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H^sCRiPTlVA 

para aaLici ta r

P A T E N T E  ^ E I  N V E N C I

e n

E S P A Ñ A  

por VEINTE años 

a noiDbre de AMERICAN CYANAMID CO^ANY, entidad norteame- 

ricara , estahlecida en 30 Rockefe ller Plaza, Nueva York, 

N ,Y., Estados Unidos de America por:

* UN PROCEDI MiEII'TO P̂ IRA C3LOR :AR AUIMniTOS, DROGAS Y COS-

MSTICOS

-O -O -O -O -O -O -O -O -O -O -O -O -O -O -O -O -O -O -O -O -O -O -O -O -O -O -O -O -.

Este invento se r e f ie re  a nuevos azo-colo- 

rantes de la  fórmula sigu iente:

R'O
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donde R y R' s ign ifican  grupos ale ohilos in fe r io res  con 

no más de cuatro átomos de carbono, y a l coloreado de pro­

ductos de frutas, y más en particu lar, a l coloreado de fru ­

tos c ítr ic o s  con estos nuevos colorantes.

Huíante muchos anos ha venido siendo costum­

bre, colorear ¿etenninadas frutas y  horta lizas, con ob jeto 

de rea lzar e í  co lor naranja propio de su variedad y mati ­

ces ro jos . ¡Para ta l f in  se ha empleado un odoran te aproba­

do. e l F.D. y 0. Red 32, e l cual es una mezcla de monoazo- 

colorantes derivados de una mezcla de orto, neta y para x i-  

lid inas que contienen e l meta isómero en cantidades de has- 

taaSO#. Las x ilid in as  mixtas se diazotan y  se copulan con 

beta-nafto l. E l co lor usado con anterioridad, al que desde 

ahora en adelante nos referiremos en esta Memoria bajo la  

denominación abreviada de "Red 32". tiene un s e iio  inconve­

niente, por no ser de manera alguna inocuo. Ri bien su to x i­

cidad no es elevada, resulta nh obstante sustancial, cuando 

se administran grandes cantidades del colorante. De hecho es­

tán en tiarcha gestiones que habrán de conducir a su desapro­

bación.

Los colorantes d e l presante invento se carac­

terizan  por su toxicidad extraordinariomente baja, mucho me­

nor que la  de l Red 32, habiendo mostrado una afinidad exce­

lente para los alimentos que ofrecen problemas de colorea­

do, ta les como lo s  frutos c ít r ic o s . S i bien todos los  ca lo­

rantes del presente invento tienen propiedades colorantes
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sa tis fa c to rias , ex iste empero alguna d iferen cia  entre sus 

miembros, mostrando aquellos en los que R y  R* son m etilo, 

la  mayor a fin idad para naranjas, tanto fren te  a la s  célu­

la s  oleosas, como fren te  a la s  fib ras de la  cáscara. Para 

lo s  casos en que sea de importancia un máximo de s o lu b ili­

dad de a ce ite , como per ejemplo, cuando se tra ta  de colo­

rear alimentos ta le s  como mantequilla, o de colorear deter­

minados cosméticos, a s i como también gasolina, aceites , ce­

ras, barnices, e tc . , los colorantes en lo s  que R y  R* t i e ­

nen más de un átomo de carbono, manifiestan por lo  general, 

una solubilidad en aceite algo mayor. Los colorantes del 

presente invento no se lim itan  a aquellos, en los que R y  

R* son los  mismos, incluyen también odorantes de éteres 

mixtos de 2 ,5-d ih idroxian ilina. ¿*on t íp ic o s  lo s  colorantes 

obtenidos mediante copulación con beta-nafto l diazotado:2 ,5- 

dimetoxianilina, 2 ,5-dipropoxianiH ha, 2,8-dibutoxianilina 

y  la s  an ilinas isómeras 2-etoxi**5-matoxi y  8-etoxl-2-meto- 

x i .

de las ventajas del presente invento, es 

que la  fa lta  de toxicidad de lo s  colorantes del mismo, no es 

anulada par ninguna d ificu ltad  en su aplicación  para co lo ­

rear alimentos, especialmente en e l coloreado de naranjas,

Los procedimiento normales empleados con e l  Red 32 pueden 

ser u tilizados , no siendo necesario que e l  usuario aprenda 

nuevas técnicas de ap licación .

