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MEMORIA DPESCRIPTIVA

que se acompalia a la soliclitud de un certifieado de adioidn s
favor de la r.s. SCHERING A.G., residente en Berlin-N, 65 (Alg-
mania}, Mullerstrasse 170/172.-

" MEJORAS INTRODUCIDAS EN EL OBJETO DE LA PATERTE PRINCIPAL KO-
MERO 152.190 =

fodei-b=fetfi =i b=

Segdn el procedimiento de la patente principsl ndmero

152,190 se obtienen combinaciones de oro terspedticamente muy
valioses de los productos de desintegracidn de la gqueratina ha-

ciendo actuar gobre los gqueratinatos de oro obtenidos del modo

5 conoasido por hidrolisis doida o ligeramente doida en unién con
digestidn enzimgtica de queratinas com o sin reduccién simulta-
nes o subsiguiente y reaccidén con sales de oro, los 6xidos, hi-

drdéxidos o carbonatos de los terreoalealinos o del magnesio y
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precipitando de la disolucidn acuosa mediante alcohol u otros di-
solventes orgdnicos miscibles con agua 1los gueratinatos de oro
y megnesio o de terreoalcalinos solubles en ague asi obtenidos.

Ahore bilen, se¢ ha comprobado gue se llega & las mismas
combinaciones cuande la transformacidn de las sales alcalinas de
los queratinatos de oro, se realiza con las sales solubles en
agus de los metales terreoalcalinos, especialmente del cgleic o
del magnesio.

Se ha comprobado también que puede llegarse igualmente
a las combinaciones perseguldas ouando sobre los queralinatos de
meteles terrecaloalinos o de magnesio se hacen actuar del modo
usual combinaciones de oro. Los queratinatos de megnesio o de
metales terrecalcalinos que se han de utilizar aqui como materia=
les de partida, se obtienen de productos de desintegracidn de la
queratina preparados del modo conocido, los cuales se preparan
por hidrolisis de queratinas como pelo, lana, plumas y simila-
res, por ejemplo medisnte acidos, como dcido clorhidriso diluido,
o mediante f£oidos y enzimas proteoliticas con o sin reduccidn
simultdnes 0 subsiguiente, Las mezclas de hidrolizados obtenidas
en la hidrolisis de queratinas, dedo el caso después de eliminar
el reductor se tratan con las combinaciones del magnesio o de los
metales terreoalcalinos, por ejemplo al emplear hidrolisis dcida,
con los hidréxidos, 6xidos o ocarbonatos de los metales indiea=-
dos, haste reaccidén neutra o débilmente alcalina y las combina-
oiones asi obtenidas se separan del modo conocido, por ejemplo
por precipitacimeon lfguidos orgdnicos miscibles con agua, por
ejemplo aleohol, acetona y similares. Caso de gue la hidrolisis
de las substancias queratfinicas se haya reelizado por medio de
dcidos, antes de agregar las combinaciones de magnesio o metales

terreoaloalinos, se recomienda neutralizar el dcido empleado en

exceso para la hidrolisis con substancias bdsicas, preferentemente
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con amoniaco.

También puede procederse preparando en la hidrolisis
de las queratinas primeramente lag combinaciones de metales al-
calinos y haciendo reaccionar éstas con las sales golubles en
agua de los metales terreocalcalinos o del magnssio,

Finslmente también partiendo de los productos de desin-
tegracidn de la queratina, o de los mismos dcidos queratinicos
puede llegarse por actuacidén simultdnea de combinacionés de
oro y de los éxidos, hidréxidos o carbonatos de los metales te~
rrecalcalinos del magnesio, a los queratinatos perseguidos de
oro y magnesio o metales terreocalcalinos,

Lag combinaciones obtenidas pueden precipitarse de las
disoluciones de la reaccidn mediante disolventes adecuados orgd-

nicos misclbles con agua, por ejemplo etanol, metanol, acetona,

Dado el caso pueden purificarse reedisolviéndolos en
ague ¥ precipitandoc nuevamente con los medios indicados,

