter Polyvinylalkohol,

- quaternierte Proteinhydrolysate tierischen oder pflanz-
lichen Ursprungs auf Basis Keratin, Collagen, Elastin,

Weizen, Reis, Soja, Milch, Seide, Mais. Solche Produkte
werden =z.B. unter der Bezeichnung Croquat® Wheat und
Silk von Croda, Promois® W-32CAQ, Silk CAQ, WG CAQ wvon

Seiwa Kasel oder Quat—Coll® CDMA von Brooks vertrieben,
- Guarhydroxypropyltrimethylammoniumchlorid,
- aminofunktionelle Polydimethylsiloxane oder hydroxyla-

minomodifizierte Silicone, wie die Handelsprodukte ABIL®
Quat 3272 und ARIL® Quat 3474 von Goldschmidt, Dow

Corning® 929 Emulsion, Dow Corning® 939 von Dow Corning.

Festigerformulierungen sowie andere Haarstyling-Zubereitungen
enthalten Ublicherweise 0,1 bis 5 Gew.-% filmbildende, in
wassrigen oder wassrig-alkoholischen Medien 1&sliche Polyme-
risate, gegebenenfalls gemeinsam mit kationischen Tensiden
oder kationischen Polymeren. Beispiele fir Filmbildner sind
Homopolymere des Vinylpyrrolidons, Homopolymere des
N-Vinylformamids, Copolymerisate aus Vinylpyrrolidon und Vi-
nylacetat, Terpolymere aus Vinylpyrrolidon Vinylacetat und
Vinylpropionat, Polyacrylamide, Polyvinylalkohole, hochmole-
kulares Polyethylenglykol oder hochmolekulare Copolymere von
Ethylenglykol mit Propylenglykol, Chitosan. Diese Produkte
findet man unter der Bezeichnung Luviskol® K30, K60, K80,
VA37E von BASF oder PVP/VA E335 und PVP K30 von ISP im
Handel.

Typische Rahmenrezepturen flr die jeweiligen Anwendungen sind
bekannter Stand der Technik und sind beispielsweise in den

Broschuiren der Hersteller der Jjeweiligen Grund- und Wirk-
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stoffe enthalten. Diese bestehenden Formulierungen kdnnen in
der Regel unveradndert Ubernommen werden. Im Bedarfsfall kén-
nen zur Anpassung und Optimierung die gewlnschten Modifizie-
rungen aber durch einfache Versuche komplikationslos vorge-

nommen werden.

Eine typische Formulierung fir eine Haarsptilung/Haarkur ent-

halt beispielsweise:

a) 0,1 bis 2 Gew.-% mindestens eine der Verbindungen der
allgemeinen Formel (I) und/oder (II),

b) 0,1 bis 5 Gew.-% an Emulgator,

c) 0,1 bis 5 Gew.-% an Konsistenzgeber,

d) 0,1 bis 5 Gew.-% an kationischen Tensiden und/oder was-
serldslichen Polymeren mit quaterndren Ammoniumgruppen,

e) 0 bis 10 Gew.-% an sonstigen kosmetischen Wirkstoffen,
Konservierungsmitteln sowie Ubliche Zusatz- und Hilfs-
stoffe,

£f) ad 100 Gew.-% Wasser.

Ein typische Formulierung flr ein Haarshampoo enthalt bei-

spielsweise:

a) 0,1 bis 2 Gew.-% mindestens eine der Verbindungen der
allgemeinen Formel (I) und/oder (II),

b) 3 bis 30 Gew.-% schiumende anionische, amphotere, ampho-
lytische oder nichtionische Tenside,

c) 0,1 bis 5,0 Gew.-% kationische Tenside und/oder wasser-
16sliche Polymere mit quaternidren Ammoniumgruppen,

d) 0,1 bis 6,0 Gew.-% Verdicker,

e) 0 bis 10 Gew.-% an sonstigen kosmetischen Wirkstoffen,
Trubungsmitteln, Ldésungsmitteln sowlie Ubliche Zusatz-
und Hilfsstoffe,

f) ad 100 Gew.-% Wasser.
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Bei den Zubereitungen zur chemischen Haarbehandlung, in denen
die Verbindungen der allgemeinen Formel (I) und/oder (II) mit
Erfolg gemaR Anspruch 1 mitverwendet werden kdnnen, handelt
es sich um Mittel zur dauerhaften Verformung der Haare wie
Dauverwell- und  Fixiermittel oder Haarglattungsmittel,
farbverandernde Mittel wie Blondiermittel, Oxidationsféarbe-
mittel und Ténungsmittel und -shampoos auf Basis direktzie-

hender Farbstoffe.