HL invento será ilustrado con más de ta lle  en 

loa ejemplos siguientes, en lo s  que la s  partes se re fie ren

3 -
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sianpre a peso, mientras no se especifique lo  contrario.

1

5

A 2-tX) partes de agua y 24 partes de ácido 

c lo rh íd rico  de peso espec ífico , 1.19, se agregan 34 partes 

de 2,5-dim etoxianilina. La solución resultante se c l a r i f i ­

ca deapuós mediante f i l t r a c ió n  y se en fría  bruscamente. Se 

10 agrega a continuación una s elución de n it r i t o  sódico a l 40%,

hasta que queda completa la  diazotación, para lo  cual se r e ­

quieren alrededor de 35 partes de dicha solución. 31 diazo 

en solución se agrega despuós a una solución f r ía  de beta- 

n a fto l preparada mediante mezcla de 28,8 partes de beta-naf- 

16 to i,  400 partes de agua, 61 partes de una solución de hidró­

xido sódico (que contenga 20 partes de hidróxido sódico por 

100 partes en voldmen de solución), y 68 partes de carbona­

to sódico, y  dejando en fr ia r  bruscamente.

31 mohoazo-colorante de color pardo r o jiz o  ob- 

20 tenido, se a ís la  por fi lt ra c ió n , se lava con una solución

de hidróxido sódico, y despuós se lava con agua hasta que­

dar l ib re  de a lc a l i ,  se seca y se r e c r is ta liz a  desde 300 par­

tes de tolueno la . N&. Se obtienen v a r i l la s  parias relucien­

tes con punto de fusión 157-1589 0. cuyo a n á lis is  concuerda
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con los valores calculados. 220570

5

Una cantidad de 3 ,5 -d ietox ian ilina  equivalen­

te a 36 partes, se diazotiza  por e l procedimiento para la  

^8-d im etoxian ilina  descrito  en e l  Ejemplo 1.

Una solución de 40 partea de beta-nafto l, 91 

10 partes de hidróxido sódico en solución (30 partes de NaOH poi­

cada 100 partes de voldmen de la  s elución) y 68 partes de 

ceniza de sosa en 450 partes de agua, es enfriada y se agre­

ga, agitando, la  diazo-s elución del párrafo 1,

Se a ís la  e l producto y se lava por los  procedí- 

15 mientes de l Ejemplo 1, La pu rificac ión  se rea liza  mediante

rec r is ta liza c ió n  desde etoxietanol mejor que desde tolueno, 

ál producto rec r is ta liza d o  una vez, se obtiene en tonalida­

des rojas pardo obscuras, con punto de ¡fisión 151 -  155SC. 

Renovadas recris ta lizac ion es  elevan e l punto de fusión a 

80 156-15?Si KL aná lis is  con respecto a O, H y N, concuerda con

lo s  valores calculados.
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MIMELO 3.

CHg-CHg-CHg-CHg

Una cantidad de 2,5-dibutoxianilina equiva­

len te a 47 partes, se diazota por e l procedimiento d e l 

Rjemplo 1. de agrega, a continuación agitando, a una sdLue 

10 ción fr ía  de 40 partes de beta -na fto l, preparada de acuer­

do con e l  Ejemplo 2.

¡áe a ís la  e l  producto y se la va  segdn se ha 

descrito en e l Ejemplo 1, Recristalizando desde e tox ie ta - 

nol, se obtienen agujas rojo-pardas con punto de fusión 

1S 130 -  133*0. El aná lis is  de este producto muestra íntimo

acuerdo con los valores calculados para C, H y  N.

MIMELO 4.

