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MBEKMORTIA DESCRIF¥TIVA

para una patente de invencidn, por veinte afios, por = Proceaimiento pa-
ra la preparacién de sales complejas = a favor de la razén social I. G.
Farbenindustrie Aktiencesellschaft, residente en Frankfurt am lMain (Ale-

mania).

Ya se conocen procecimientos para la preparacién de sales complejas del
calcio con los sulfofciuos de la pirocateguina y del pirogalol. Se las
obtiene hacienco actuar el éxido o hidréxido cdicico sobre las sales de
los inoicacos sulfodciaos con 4lcalis & aminas.

Ahora bpien, se ha descubieruvo que se llega a nuevas sales complejas de
calbio de los disulfolcidos de la pirocatequina o dée sus proauctos de
sustitucibén, por ejemploc del pirogalols cuando @obre las sales alcalirn-
nas de los indicados sulfolcidos se hace actuar por un lado una sal de

calcio soluble en agua, por ejemplo, el cloruro, el acetato o el nitra -
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1n tolgg%cico. y por ovro lado, lejfas alcalinas o hidréxido de calcio.
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Los proauctos originados contienen un dtomo-gramo de caleio por 1 mol,
del generador del completo, En la preparacidn puede uno proceder por
ejemplo tratanco la disolucidn acuosa de la sal sulfbaecida con 1 mol,
de la sal ae calcio y neutralizando con lej{a alcalina. Se consume a -
proximadamente 1 equivalente de lejfa alcalina. de manera que actian
por tanto & m%}. de cloruro célcico y & mol. de hidrbéxido de calcio.
También se puede tratar la disolucidén de la sal sultodcida con ¥ mol.
de cloruro de calcio y neutralizar la disolucién con hidrbxido cdlei -
COe»

Al mismo fin se liega cuanuo 1la disolucidn de la sal pirocatequina di_
sulfénica se trata con un 4cido y luego se neutraliza con hidréxido
cdleico. Aquf se forma entonces primero una sal del caejo con el dcido
agre_ado, de manera que en la précttca se torma lo mismo yue en el ca-
30 precedente,

No hay necesiaad de atenerse exactamente en las relaciones cuantitati-
vas de los componentes a los equivalentes, por ejemplo no perjuaicando
un exceso de cloruro de calcio, También en la naturalizacién puede tra-
bajarse tanto en la regibn debiluente fcida comc en la debiluente alca-
lina, Las sales formadas pueden separarse por precipitacidn mediante
disolventes orgénicos solubles en agua y se secan preferentemente al
aire,

Los nuevos prodauctos se diferencian de lo dado a conocer hasta la fecha
sobre sales complejas de los inaicadqos sulfodclidos y en especial de las
que pueden obtenerse por actuacidén cel niaréxido cdlcico sobre estos
sultodcidos, a causa ae su compdsicién. For ejemplo, el 4ltimo proceai-
miento proporciona con pirocatequina-sultonato sfdico un proauctvo que
contiene un 4tomo-gramo de calcio por 2 mol. de pirocatequina-sultonato
sbdico correspondiendo a un &tomo-graco de calcio 4 4tomos gramos de
sodio.

Yor el conwrario el nuevo proceuimiento proporciona por ejemplo al ser-

virse de pirocatequina aisultfonato sbaico, un proaucto gue por un lado

contiene wn &tomo-gramo de calcio por 1 mol, de pirogatequina~-disulfona-
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to sbdico, pero tamoién - y esto es lo nuevo y sSorprendente - uno de
10s 4tomos de souio Lligaao con extraorauinaria resistencia contra cua--
lesquiera intlujos se encuentra sustituido en el radical cel sultobci-
do por un equivalente ce calcio, mientras que el otro equivalente de
caleio se encuentra combinauo evidentemente a los grupos ni¥roxilo.

La indicacs sal tiene la composicidn elemental

(S

CgHzOgSolaca + & & 4 HypO.
Una disolucién al 12 % proximamente oe la sal preparada sezUn las indi-
caciones de los ejemplos 1 4 4, es casi isoudnica con el tejiaeo, lo
que obliga a aumitir um elevaao peso molecular., Se depe tener por tan -
to un polfmero de 1la compinacidn caractverizads por la rormula elemen -
tal anterior. De aqu{ que permitan prepararse aisoluciones isovdnicas
para inyecciones con elevado contenido de calcio, lo cual es aé gran
valor para la aplicacién meaiciaml de las nuevas sales.
Frepnie a otras combinaciones se caleio de los indicacos generaacres
de complejos se aistingue por ejemplo el pirocatequina—disulroﬁato de
sonio y calcio por el necho ae gue une un elevado contenido ae calcio
con la Tacultad de poder tolerarse en la inyeccibén sin irritar.