Solche Zubereitungen kénnen bei einer Dauerwellldsung z.B.
1 bis 10 Gew.-% Thioglykolséure, Thioglykolséuresalze oder
—ester Dauerwell-Fixiermittel oder Blondiermittel enthalten,
bevorzugt 2 bis 10 Gew.-% Oxidationsmittel, wie z.B. Kalium-
bromat, Natriumbromat oder Wasserstoffperoxid. Haarglattungs-
mittel basieren auf dem Einsatz starker Basen oder auf Reduk-
tionemitteln wie z.B. Thioglycolséuresalzen. Haarférbemittel
enthalten direktziehende Haarfirbemittel oder Oxidations-

farbstoff-Vorprodukte.

achlieRlich kénnen die erfindungsgem&Ren Zubereitungen wei-
tere kosmetische Hilfs- und Zusatzstoffe, die in solchen Zu-
bereitungen tblich sind, enthalten. Solche Hilfstoffe sind
z.B. Losungsvermittler wie Ethanol, Isopropanol, Ethylengly-
kol; Propylenglykol, Glycerin und Diethylenglykol, Komplex-
bildner wie EDTA, NTA, R-Alanindiessigsdure und Phosphon-
saure, Kongervierungsmittel, Antioxidantien, Duftstoffe,
Farbstoffe zum Anfarben der kosmetischen Zubereitung, Tru-
bungsmittel wie Latex, Styrol/PVP und Styrol-Acrylamid-Copo-
lymere, Perlglanzmittel wie Ethylenglykolmono- und -distearat
und PEG-3-distearat, Pigmente, Lichtschutzmittel, Ver-

dickungsmittel oder Treibmittel.
Die Alkylguanidin-Verbindungen kémnen in den erfindungsge-

maRen, kosmetischen Zubereitungen auch mit anderen haarkosme-

tigchen Wirkstoffen (active ingredients) kombiniert werden,
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wie z.B. Ceramiden, Pseudoceramiden, Proteinhydrolysaten
pflanzlichen oder tierischen Ursprungs auf Basis Keratin,
Collagen, Elastin, Weizen, Reis, Soja, Milch, Seide, Mais,
aber auch Aminosauren und Antischuppenwirkstoffe wie Piroc-
tone Olamine, Zink Omadine und Climbazol, Sebostatika, Vita-
minen, Panthenol, Pyrrolidoncarbonsdure, Bisabolol oder

Pflanzenextrakten.

Die Herstellung der erfindungsgemdfien Haarbehandlungsmittel
erfolgt in der Ublichen Weise, wobei die Alkylguanidin-
Verbindungen sowohl in der wéssrigen als auch in der Olphase
geldst werden. Die Einstellung des pH-Wertes erfolgt bevor-
zugt zuletzt durch Zugabe der dafur vorgesehenen Saure

und/oder des Puffergemisches.
Im folgenden Text werden einige Herstellungs- und Anwendungs-
beispiele sowie Rezepturen angeflihrt. Diese veranschaulichen

den Gegenstand der Erfindung und beschranken diesen nicht.

Herstellungsbeigpiele:

Darstellung von Octylguanidiniumacetat und Cigz2-Alkylguani-

diniumacetat

30,7 g Octylamin bzw. 70,8 g Ciez-Alkylamin (0,2375 mol)
werden unter Rihren bei erhdhter Temperatur in 30 ml
n-Butanol geldst. Wahrend der Aufwirmphase werden 14,2 g
Essigséure (0,2365 mol) zugegeben. Nach Erreichen der Reak-
tionstemperatur von 90 °C wird tber einen Zeitraum wvon 3 h
eine Lésung von 10,0 g Cyanamid (0,2379 mol) in Butanol (ca.
60 ml) zugetropft und der Ansatz bei 90 °C fir 3 h weiterge-
rithrt . Nach dem Abktihlen wird das Ldsungsmittel am Rotations-
verdampfer unter vermindertem Druck abgezogen. Das Produkt

wird mit Aceton aufgeschlémmt, abfiltriert und mit Diethyl-
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ether gewaschen. Das Endprodukt liegt als kristallines farb-

loses Pulver vor.

Octylguanidiniumacetat: “C-NMR, 100 MHz, CDOD, 25 °C: & =
181,0 (1C, COOHpcon) , 159,3 (1C, CGuanidiniumgr-); 42,9 (1C, CHz),
33,4 (1c, CHp), 30,8 (1¢, CHy), 30,4 (1c, CHz), 28,2
(1C, CH,), 24,8 (1C, CHp), 24,1 (1C, CHs,acon), 14,9 (1C, CHs);
MALDI-TOF [m/z]: 172,2 (M+H').

