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WBEOHIE  DESCRLPEIVA

para galicitar ' ,ﬁf
PALIENTE VE INVENGCION *
en
ESPARNA

por VELILE afios
a nombre de AMERICAN CYANAMID COuPANY, entidad norteame-
ricam, establecida en 30 Rockefeller Plaza, Nueva York,

N,Y.,, Bstados Unidos de América por:

» UN PROCEDL MITNTO PARA COLOR AR ALIMENTOS, DROGAS Y COS-
HBTICOS », -
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Bate imvento se reficre a nuevos azo-c0lo-

rantes de la f£érmula siguiente:
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donde R y R' significan grupos alcohilos inferiores con
no mde de cuatro dtomos de carbono, y al coloreado de pro-
ductos de frutes, y mds en paurticular, al coloreado de fru-
tos citricos con estos nuevos colorantes,

Jurente muchos aiios ha venldo siendo costum-
bre, colorear detemmimadas frutas y hortalizas, con objeto
de reelzar el color narenja proplo de su variedad y mati -
ces rojos, Para tal fin se ha empleads un cdorante aprobé—-
do, el ¥.0, y C, Red 32, el cual es una mezcla de monoazo-
colorantes derivados de una mezcla de orto, meta y para xi-
lidinas gw contienen el meta isdmero en cantidades de has-
taaB0 %, Las xilidinses mixtas se diazotan y se copulan con
beta-naftol, ¥l color usado con anterioridad, el gue desde
shara en adelamnte nos referiremos en esta Memaria bhgjo la
denominacién abreviada de »xed 32», tiene un serio inconve-
niente, por no ser de frane:;e alguna inocuo, I1 bien su toxi-
cidad no es clevadzs, resulte nd obstante sustancial, cuando
g8e aduministran granies cantidades del colorante., Ue hecho es-
t4n en mercha gestiores que hebrdn de conducir a su desgpro-
bzcidn,

Los ¢olorantes del nresente invento se carac-
terizan par su toxicidad sxtraordinariomernte baja, mucho me-
nor que lz del Hed 32, habliend o mostrados unza afinidad exce-
lente para los allmentos que ofrecen problemes de colorea-
do, tales como los frutos cftricos, S5i blen talos los calo-

rentes del presente imvento tiencen pro piedades colorantem
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satisfactorias, existe empero alguna diferencia entre sus

miembros, mostrando aquellos en los que i y x* son metiio.
la mEyor afinidad para naranjas, tanto frente a les célu-
las oleosas, como frente a las fibras de la cé4scara, Para

los casos en gqw sesz de importancia un mdximo de solubili-

"dad de amoglite, como par cjemplo, cuando se trasta de colo=

rear alimentos tales como mantequille, o de colorear deter-

mirado s cosméticos, asi como también gasolina, sceites, ce-
ras, barnices, etc., los colorantes en los quwe k y R* tie-~
nen mds de un dtomo de carbono, manifiestan par lo general,
ﬁna solubilidad en aceite algo mayor. Los colorantes del
presente imvent o no se limiten a aquellos, en los que R ¥y
R' son los mismos, incluyen tumbién c dloramtes de dteres
m:?.xtc’:a de Z2,5~dihidroxianiling, =»on tIpicos los colorantes

obtenidos mediante copulacidn con beta-naftol dimszotado:2, 5-

- dmetoxianilina, 2, 5-dipropoxianiliha, 2,S5-dibutoxianilins

¥ lag anilinas isdmeras 2-etoxiwbS-metoxi y S-etoxi-2-meto-
xi, |

.Una de las ventajes del presente ;Lm'r'ent‘o. es
quwe la falta de toxicidad de los colorantes del miémo. no es
enulade por ninguna dificultad en su aplicacidn para colo-
reer alimentos, especislmente en el coloreado de naranjas,
Los procedimiento normales empleadcs con el Hed 328 pueden
ser utilizados, no siendo necesario que el usuario aprenda
nuevas tdcnicas de aplicacidn,

Bl invento serd ilustrado con mfs detalle en

los ejemplos siguiembes, en los que las partes se refieren
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8i empre a peso, mientras no se especifique lo contrario,

* Do niwiPlO 1

i 800 partes de augun y 24 partes de decido
clorhfdrico de peso especIfico, 1,19, se agregan 34 partes
de 2,8~dilmetoxianilina, La solucidn resultante se clarifi-
ca despuds mediunte filtracidn y se enfrfa‘ bruscamente, Se
agrega & continuacidén una soluweidn de nitrito sédico al 40%,
hasta que gquada completa la diazotacidn, para lo cual se re-
quisren slrededor de 35 partes de dicha solucidn, El diazo
en solucidn se agrega despuds a una salucidn frfa de beta-
naftol preparada mediante mezcla de 28,8 partes de beta-naf-
tok, 400 partes de agua, 6l partes de una sdlucidn de hidré-
xidbo sddico {(que coatenga 20 partes do hidrdxid‘o sddico por
10 Apartes en voldumen dz solucidn), y 68 partes de carbona-
to s&dico, y dejando enfriar bruscamente,

Bl mohoazo-colorante de color pardo rojizo obw
tenido, se uisla por filtracidn, se lava con una solucién
de hidrdxido sddico, y despuds se lava con aguz hasta que-
dar libre de wlcali, se scca y sz recristaliza desde 300 par-
tes de tolueno ¥a, NA. Se obtienen verillas parfas relucien-

tes con punto de fusidn 157-158% O, cuyo andlisis concusrda
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con los valores calculados,

BJEMPLO 8.