30

Una cantidad de hidrocloruro de 2-etoxi-5- 

metoxianilina (obtenido por e t ila c ió n  y  reducción de
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4-metoxi-2-nitrofenol) equivalente a 14 partes, se diazo­

ta por el procedimiento del Ejemplo 1. Se agrega después a 

una solución fr ía  de 9,9 partes de beta-naftol, preparada 

de acuerdo con e l  Ejemplo 2,

Se a is la  el producto y se lava segdn se ha 

descrito en el Ejemplo 1. El material bruto puede ser re - 

cristalizado desde metoxi etanol. El compuesto resultan- 

te% obtenido en forma de agujas de color rojo obscuro, co­

lorea los alimentos en varias tonalidades de naranja y ro­

jo.

ü-e repite e l procedimiento del Ejemplo 4, 

sustituyendo la  sal de 2-etoxi-5-metoxianilina por e l isó­

mero de la  2-metoxi-5-etoxianilina. E l colorante obtenido 

es similar en aspecto a l del producto del Ejemplo 4, y co­

lorea alimentos en varios matices de naranjagrrojo.

<3e prepara una emulsión de colorante disol -  

viendo 5 partes del colorante del Ejemplo 1 en 80 partes 

en volómen de una mazóla que contenga 26 partes en volu­

men de un disolvente hidroearbonado liquido, de gama de 

ebullición de 190 ** 860*0, con un contenido de alrededor de 

80% de hidrocarburos aromáticos, y 26 partes en volómen de 

terpinol, y agregando esta solución a 690 partes en volumen
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de una solución de ole ato sódico al 5,6% a S8*C. A 600 

partee en voldman de agua, se agregan 10 partes en volómen 

de la  amuláión del odloráHteg-^^$<í#Aad o^e el baño de d is­

persión resultante a 50*C,

S Una naranja de valencia coloreada en este

baño ofrece un color prbpio de su v a r i a d ,  sustancialmente 

uniforme resistente.

EJEMPLO 7.

Se prepara un baño de colorante disperso de 

10 acuerdo con el Ejemplo 6, A. este baño se agrega una mace- 

ración de nuez de nogal blanco americano. Al cabo de po­

cos minutos, se asaca la  maceración de nuez de nogal blan­

co americano y se lava con agua. Se halla coloreada unifor­

memente, realzándose e l color propio de su variedad.

15 COMPARACIONES CE TOXICIDAD

ña toxicidad de los miembros típicos de los  

colorantes del presente invento, fuó determinada y compara­

da con la  del Red 38, mediante ensayos de toxicidad aguda 

y crónica en ratones blancos. Rn cada ensayo se emplearon 

80 10 ratones, y en los ensayos de toxicidad crónica se dió

a una muestra de control de 10 ratones e l mismo alimento^ 

pero sin colorantes, bebido a l pequeño tamaño del animal 

de ensayo, los ensayos sobre toxicidad aguda, que implican 

una inyección intraperitonal, ofrecen una posibilidad de

6
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daño accidental para un ratón ocasional, de modo que 

e l error de ta les  ensayos es de aproximadamente lu^ o de 

1 ratdn en una muestra de 10

La toxicidad aguda Aid determinada por in - 

5 yección in traperitonal a dos n iveles, 1024 y  2Ó48 mg/kg.

La labia si guíenle muestra lo s  resultados:

1024 mg/kg 2048 mg/kg
F

Colorante del Ejemplb 1 0/10 0/10

Colorante d e l Ejemplo 2 1/10 0/10

10 Colorante d e l Ejemplo 3 0/10 1/10

Red 32 1/10 9/10

Obsérvese qme dentro del e rro r  experimental, 

los colorantes de lo s  Ejemplos 1 a 3. no mostraron t o x ic i­

dad aguda, incluso a l n ive l más a lto . El Red 32 mostró

15 una toxicidad muy elevada a l n ive l máBtálto: 90% de m ortali­

dad. Los resultados de lo s  ensayos con colorantes de los 

Ejemplos 2 y 3, ilustran  e l margen de 10% del error experi­

mental, siendo e l  colorante d e l Ejemplo 2 mortal en un ra­

tón al n ive l bajo, mientras no lo  fuguen ninguno a l n ive l 

30 elevado, mientras que en e l Ejemplo 3, resu ltó  exactamen­

te  lo  contrario.