Cic.op-Alkylguanidiniumacetat: *C-NMR, 100 MHz, CD;OD, 50 °C:
= 178,5 (1C, COOHacow), 157,1 (1C, Couanidingr.) . 40,6 (1C, CHz),
31,2 (1C, CHy), 28,9 (1C, CHp), 28,5 (1C, CHy), 28,5 (1C,
CH,), 28,1 (i1C, CHy), 25,9 (iC, CHy, 22,5 (1C, CHp), 21,8
(1C, CHs,acom), 12,6 (1C, CHs); VMALDI-TOF[m/z]: 284,2 (Cie-
Cuanidin+H?), 312,2 (Cig-Guanidin+H"), 340,2 (Cpo-Guanidin+H'),
368,3 (Cap-Guanidin+H") .

Darstellung von Ogtylguanidiniumchlorid:

15,4 g Octylamin (0,1194 mol) und 20 ml n-Butanol werden vor-
gelegt und unter Rithren auf 90 °C erwarmt. Wahrend der Auf-
warmphase werden 11,0 g Salzsdure (37 %; 0,1137 mol) zugege-
ben. Nach Erreichen der Reaktionstemperatur von 90 °C wird
iber einen Zeitraum von 3 h eine Ldsung von 5,0 g Cyanamid
(0,1308 mol) in Butanol (ca. 60 ml) zugetropft und der Ansatz
bei 90 °C fur 4 h weitergerthrt. Nach dem Abklihlen wird das
Losungsmittel am Rotationsverdampfer unter vermindertem Druck
abgezogen. Das Produkt wird in H,0 geldst und mit NaCl-Ldsung
abgetrennt. Trocknung des Produktes erfolgt durch Zugabe von
Ethanol und anschlieRender Destillation. Das Endprodukt ist

eine hochviskose farblose FlUssigkeit.
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BC_NMR, 100 MHz, CDyOD, 25 °C: & = 158,6 (1C, Couanidiniungr.)
42,9 (1C, CHp), 42,8 (1C, CHy), 33,0 (1C, CHz), 30,4
(1C, CH,), 29,9 (iCc, CH,), 27,8 (1C, CHp), 23,8 (1C, CHz),
14,8 (1C, CH;); MALDI-TOF [m/z]: 172,2 (M+H"), 192,9 (M+Na").

Darstellung von Octylguanidiniumlactat:

In einem Mehrhalsrundkolben werden 15,4 g Octylamin (00,1194
mol) und 20 ml n-Butanol vorgelegt und unter Rihren auf 90 °C
erwarmt. Wahrend der AufwArmphase wird 10,2 g Milchsaure
(0,1137 mol) zugegeben. Nach Erreichen der Reaktionstempe-
ratur von 90 °C wird {iber einen Zeitraum von 3 h eine Ldsung
von 5,0 g Cyanamid (0,1194 mol) in Butanol (ca. 60 ml) zuge-
tropft und der Ansatz beil 90 °C fir 3 h weitergerthrt. Nach
dem Abkiihlen wird das Losungsmittel am Rotationsverdampfer
unter vermindertem Druck abgezogen. Das Produkt wird mit Ace-
ton aufgeschlémmt, abfiltriert und mit Diethylether gewa-
schen. Das Endprodukt liegt als kristallines farbloses Pulver

VOIX.

Bo_NMR, 100 MHz, CDsOD, 20 °C: & = 182,4 (1C, COOHwiichs.) s
158,7 (1C, Cousnidiniumgr.), 69,6 (1C, COHwmiiens.), 42,5 (1C, CHz),
33,0 (1C, CHp), 30,34 (iC, CHp), 30,0 (1C, CHy), 27,8
(ic, CH,), 23,7 (1C, CHz), 21,7 (1C, CHsmichs.), 14,5 (CHa),
MALDI-TOF [m/z]: 172,1 (M+H").

Darstellung von Hexan-1,6-diguanidiniumacetat:

36,27 g (0,312 mol) 1,6-Diaminohexan, 37,49 g (0,624 mol)
Essigsure und 180 ml n-Butanol werden vorgelegt und auf
90 °C erwArmt. Das Cyanamid wird in 80 ml 1-Butanol geldst
und bei 90 °C Uber 3 Stunden kontinuierlich zugetropft. Nach
Beendigung der Zugabe lasst man 4 Stunden bei 90 °C nachre-
agieren. Am Rotationsverdampfer wird das Losungsmittel abge-

zogen. Danach kristallisiert man aus Wasser um, wascht den
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Riickstand 2 mal mit je 50 ml Aceton und trocknet das Produkt
bei 60 °C im Vakuum. Das Endprodukt wird als kristallines

hellbeiges Pulver erhalten.