OGaHS

I

\

HsC20

Una cantidad de 2,5-dietoxianilina equivalen-
te a &6 partes, se dlazotiza por el procedimiento para la
2§ B-dimetoxianilina descrito en el Bjemplo 1. |

Una solucidn de 40 partes de beta-naftol, 91

pertes de hidrdxido sddico en solucidén (20 partes de HalH por

cada 100 partes de voldmen de la sclucidn) y 68 purtes de
ceniza de gosa en 450 partes de agua, o8 enfriada y se ugre-
ga, agitando, la diazo-sdlucidén del pdrrafo 1,

Se aisla el producto y se lava por los proccedi-
mientos del Yjemplo 1, La purificacidn se realiza mediante
recristzlizacidn desde etoxiet:nol mejor que desde tolueno,
©“l pralucto recristalizad o una vez, se obtiene en tonalida-
des rojas pardo obscuras, con punto de fusidn 151 - 1559C,
nenovadas recristalizaciones elevan el punto ée fusidn a
156-157% Bl andlisis con respectoa C, Hy N, concucrda con

los valores czlculadoa,
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IuPLO 3,
CHyg-OHy-CHp=CHp

GHs-CHZ—ng-CHé

Una cantidad de 2,5-~dlbutoxianilina equiva-
lente a 47 partes, se diazota por el procedimiento del
wjemplo 1. Se agrege a continuacidn agitando, a uma sdlue

10 cién fria de 40 partes de beta-naftol, vreparada de acuer-
do con el ijsmplo 2,

> aisla el producto y se lava segln se ha
deserito en el Ejemplo 1, Hecristalizando desde etoxieta-
nol, se obtienen agujas rojo-pardas con punto de fusidn

15 130 - 132¢C, 1 andlisis de este producto muestra fntimo

acuerde con los valores calculados para C, H y R.

ZAN

20

Una cantidad de hidrocloruro de Z-etoxi-5-

metoxianilina (obtenido por etilacidn y reduceidn de
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4-metoxi~2~-nitrofenol) equivalente a 14 partes, se diazo-
ta por el procedimiento del Bjemplo 1. S¢ agrega después a
una solueidn frfe de 9,9 partes de beta-naftol, preparada
de acuerdo con el Ejemplo 2,

Se aisla el producto y se lava segln se ha
descrito en el Bjemplo 1, &1 material bruto puede ser re-
cristalizado desde metoxi etanol. #1 compuesto resultan-
tek obtenido en forma de agujas de‘ color rojo obscuro, 00-

lorea los alimentce en varias tonalidades de naranja y ro=-

Jo.
sy mBIO 6,

we repite el procedimiento del Ejemplo 4,
sustituyendo la éal de 2-etoxi-S-metoxianilina por el isée
mero de la 2-metoxi-S~etoxisnilina, Bl colorante obtenido
es similar en aspescto al del producto del Ejemplo 4, y co~

lores alimentos en varios matices de naranjeyrojo.

o b0 6,

Se prepara una emulsidén de colorante disol -
viendo 5 partes del colorante del EBjemplo 1 en 60 partes
en voldmen de una mezocle que contenga 25 partes en vold-
men de un disalvente hidrocarbomado 1¥quido, de gama de
ebullicidn de 190 - 2602?C, con un contenido de alrededor de
80% de hidrocarburos aromfticos, y 86 partes en voldmen de
terpinol, y agregando esta sclucidn a 590 partes en volumen
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de unma solucidn de oleato sédico al 5,5% a 38%, A 600
partes en voldmen de agua, se agregan 10 partes en voldmen
de la emulaidn del coloramte, ciiliesitdnd se el bafio de dis-
peréidén resultante a 50%C, |

Una ‘naranje de valenoia coloreada en este
bafio ofrece un color propio de su variedad, sustanclalmente

uniforme resistente,
EJEMPIO 7,

Se prepara un bafio de colorsnte diesperso de
acuerdo con el Ejemplo 6.. A este bafio se agrega une mecew
racién de nuez de nogal blenco americano. Al cabo de po-
cos minuto®, se ssaca la maceracidn de nuez de nogal blan~
O americano y se lava con agus, e halla ccloreada unifor-

memente, reslzdniose el color propio ‘de su variedad.

e toxicidad de los miembros tipicos de los
colorantes del presente invento, fud determinade y compare-
da con la del ked 38, mediante ensayos de toxicidad aguda

y c.idnica en retones blancos, Bn cada enssyo se emplearon

10 ratones, y en los ensayos de toxicidad srdnica se did

e una muestra de control de 1O ratcnes el mismo alimento,
pero sin colorsntes, webido al peguefio tamafio del animal
de ermsayo, loe ensayos sobre toxiocidad aguda, Quwe implican
una inyeccidn intraperitonsl, ofrecen una posibilidad de
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daiflo accidentadl pera un ratdn ocasionnl, de modo que
el error de tales ensayos es de apreximad’amente lux o de
1 ratén en una muestra de 10