La toxicidad crónica fuó puesta de manifies­

to  mediante ensayos de alimentación de ratones blancos du­

rante 14 días con concentraciones variab les de colorantes. 

25 Como un ensayo de toxisidad crónica, incluso durante 14

días, puede no proporcionar un cuadro completo a l tenerse 

solamente en cuenta la  mortalidad de los  ratones, puede
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considerarse el téimino medio de ganada o de perdida de 

peso, puesto que s i tiene lugar una pérdida drástica de peso, 

ello  pueda indicar una toxicidad^ incluso a pesar de que 

algunos de los ratones no hubieran muerto,40. prinBr ensa­

yo se realizó con proporciones de 0,8 y 1,0% de colorante 

en el alimento. Los resultados se baílam e señados en la  

.t.aRLa siguiente i

Proparcida de mortalidad

(variaciones de peso corporal, entre pa­
réntesis )

0,5% colorante 1,0% colorante en 
en la  dieta, la  di eta_____ _

Colorante del Bjemp. 1 0/10 e/LO

Red 32 9/10 (-25%) 10/10

Obsérvese, que en el caso del colorante del 

Ejemplo 1, no existid mortalidad en ninguna de la s  propor­

ciones de alimento. Con el ned 32, a da proporcién inferior, 

murieron 90% de los ratones, siendo la  pérdida media de pe­

so de 25%, lo  que indica, que incluso el ratón supervivien­

te era un animal muy enfermo, caso de no considerarse ya un 

animal realmente moribundo. A la  proporción más alta, la  mor­

talidad fdé de 100%

Como no existió mortalidad incluso a la  propor­

ción más a lta  con el colorante del Ejemplo 1, se hicieren 

nuevos ensayos, alimentados otras dos series de ratones blan­

cos con una dieta a la  que se agregaron S% y 8% del coloran-
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te del Ejemplo 1# Al cabo de 23 días, no se observó mor­

talidad, incluso entre los ratones que recibieron S% del 

colorante en la  áLeta.

Esta solicitud que corresponde a la  presen­

tada en los  .astados unidos de América e l 10 de Marzo de 

1984, bajo e l minero 418.420, se acoge a los beneficios 

del artículo SL del vigente Estatuto sobre Propiedad In­

dustrial.

- O -  N O T A  -  O -

Los puntos de invención propia y nueva que 

se presentan para que sean objeto de esta solicitud de 

Patente de Invención en EspaEa. por VEINTE asos, son los 

siguientes:

1 * . -  Un procedimiento para colorear alimen­

tos, drogas y cosméticos, ta les como frutos cítricos, ca­

racterizado por aplicarse á los materiales a colorear un 

monoazo-colorante de la  fórmula.
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donde R y R* representan grupos alcohilos con no más de 

cuatro átomos de carbono.

29.- Un procedimiento de acuerdo con la  r e i -  

vindicacidn 1, caracterizado porque el azo-eolorante es

!

39.- Un procedimiento de acuerdo con la  re i­

vindicación 1, caracterizado porque e l aso-colorante es:

49,- Un procedimiento de acuerdo con la  r e i­

vindicación 1, caracterizado porque e l a z o-color ante es:

— 12 <—
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5 * .-  un procedAmiento de acuerd o con Ta r e ís  

vindicación 1, caracterizado porque e l  azo-cdorante es:

6 * ,-  Un procedimiento para colorear alimen­

tos, drogas y cosméticos*

ia l  y como se ha descrit o ai la  memoria que 

antecede, y con lo s  fin es  que se han especifLcado,

10 ^sta memoria consta de trece hojas escr ita s

a máquina por una acia cara*

Madri d* *  9 MAR 195$)

r f,
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