Bjemplo 1

300 g de pelo se hidrolizan durante una hora con 1,200
em’ de doido clorhidrico al 70% calentdndolos en un bafio maris
de 952, A continuacidn seagresan 30 g de hojas de estafio y se
sigue calentando media hora en el bafio de 952 revolviendo fre-
cuentemente. Luego, despuds de enfriar a 902, el hidrolizado dei-
do se neutraliza con 500 om’ de amoniaco al 25% hasta reaccidn
débilmente dcida y haciendo pasar dcido sulfhidrico se separa
el estafio como sulfuro de estafio y por aspiracidn se separa es-
te ltimo. Despuds de expulsar el sulfhidrico todavia disuelto
en el filtrado haciendo pasar hidrdgeno, se agregan al filtrado
103 om’ de una disolucidn acuosa al 20% de eloruro airico clorhi-
drico (50% de contenido de oro) poco a poso y agitando, y el con=
junto se hace débilmente alcalino con lejfa de sosa cadstioa,

Agitando la disolucién asf obtenida en 5 veces su cantidad de
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alcohol, se precipita la sal sbédice del queratinato de oro como
un produsto oleaginoso viscoso, Después de reposar 24 horas se
decanta el alcohol del depdsito oleaginoso del fondo y este ul-
timo se disuelve en 375 om’ de agua, A esta disolucidén se incor-
pora una disolucidn de 28 g de oloruro cdleico en 100 cm’ de
aguna, se filtra el conjunto y agitando el filtrado en seis veces
su cantidad de alcohol, se precipite como producto grumoso la sal
cdlecica del queratinato de oro, Se separa por aspiracidn y se
lave con aleohol y éter, De las impurezas poco solubles adheris
das se priva por nueva precipitacidén con alcohol de la disolu-
¢cién acuosa, La sal cdlcica del queratinato de oro se obtiene co~
mo un polvo fdeilmente soluble en agus y débilmente amarillo que

contiene 5,1% Ca y 14,4% de Au.

Ejemplo 2

10 g del queratinato‘de oro &-sodio obtenido por el pro-~
cedimiento de la patente alemana 578,828 o por el de la patente
también al emans 551,071 se disuelven en 100 om3 de sgua y se agre-
ga una disolucidn de 5 g de cloruro cdleico en 20 omd de ague.,
Después de filtrar la disolucidn de la mezola, se agita el file
trado en 6 veces su cantidad de alecohcl y la sal cdlcica preei-
pitada se agite conm aleohol y la sal ocdlcica precipitada se la-
va con alcohol y éter y se seca a 652 al vacio,

Ejenplo 3

300 ¢ de lana se hidrolizan con 1.200 an’ de doido clomhi
drico al 20% calentdndolos en un bafio maria hirviendo durante ‘
20 minutos., Luego el hidrolizado agltando y enfrilando a 202 se
neutraliza oon lejfa de sosa cdustice al 33% hasta resccidén dé-
bilmente doida y se separa por filtracidn de las porciones in-
solubles. Al filtrado se agregan luego 135.cm3 de una disolueidn

scuosa al 20% de oloruro adrieo clorhidrico, poco a poco y agi-

tando, con lo que se precipita el queratinato de oro originado.
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Este ltimo por adicidn de lejfa de sosa cadstica se disuelve

despuds hasta reaccidn débilmente alcalina y la disolucidn obte~

nida se agita con seis veces su volumen de alcohol, precipiten-
105 dose la sal sddica del gqueratinato de oro como un produsto olea=-

€inoso y viscoso, Después de reposar varias horas se sifona el

alcohol del depdsito oleaginoso del fondo y éste Ultimo se disuel=
ve en 375 cm3 de agua, A esta disolucidn se agrega otra de 30

& de sulfato de magnesio sn lSO em? de agua, se filtra el con-
110 junto y sgitando el filtrado en ocho veces su volumen de alcohol,

se precipita la sal megnésica del queratinato de oro, Este dlti~-

mo se separa por aspiracidn, se lava oon alcohol y éter y se se-

ca, La sal magnésica del queratinato de oro se obtiene como un

polvo blanco fdcilmente soluble en agua, el cual contiene 3,84
115 de Mg y 11% de Au.