S de a -

65 g. ae pirocatequina aisulfonato gfdico se cubren con 90 cm
gua, se agregan 25 g. oe cloruro ecristalizado de calecio y azitando se
incorpora lejfa 2n de sosa cafistica hasta casi reaccién neutra (unos
46 cmb). Se introduce la disolucién agitando en 1200 cm5 de alcohol
met{lico. Al reposar se separa la sal compleja formada, lo que puede
acelerarse por agitacién. Se sitfona, se priva por lavado con alcohol
met{lico ailuilco (agpor ejemplo 80 & 9O {%) de la lej{a madre gque con -
tiene cloruro sbuico y se seca al aire.

Kespecto & las particularidades pueden hacerse variaciones; por ejem -
plc la combinacién rTormada puede separarse de la aisolucibn anterior

de vransformacidn agregando 650 em®, de aleohol metf{lico, dejarla cris.

talizar'agitando. agregar después de alzunas horas un poco de alcohol

met{lico Y después de un ulterior reposo sifonar, lavar con alcohol
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mec{iico al 80% ¥y luego secar como se ha indicado,

3¢ obtiene un polvo incoloro que se aisuelve facilmentve en agua. El
renaimienuo es de unos 95 g. Bl andlisis sefiala aproximadamente las si-
gurenves cifras: 10,% jo Ca; 5,8 f Na; 1o % E,0 (4 180°). La aisolucién
tiene un PH e unos 7,6,

go En el anterior métouo puecen tampién emplearse por ejemplo 48, 00 &
o4 em9, e iéﬁia de sosa caflstica y también se puede utilizar un exceso

de cloruro ae calcio,

Ejempl os &¢ =

bl.4 g. de pirocatequina-aisulfonato Soaico se cubren con 60 cma de
[ 3 agua y 20 em®, de 4cido clornfurico ons y agitanco se neutraliza con

lechaua de cal 1,5n.

Se opera como en el ejemplo 1, y se obtiene un prouucto ae la misma

composicién e iguales propiedades,

Ejemplos 8, =

Y90 b9 g. ae pirocateyuina-aisulronato sbfoico se cubren con 125 cm®, de a-
gua y se agrega 1l2,v g. ae cloruro ce calcio, agitanao Se neuvraliza
con lechada de cal 1,5n (unos o7 cmd).

Se opera como en el ejemplo 1, y se obTiene un proaucto de igual com -
posicibén y propiecades iguales.,

95 También se pueae emplear més lechada de cal, .por ejemplo 60 6 65 cm® .

" Tampoco hay que conservar rigurosamente la sucesibn de las incorpora -

ciones,

Ejemplo.4e -

0% g. ue pirocatequina-aisultonato sbceico se uisuelven en_ 100 cmé de

1loc agua y a la disolucién se agregan 12,9 g. de nitrato célcico. Luego se
trata con lechaaa te cal 1l,5n hasta casi el punto neutro. Se introduce
y agita ea 1,200 em® de alcohol met{léto y se opera como eu el ejemplo
1, ovtenidnaose un producto ce igual composicién y propiecades iguales.

Ejempl os 5y =

100 Una disolucién de 96 g. ce pirqggalol-aisulfonato sduico en 55 em® de

agua se vrata com 20 cm® de dcico clorhfdrico 5m, y luego se neutrali-
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za aziitanuo con lechaga ae cal l,on, se introuuce y agita en 1.200 em®

de alconol mes{lico y se opera como en el ejemplo 1, Se oontiene un pol -
vo amarilienco cuya aisolucién acuosa tienae a teflirse uwe violeta en el
110 aire. Comtiene proximamente 10 % Ca y 0,8 %s Na, o sea los dos elementos

-

en la relacién ae 1l:1 4tomo-gramo.
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Descriuvo Suxiciennemeﬁte el presente invento lo que se declara como de
novecas é invencidn propia, son las siguienves reivinaicaciones:

115 l, = Un psocevimienco para lu preparacidn ue sales complejas solubles
en ajua ae Llos dcinos uisulrbuicos de la pirovatequina y de sus produc -
tos de sustistucidn, caracterizado poryue sobre las disoluciones de las
saies alcalinas te ios indicados sulfo-4chdos se nacen actuar ae un la -
4o sales ae calclo y de otro lejfa alcalina o hidrdxido cdlcico.

120 2. = » Froceaimiento para la preparacién de sales complRejas » segln se
gescribe y reivindica en esta memoria descriptivae
vonsta esta descripeidn de cinco hojas foliadas y.escritas a méquina

por una sola de sSus caras.

Ladrid, & 6 de Marzo de 1931, =

Leocadio Lépez y Lépez. =
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