Bo_NMR, 100 MHz, D0, 20 °C: & = 181,1 (2C, COOHpcom), 156,6
(zcl CGuanidiniumgr.) 1 40,9 (2C, CHZ) ’ 27,6 (ZC, CH2) I; 25,3
(20, CH,), 23,2 (2C, CHs acon); MALDI-TOF [m/z]: 201,2 (M+H").

Darstellung von N,N-Dibutylguanidiniumacetat:

55,86 g (0,432 mol) Dibutylamin, 25,96 g (0,432 mol) Essig-
gaure und 100 ml 1-Butanol werden vorgelegt und auf 90 °C
erwirmt. Das Cyanamid wird in 60 ml n-Butanol geldst und bei
90 °C fiber 3 Stunden kontinuierlich zugetropft. Nach Been-
digung der Zugabe lasst man 4 Stunden bei 90 °C nachreagie-
ren. Bei 76 °C wird das ausgefallene Salz abfiltriert und 2
mal mit je 50 ml Aceton gewaschen. Am Rotationsverdampfer
wird das Produkt bei 60 °C im Vakuum getrocknet, und das End-
produkt wird als farblose kristalline Substanz erhalten.

1Bo_NMR, 100 MHz, Ethanol-dg, 20 °C: 8 = 178,8 (1C, COOHacon) .
155,9 (1C, Ceusmidinimgr.) . 48,1 (2C, CHp), 29,0 (2C, CHp), 23,3
(1C, CHs acox), 19,2 (2C, CHp), 12,9 (2C, CHa); MALDI-TOF [m/z] :
172,2 (M+H") .

Anwendungsbeispiele:

Fiir die anwendungstechnische Beurteilung werden Haartressen,
die flir sensorische Tests verwendet werden, durch eine Dauer-
wellbehandlung und eine Bleichbehandlung standardisiert vor-

gesch&digt. Dazu werden friseurtibliche Produkte verwendet.
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Materialien:

Dauerwell-Flissigkeit (z.B. "ondi" , Wella)

Fixierung (z.B. "neutrafix", Wella)

Blondierpulver (z.B. "blondor special", Wella)

H,0, (z.B. "Welloxyd 9 %", Wella)

Shampoo ohne Pflegeanteil (z.B. Natriumlaurylethersulfat
(12 % WAS), NaCl verdickt)

Becherglaser

Haar-Farbe-Pinsel

Die Behandlung wird in der folgenden Reihenfolge durchge-
fihrt:

1.

Dauerwell-Behandlung:

Die Haartressen werden mit der Dauerwellflissigkeit an-
gefeuchtet (Gewichtsverhidltnis  Haar : Flissigkeit =
1 : 2). Nach einer Einwirkzeit von 15 min bei Raumtempe-
ratur in einem abgedeckten Becherglas wird die Dauer-
wellfliissigkeit 2 min sorgfaltig ausgespult. Anschlie-
Rend werden die Haarstrdhnchen mit einem Handtuch sanft
ausgedrickt.

Die Fixierung (Verhiltnis Haar : Flissigkeit = 1 : 2)
hat eine Einwirkzeit von 10 min bei Raumtemperatur. An-
schlieRend wird die Fixierung sorgféltig 2 min ausge-
spult.

Die Haare werden anschlieRend Uber Nacht bei Raumtempe-

ratur getrocknet.
Bleich-Behandlung:
Das Blondierpulver und das H0, werden zu einer Paste

(Gewichtsverhadltnis Pulver: HxO, = 2 : 3) wverarbeitet.

Dann wird die Paste sofort auf die dauvergewellten Haare
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mit einem Pinsel aufgetragen. Die Einwirkzeit betragt 30
min bei Zimmertemperatur. Anschlieffend wird die Blon-
dierpaste unter flieRendem Wasser 2 min ausgespult. Dann
wird das Haar mit einem Shampoo ohne Conditioner 1 min
gewaschen (Shampoomenge: 0,5 ml/Hairtress) und dann fur

1 min ausgespult.

Bevor die vorgeschidigten Haarstrahnchen fir Sensorik-Tests
verwendet werden, werden sie Uber Nacht (12 h) bei Raumtempe-

ratur getrocknet.

Testrezeptur:

Die Testrezeptur enthdlt die erfindungsgemidfen konditionie-
renden Produkte bzw. die erfindungsgemidfe Kombination wvon
Produkten in einer kosmetisch akzeptablen Form. Als Testre-
zepturen kdénnen Haarshampoos, Haarspllungen, Haarkuren (Hair
Balm), Leave-in Konditionierer und andere Formulierungen ver-
wendet werden. Zum Vergleich werden Vergleichsmuster des
Standes der Technik getestet. Diese Vergleichstestrezepturen
enthalten Produkte oder Kombinationen von Produkten die dem

Stand der Technik entsprechen.