Ejemplo 4
300 g de pelo se trabajan oomo se ha indicado en el

ejemplo 1 hasta la disolucidn acuosa de la sal sédioa del que-

ratinato de oro. A esta disolucidn se agrega luego otra de 30 g
3

120 de cloruro estrdneico en 150 om” de agua, se filtra el conjun-
to y agitando el filtrado en seis veces su cantidad de alcohol
se precipita la sal estrdncica del queratinato de oro. Despuds
de separar por aspiracidn el producto se le vuelve a precipitar
otra vez de la disolucidn acuosa oon alcohol, La sal estrdncica
125 del gueratinato de oro se obtiene como un polvo blanco Ffdcilmente
soluble en agua, que contiene 11% de Sr y 12,5% de Au,
Ejemplo 5
300 g de pelo se hidrolizan cén 1,200 cm3 de olorhidri~
co al 20% celentandd en bafio maria a 9%¢ durante hore y media, El

130 hidrolizado se neutraliza después de enfriarlo a 202 con 500 om’

de amoniaco al 25% ¥ la mezcla todavia débilmente acidae se hace

aloalina con 45 g de hidréxido cdleico y se filtra. ElL filtrado
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se agita en sels veces su cantidad de alcohol con lo que se se=
para el querstinato cdleico y en el fondo se sedimenta como ma-
135 sa sélida todavia algo pegajosa. Despuds de sifonar el alcohol
del sedimento del fondo, se disuelve este ultimo en un litro de
agua, Bsta disolucidn se trata poco & poco con 180 cm’ de una
disolucidn de cloruro arico sédico el 20%, agitando. Se filtra
inmediatamente un pequefio precipitado que entonces se forma,el
140 filtrado se agita en O veces su cantided de alcohol, se lava con
aloohol y éter la sal cdloica precipitada del queratinato de oro
¥y se seca al vacio, Se obtiene como un polvo débilmente smarillo
muy soluble en agua, que contiene 5,5% de Ca y 11,6% de Au,
_EBjamplo 6
145 300 g de pelo se calientan en un bafio meria de 952 du-
rante una hora con 1,200 cm3 de doido elorhidrico al 20%, luego
se agregan al hidrolizado 30 g de hojas de estafio y se sigue
calentando todavia durante media hore, Después de enfriar el hi=-
drolizado, se neutraliza oon emoniaco al 25% hasta reaccidn dé=-
150 bilmente dcida, el estafio se separa haciendo pasar sulfhidrico
como sulfuro de estafio, se separa este ltimo por aspiracidn y
& continuacidn se elimina totalmente en el filtrado el sulfhi-
drico haciendd el vacio o expulsdndolo por un gas indiferente,
por ejemplo nitrdgeno, En la disolucidn asi{ obtenida de querati=
155 nato de sulfhidrilo se incorporan luego 48 g de carbonato de
magnesio hasta reaccidn neutra y la disolucién obtenida se agi-
ta en 12 veces su volumen de alcohol, con lo gque se separa la
sal magnésica del queratinato de sulfhidrilo, Después de sepa-
rar el alcohol, se disvelve el queratinato de magnesio en un
160 litro de agua, a esta disolucidn se agrega poco a pogo 138 om?
de otra al 20% de cloruro adrico clorhidrico en agua y el deido
que entonces queda libre se fija afiadiendo en porciones 18 & de

carbonato de magnesio hasta reaccidn neutra o débilmente alcalina.
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Después se separa por filtracidn de las pequefiag porciones de
productos insolubles ¥ el filtrado se aglita en & veces su volue
men de alcohol, con 10 que se separa la sal magnésica del quera=
tinato de oro y sulfhidrilo, el cual se separa por aspiracidn,
se lave con alcohol y éter y se seca al vacio a 602, TLa substan-
cia amarillo clara obtenida contiene 4,4% de Mg y 17,4% de Au.
Ejemplo 7

A una disolucién de 46 g de'queratinato de sulfhidrilo
preparado segin la patente alemana 578,828 en 200 om3 de agua,
se agregan 40 om3 de oloruro adrico olorhidrico al 20%, poco a

poco y agitando ¥ al mismo tiempo se incorpora carbonato de mag-

nesio en tal cantidad que la reaccidn de la disolucién permanezca

neutra y después de terminar la adicién de la disolucidn de clo-
ruro ad¥rico clorhidrico presente todavia un pH = 7,4. Se separa
por filtracidén de los pequefios precipitados, el filtrado se agi=
ts en 10 veces su cantidad de alcohol, la sal magnésica del que~
ratinato de sulfhidrilo y oro entonces precipitada se separa por
aspiracidén, se lava con alcohol y éter y se seca al vacio. Se ob=
tiene como un polvo gris amarillo débilmente muy soluble en agua,
que contiene 9,4% de Mg y 10,6% de Au,
Ejemplo 8