La toxicidad aguda fué deteraimds por in-
yeceidn intraperitonal z dos niveles, 1024 y 2048 mg/kKg.
Lo Yabla siguiente muestra los resultados:

1024 mg/ke 2048 mg/kg

Colorante del ujempld 1 0/10 0/10
‘Colorante del ijemplo 2 1/10 O/lov
Goloramte del Wjemplo & 0/10 1/10
Red 32 | 1/10 9/10

Obsdrvese que dentro del error experimemntal,
los colorantes de los Bjanplos 1 a 3, no mostraron toxici-
dad aguda, incluso &l nivel mds alto. Bl Red 32 mostrd
unz toxicided muy elevada al nivel mdg*alto: 90% de mortali-
dad, Los resultad® de los enssyos con colorantes de los
Bjemplos 2 y 3, ilustran el margen de 10% del error experi-
mental, siendo el colorante del ¥jemplo 2 martal en un ra-
tén al nivel bajo., misntras no lo fugsen ninguno al nivel
elevado, mientras que en el u#jemplo 3, resultd exasctamen-
te lo contrario.

La toxicidad crdnica fué puesta de manifies-
to mediunte ensayos de alimentacidn de ratones blarncos du-
rante 14 _djfas con concentraciones variables de colorantea,
gomo un ensayo de toxicidad crdnica, incluso durente 14
dlag, puede no proporcionzar un cuadro completo al tenerse

solamente en cuenta la mortalidad de los ratones, puede
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considerarse el término medio de ganacia o de pérdida de
peso, puesto que si tiene lugar una pérdida drdstica de peso,
ello puedd irdicar una toxicidady imcluso a pesar»de guwe
gl gunos de los ratones no hubieran muerto.¥l primer ensa-
yo Be realizd con proporciones de Q0,5 y 1,0% de colorante

en el alimento., Los resultads se mllanre sefiados en la

‘wabla siguiente!

Proporcién de martalidad

{variaciones de peso corparal, entre pa-

rentesis)
0,5% colorante 1,0% colorante en
en la diesta, la di eta
Colorante del Ejemp. 1 0/10 " of10
Red 32 - 9/10 (-25%) 10/10

Obsérvese, que en el caso del eolorante del
sjemplo 1, no existidé mortalidad en ninguna de las propor-
ciones de alimento, Con el ned 32, & la proporcidn inferiox,
murieron 90% de los ratones, siendo la pérdida media de pe-
Bo de 285%, 1o que indica, que incluso el ratén supervivien-
te era un animal muy enfermo, oaso de no considerarse ya un
enimel reslmente moribundo, & la proporcidn mde slta, la mor-
talidad fué de 100%

Como no existid mortelidad incluso a la propor-
clén'més alte con el colorante del Ljemplo 1, se hicieron
nuevos ensayos, alimentados otras dos series de ratoneé blan~

co® ocon una dieta a la que me agregaron 8% y 6% del coloran-
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te del sjemplo 1, Al cabo de 28 dfas, no se observé mor-
talidad, incluso entre los ratones gue recibieron §% del
colorante en la dieta,

#sta solicitud que carresponie a la presen-
tade en los rstados Unidos de smérica el 10 de Marzo de
1954, bajo el ndmero 415,420, me acoge a los beneficios
del artfculo Hl del vigente Estatuto sobre Propiedad In-

dustrial.

-0 - NOT & -0

Los puntos de imencidn propia y nueva que
se presentan péra qwe sean ohjeto ée esta solicitud de
‘Patente de Invencidn en Eepafia, por VEINTE afios, son los
 sigulentes:

1%,=- Un procedimient o para colorear alimen-
tos, droges y cosméticos, tales como frutos cftricos, ca-
racterizedo por splicarse & los materiales s colorear un

mongazo-colorante de la fdmule,

, OH
e R |



donile R y R' representan grupos alcohilos con no mds de

cvatro dtomos de carbono.
£2,~. Un procedimiento de acuerdo con la rel.

vindicacidn 1, caracterizado porque el azo-colorante es

3%2,- Un procedimiento de acuerdo con la rei.

vimdicacidn 1, céra.cterizado porque el azo-colorante es:

10 Qigns
=
\

‘?2350

4%,- Un procedimiento de acuexdo con la rei-

vindi cac idn 1, caracterizado porque el azo-oolorante‘es:

s =
/‘ — N = N-—
' N\
c 21{50

15

#
mw"
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B®,. un procedimiento de acugdo c§nZBQeic

vimicaoldn 1, caracterizado porque el azo-colorante es:

6?,~- Un prooedimiento para colorear alimen-
tos, drogas y cosméticos.

+al y como se ha descrito en la memoria que
antecede, y con los fine8 que se han especi ficada,

~B8ta wemoria consta de trece hojas escritas
& mdquina por una sla cara,

wadria, -9 MAR 19550

P, A.
Aberts de

- 13 -~
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