Standardisierte Behandlung von vorgeschadigten Haarstrahnen

mit konditionierenden Proben:

Die, wie oben beschrieben, vorgeschédigten Haarstrahnchen
werden wie folgt mit der oben beschriebenen konditionierenden
Spuilung behandelt: Die Haarstrdhnen werden unter fliefendem,
warmem Wasser benetzt. Das Uberschiissige Wasser wird leicht
von Hand ausgedriickt, dann wird die Splilung aufgebracht und
sanft im Haar eingearbeitet (1 ml/Haarstrédhne (2 g)). Nach
einer Verweilzeit von 1 min wird die Haarstrdhne fir 1 min

gesplilt. Vor der sensorischen Beurteilung wird das Haar an
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der Luft bei 50 % Luftfeuchtigkeit und 25 °C fur mindestens
12 h getrocknet.

Beurteilungskriterien:
Die sensorische Bewertung erfolgt nach Noten, die auf einer

gkala von 1 bis 5 vergeben werden, wobei 1 die schlechteste

und 5 die beste Bewertung ist.

Tabelle 1:

Nasskammbarkeit:

5 Grobe Keine Knoten, das Haar ist leicht entwirrbar
Zahnung
[des Kamms]
feine gehr leichtes Durchkammen, kein Widerstand
Zahnung splUrbar

4 |grobe Einzelne Knoten. Das Haar ist leicht entwirrbar
Zahnung
feine Leichtes Durchkimmen, geringer Widerstand splr-
Zahnung bar

3 |grobe Wenige Knoten, geringer Widerstand
Zahnung
feine Etwas Widerstand splirbar, der nach mehrmaligem
Zahnung K&mmen nachlasst

2 |grobe Einige Knoten, merklicher Widerstand
Zahnung
feine Merklicher Widerstand, der nach mehrmaligem
Zahnung Kammen nicht nachlasst

1 |grobe Viele Knoten, starker Widerstand
Zahnung
feine Sehr starker Widerstand, manchmal ist das Haar
Zahnung nicht durchkammbar
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5 |sehr glatt,
schmierig/klebrig (keine Ricksténde fihlbar)

weich aber trotzdem schén fest, griffig, nicht

4 |glatt und weich und/oder nur geringe Rlcksténde splrbar

3 |glatt, etwas hart und/oder etwas Rickstande splrbar

2 |hart und/oder merkliche schmierige, wachsige Rickstande

1 |gehr hart, rauh, stumpf und/oder extrem schmierig, klebrig
(deutlich splrbare schmierige, wachsige Riicksta&nde splrbar)

Tabelle 3:

Trockenkammbarkeit :

5 |grobe keine Knoten, das Haar ist leicht entwirrbar
zZahnung
feine sehr leichtes Durchk&mmen, kein Widerstand
Zahnung splrbar, das Haar 1adt sich nicht auf

4 |grobe einzelne Knoten, das Haar ist leicht entwirrbar
Zahnung
feine leichtes Durchkammen, geringer Widerstand
Zahnung sptirbar, Haar ladt sich minimal auf

3 |grobe wenige Knoten, geringer Widerstand
Zahnung
feine etwas Widerstand splirbar, der nach mehrmaligem
Zahnung Kammen nachlésst, Haar 1a&dt sich wenig auf

2 |grobe einige Knoten, merklicher Widerstand
Zahnung
feine merklicher Widerstand, der nach mehrmaligem
Zahnung Kammen nicht nachldsst, Haar ladt sich auf

1 |grobe viele Knoten, starker Widerstand
Zahnung
feine gsehr starker Widerstand, manchmal ist das Haar
Zahnung nicht durchkimmbar, Haar 1ladt sich deutlich auf
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Tabelle 4:

Trockengriff:

5 |sehr glatt, weich aber trotzdem
fest, voll, griffig

4 |glatt und weich

3 |glatt, leicht hart und/oder leicht
stumpf (Rlckstande)

2 |hart, etwas stumpf

1 |rau, hart, trocken, stumpf (Rick-
stande)

Tabelle 5:

Trocken-Aussehen:

5 |extrem gléanzend

4 |gléanzend

3 |etwas glanzend

wenig glanzend,
leicht stumpf

1 |stumpf, kein Glanz

Um das Volumen zu beurteilen, wird die Haarstridhne leicht

geschiittelt, indem sie an der Klebestelle gehalten wixrd.
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Tabelle 6:

Beurteilungskriterien des Haarvolumens:

5 lockerer, bauschiger Fall, & im Spitzenbereich rel.
grofd

4 Zwischenstufen

bis

2

1 Haar hangt schwer herab, @& unterhalb der Bindelung
dhnlich dem Spitzenbereich

Zur Ermittlung des elektrostatischen Verhaltens der Haar-
strahne wird ein sog. "Fly-Away-Test" durchgefihrt. Dabei
wird die Ubertragung von elektrostatischer Ladung auf eine
Haarstrahne durch Kimmen bestimmt. Gemessen wird die Auf-
spreizung der Haarstréhne durch elektrostatische Abstofdung
der Haare untereinander. Zum Vergleich wird dieser Messwert
fiir jedes Konditioniermittel relativ zum Messwert der Kon-
trollprobe angegeben (Reduktion der Aufspreizung gegenuber
der Kontrollprobe) .

Zur Angabe einer Gesamtbewertung der Konditioniereigen-
schaften wird aus den einzelnen Bewertungen der Entwirrbar-
keit, Nasskimmbarkeit, Nassgriff, Trockenkammbarkeit, Tro-

ckengriff, Aussehen und Volumen ein Mittelwert gebildet.
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Testergebnigse:

Tabelle 7:

PCT/EP2004/005861

Verwendete Formulierungen einfacher Haarspllungen mit und

ohne erfindungsgemifer Alkylguanidinium-Verbindungen:

Haarspulung | Haarspllung | Haarsplulung
Typ A Typ B Typ C
nicht erfindungsgeméafd

Alkylguanidinium- 2,0 - -
Verbindung
[Gew.-%]
Konditioniermittel - 2,0 -
des Standes
der Technik
[Gew. -%]
Ceteareth-25 [Gew.-%] 0,5 0,5 0,5
Cetylalcohol [Gew.-%] 2,0 2,0 2,0
HCL ad pH = 5 ad pH = 5 ad pH = 5 5
Wasser [Gew.-%] ad 100 ad 100 ad 100

In den folgenden Tabellen (Tab. 8a und 8b)

gind die Ergeb-

nisse der sensorischen Beurteilung der wie oben beschrieben

durchgeftihrten Behandlung der Haarstrénchen mit erfindungs-

gemaRen Verbindungen bzw. Vergleichsbeispielen (Formulierun-

gen nach Tab. 7) zusammengefasst.
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Es zeigt sich, dass die erfindungsgemdffen Verbindungen gute
konditionierende Eigenschaften ergeben, die zum Teil deutlich
begsser sind als die des Industriestandards Cetrimonium Chlo-

rid.
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Es zeigt sich, dass die erfindungsgemdfen Verbindungen gute
konditionierende Eigenschaften ergeben, die zum Teil deutlich
begger sind als die des Industriestandards Cetrimonium-Chlo-

rid.

Kombinationen wvon verschiedenen Konditioniermitteln mit Al-
kylguanidinium-Verbindungen wurden in einfachen Haarspllungen
getestet. Die Formulierungen sind der folgenden Tabelle zu

entnehmen.

Tabelle 9:
Testformulierung einer einfachen Haarspllung zur Kombination
verschiedener Konditioniermittel mit den erfindungsgemafen

Alkylguanidinium-Verbindungen:

HaarsplUlung
Typ D
(erfindungs-
gemaifs)
Alkylguanidinium-Verbindung 1.0
[Gew.-%]
Konditioniermittel des 1,0
Standes der Technik
[Gew. -%]
Ceteareth-25 0,5
[Gew.-%]
Cetylalcohol 2,0
[Gew. -%]
HCL ad pH = 5
Wasser 2d 100
[Gew.-%]
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10

In der folgenden Tabelle (Tab. 10) sind die Ergebnisse der
sensorischen Beurteilung der wie oben beschrieben durchge-
flihrten Behandlung der Haarstranchen mit erfindungsgemafien
Verbindungen in Kombination mit herkémmlichen Konditionier-
mitteln bzw. Vergleichsbeispielen (Formulierungen nach Tab. 7

und 9) zusammengefasst.

Tabelle 10:
Ergebnisse der sensorischen Beurteilung nach Behandlung von

Haarstrahnchen mit Formulierungen nach Tab. 7 und 9 zum
Vergleich der Wirkung bei Kombination der erfindungsgeméfien

Verbindungen mit Konditioniermitteln des Standes der Technik:
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Die Beispiele zeigen, dass beil der erfindungsgemafien Verwen-
dung des Alkylguanidiniumderivates in Haarspllungen eine wei-
tere Verbesserung erreicht werden kann, wenn zusatzlich zu
der Alkylguanidiniumverbindung noch weitere Konditioniermit-
tel des Standes der Technik verwendet werden. Solche Haarspi-
lungen mit Kombinationen aus Konditioniermitteln des Standes
der Technik und Alkylguanidiniumderivaten werden in der Kon-
ditionierwirkung besser bewertet als die Haarspllungen, die

die jeweiligen einzelnen Inhaltsstoffe enthalten.
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PCT/EP2004/005861