100 g de un producto-de desintegracién de la queratina
obtenido por hidrolisis de pele con sulfurico al 30% al bafio ma-
ria hasta disolucidn, por dialisis del hidrolizado y concentra-
cién del dializado obtenido hasta sequedad, se disuelven en un
litro de agua y a esta disolucidn se agregan 130 om’ de cloruro
adrieo clorhidrico y acuoso al 20%, poco a poco y agitando, ¥
8l mismo tiempo se incorpora el necesario hidrdxido cdlcico pa-
ra que la reaccidn, después de agregar el cloruro aurico clorhi=-
drico permanezca todavis débilmente alcalina. Después de filtrar

la disolueidn y por precipitacidn con aloohol se aisla la sel
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célcica del queratinato de oro y esta dltime se precipita nueva-
mente de disolueidn acuosa para purificarla de los pocos elemen=
tos dificilmente solubles en agua, La sal cilcica casi blanca

asf obtenida contiene unos 5,5% de Ca y 15% de Au.

El presente certificado de adicidén comprende las siguien-
tes reivindicaciones:

1,- Mejoras introducidas en el objeto de la patente prin-
cipal mimero 152.190 saracterizadas porque sobre las sales alca-
linas de los queratinatos de oro se hacen actuar las sales solu~
bles en ague de los metales terreoalcalinos o del magnesio,

2.~ Mejoras segun lo reivindicado en el punto 1, carac-
terizadas porque sobre los queratinatos de los terreoalealinos
0 del magnesio se hacen actuar del modo uswal combinaciones de
oro.

3.~ Mejoras segyn lo reivindicado en los puntos 1 y 2,
caracterizadas porque sobre los queratinatos se hacen actuar si-
nultanesmente combinaciones de oro y los éxidos, hidréxzides o
carbonatos de los metales terreocalecalinos o del magnesioe.

4.~ Mejoras segin lo reivindicado en los puntos 1 a 3,
caracterizadas porque como combinacidn de metal terreoalcalino
se emplesa uns combinacidn de calcio,

5.~ Mejoras segin lo reivindicado en los puntos 1 a 4,
caracterizadas porque 1os queratinatos de oro y magnesio o de me-
tales terreoalcalinos obtenidos se separan de las disoluciones
acuosas mediante liquidos orgdnicos miscibles con agua,

6.~ Mejoras en el procedimiento para la obtencidn de gue-

ratinatos de magnesio o de metales terrecalcalinos partiendo de

productos de desintegracidén de la queratina gue seé obtienen por
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hidrolisis de queratinas por ejemplo mediante dcidos oon o sin
reduccidn simultdnes o subsiguiente, caracterizadas porgue las
mezclas de hidrolitos, dado el caso después de eliminar el re=
ductor, se tratan con combinaciones de magnesio o de metales
terrecalcalinos y las combinaciones asf{ obtenidas se separan del
modo conocido, por ejemplo medisnte precipitacidn con liquidos
orgdnicos miscibles con agua, por ejemplo alcohol.,

7.~ Mejoras segdn lo reivindicado en el punto 6, carae-
terizadas porque los hidrolizados obtenidos en la hidrolisis dcle
da se tratan oon los dxidos, hidréxidos o carbonatos de los me-
tales terreoalcalinos o del magnesio hasta reaceidén neutra o dé-
bilmente alcalina,

8,-Mejoras segin lo reivindicado en el punto 7, carac=
terizadas porque antes de agregar las comblnaciones de metales
terrecalcalinos o del magnesio se neutraliza el doido en exceso
contenido en los hidrolizados, mediante substancias bdsicas, pre-
ferentemente con amoniaco,

9.~ Mejoras segin lo reivindicado an el punto 6, carace
terizadas porque despuds de la hidrolisis de las gqueratinas se
obtienen los queratinatos alcalinos y estos se hacen reaccionar
con las sales solubles en agua de 1los metales terrecalcalinos
o del magnesio.

10,~ m MEJORAS INTRODUCIDAS EN EL OBJETO DE LA PATENTE
PRINCIPAL NUMERO 159.,190",- Segun se describe y reivindica en
la presente memoris descriptiva,

Consta esta memoria de nueve hojzs foliadas y escri-

tas a mdquine por una sola de sus caras.

Madrid, 17 i%:izrii de 1941.
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