1. Haarbehandlungsmittel und Haarnachbehandlungsmittel,

enthaltend als Konditioniermittel 0,05 bis 10,0 Gew.-%

mindestens einer Alkylguanidin-Verbindung der allgemei-

nen Formeln (I) und/oder (II)

R N

(1)

R2 R1 R2

| |
NH, HZN\H/N\R?’/N\H/NHQ
NH NH NH

(I1)

und/oder deren Salze oder Hydrate, in denen

R', R?

a)

b)

unabhéngig voneinander H, ein gegebenenfalls
verzweigter, gegebenenfalls Doppelbindungen
enthaltender Kohlenwasserstoffrest, Hydro-
xyalkyl-, Alkyloxy-, Carboxyalkylreste, mit
2 bis 30 C-Atomen, vorzugsweige 4 bis 22,
insbesondere 6, 8 oder 16 bis 22 C-Atomen,
gegebenenfalls Mehrfachbindungen enthaltende
alicyclische, heterocyclische Verbindungen,
die eine RinggrdéRe wvon 3 bis 10 Atomen,
vorzugsweise 4 bis 6 Atomen, besitzen koén-
nen, oder aromatische Verbindungen  welche
weltere, gesattigte oder ungesattigte
Kohlenwasserstoffsubstituenten mit 1 bis 30
C-Atomen, vorzugswelse 4 bis 22 C-Atomen,
tragen koénnen,

Alkylamidoalkylen- oder Alkylesteralkylen-
reste, die weitere unter a) und b) genannte
Strukturelemente enthalten kdnnen, mit der

MafRgabe, dass in Verbindungen gemafd Formel
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(I) mit R' = Alkylamidoalkylen, R® nicht
Wasserstoff ist,
und die Strukturelemente a), b), <¢) unter-
einander und miteinander kombiniert werden
kdénnen,
R Alkylen, gegebenenfalls verzweigter, gegebenen-
falls Doppelbindungen oder ali- oder hetero-

cyclische Kowponenten, gesdttigt, ungesattigt

oder aromatisch, mit einer Ringgrdfde von
3 bis 10 Atomen, vorzugsweise mit einer
RinggrdRe von 4 bis 6 Atomen, enthaltender

Kohlenwasserstoffrest mit 1 bis 30 C-Atomen,
vorzugsweise 4 bis 22 C-Atomen oder in der R*
und R? in dem Element -N(R')-R*-(R®))N- einen 5-

bis 8-gliedrigen Ring bilden kann.

Haarbehandlungsmittel und Haarnachbehandlungsmittel ge-
maR Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass mindestens
einer der Reste R', R? ein Cg- oder ein Cig.22-Alkylrest

ist.

Haarbehandlungsmittel und Haarnachbehandlungsmittel ge-
maR Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die Reste
R', R®> unabhingig voneinander Cs-, Cio-, Cig-, Cocos- oder

Talgfettsiure- oder Isotridecyl-Alkylreste sind.

Haarbehandlungsmittel und Haarnachbehandlungsmittel ge-
maR Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die Reste
R, R? gleiche oder verschiedene Alkylamidoalkylen- oder

Alkylesteralkylenreste sind.

Haarbehandlungsmittel und Haarnachbehandlungsmittel ge-
maR den Ansprichen 1 bis 4, enthaltend 0 bis 10 Gew.-%
eines oder mehrerer Emulgatoren, 0 bis 10 Gew.-% eines

oder mehrerer Konsistenzgeber, 0 bis 10 Gew.-% eines
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20

25

oder mehrerer, vorzugsweise kationischer, Tenside,
0 bis 20 Gew.-% eines oder mehrerer kosmetischer Ole
oder Emollients sowie Ubliche Hilfs- und Zusatzstoffe in

liblichen Konzentrationen.

Haarbehandlungsmittel und Haarnachbehandlungsmittel ge-
mafR den Anspriichen 1 bis 5, enthaltend =zusatzlich ein
oder mehrere haarkosmetische Wirkstoffe ausgesucht aus
der Gruppe der Proteinhydrolysate pflanzlichen oder tie-
rischen Ursprungs auf Basis Keratin, Collagen, Elastin,
Weizen, Reis, Soja, Milch, Seide, Mais oder Vitamine,
Panthenol, Pyrrolidoncarbonsdure, Bisabolol, Pflanzenex-

trakte, Kreatin, Ceramide.

Haarbehandlungsmittel und Haarnachbehandlungsmittel zur
kosmetischen Behandlung des Haares und der Kopfhaut ge-
gen Schuppenbefall, enthaltend mindestens eine der Ver-

bindungen der allgemeinen Formeln (I) und/oder (IT)

R2 Rl R2
|
N NH2 H2N N\ e

\Tf/ 3 rI\J\W/NH2 |

NH NH NH

(1) (I1)
und/oder deren Salze oder Hydrate, in denen

R', R? a) unabhingig voneinander H, ein gegebenenfalls
verzwelgter, gegebenenfalls Doppelbindungen
enthaltender Kohlenwasserstoffrest, Hydro-
xyalkyl-, Alkyloxy-, Carboxyalkylreste, mit
2 bis 30 C-Atomen, vorzugsweise 4 bis 22,

insbesondere 6, 8 oder 16 bis 22 C-Atomen,
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b) gegebenenfalls Mehrfachbindungen enthaltende
alicyclische, heterocyclische Verbindungen,
die eine Ringgrdéfe von 3 bis 10 Atomen,
vorzugswelse 4 bis 6 Atomen, begitzen
kénnen, oder aromatische Verbindungen
welche weitere, gesdttigte oder ungesattigte
Kohlenwasserstoffsubstituenten mit 1 bis 30
C-Atomen, vorzugsweise 4 bis 22 C-Atomen,
tragen koénnen,

c) Alkylamidoalkylen- oder Alkylesteralkylen-
reste, die weitere unter a) und b) genannte
Strukturelemente enthalten koénnen, mit der
MaRgabe, dass in Verbindungen gemafs Formel
(I) mit R* = Alkylamidoalkylen, R® nicht
Wasserstoff ist,

und die Strukturelemente a), b), c¢) unter-

einander und miteinander kombiniert  werden

kénnen,

Alkylen, gegebenenfalls verzweigter, gegebenen-

falls Doppelbindungen oder ali- oder hetero-

cyclische Komponenten, gesdttigt, ungesattigt

oder aromatisch, mit einer Ringgrdffe von
3 bis 10 Atomen, vorzugsweise mit einer
RinggrdRe von 4 bis 6 Atomen, enthaltender

Kohlenwasserstoffrest mit 1 bis 30 C-Atomen,
vorzugsweise 4 bis 22 C-Atomen oder in der R
und R? in dem Element -N(R')-R3-(R®))N- einen 5

bis 8-gliedrigen Ring bilden kann.

8. Verwendung der erfindungsgemidfien Verbindungen nach An-

spruch 7 flr kosmetische Formulierungen zur Behandlung

von Haaren, dadurch gekennzeichnet, dass sie frei von

Fettalkoholen sind.
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10.

Verwendung der Haarbehandlungsmittel und Haarnachbehand-
lungsmittel gemé&fd den Anspruchen 1 bis 7 zur Herstellung
von Haarshampoo, Haarkonditioniermittel oder Leave-in

Formulierungen.

Verwendung der Alkylguanidin-Verbindungen gemafds den
allgemeinen Formeln (I) und/oder (II) in Anspruch 1 zur
Verbesserung des Weichgriffs wund zur antistatischen

Ausrlistung von keratinischen Fasern.
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° Besondere Kategorien von angegebenen Veréffentlichungen

"A' Verdffentlichung, die den allgemeinen Stand der Technik definiert,
aber nicht als besonders bedeutsam anzusehen ist

"E" &iteres Dokument, das jedoch erst am oder nach dem internationalen
Anmeldedatum verdffentlicht worden ist

*L* Verbdffentlichung, die geeignet ist, einen Prioritatsanspruch zweifelhaft er—
scheinen zu lassen, oder durch die das Verdffentlichungsdatum einer
anderen im Recherchenbericht genannten Verbffentlichung belegt werden
soll oder die aus einem anderen besonderen Grund angegeben ist (wie
ausgefiihrt)

"Q' Verdfifentlichung, die sich auf eine miindliche Offenbarung,
eine Benutzung, eine Aussteliung oder andere MaBnahmen bezieht

"P* Verdffentlichung, die vor dem inlernationalen Anmeldedatum, aber nach
dem beanspruchien Prioritétsdatum veroffentlicht worden ist

*T* Spatere Verdffentlichung, die nach dem internationalen Anmeldedatum
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kann allein aufgrund dieser Verdffentlichung nicht als neu oder auf
etfinderischer Tatigkeit beruhend betrachtet werden

*Y* Verdifentlichung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erfindung
kann nicht als auf erfinderischer Tatigkeit beruhend betrachtet
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Verbffentlichungen dieser Kategorie in Verbindung gebracht wird und
diese Verbindung fir einen Fachmann naheliegend ist
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