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INTRODUCCION

A ignto del problema:

E1 " Solvente Violeta 8 “ o " Base de Violeta de Metilo"”
®s8 un colorante orgAnico sintético, .darivado de la N,N Dime-
tilanilina que se utiliza como materia prima en la fabrica-
éibn de tintas para boligrafos. Los requerimientos de este
colorante (en si de todos 1los colorantes empleados en tintas
para boligrafos) son muy exactos, ya que las tintas para bo-
1igrafos necesitan tener ciertas caracteristicas especificas
para la obtencién de una buena escritura asi como el
buen funcionamiento del boligrafo (que no gotee, que no se
tape, etc). Dichas caracteristicas dependen en gran parte de

‘l1a buena calidad del colorante.

Aétun?menca los fabricantes de tintas para bolligrafos
se encuentran con el inconveniente de que el "Solvente Viole-
ta 8" fabricado en nuestro pals no reune 1Jlos requisitos

indispensables por 1o que es necesario importario.
1.2. objetivo:
Contribuir al estudio de 1la sintesis del "Solvente Vio-

leta 8" o "Base de Violeta de Metilo" en el laboratorio, con

miras a implementar, a posteriori, su produccidén a escala



industrial, teniendo la pretencidn de obtener un producto que
reuna Tos requisitos necesarios para poder ser utilizado en

la elaboracidn de tintas para boligrafos.
1 Hipdtesgis:

Con una técnica cuidadosa y reproducible pusde obtenerse
a escala laboratorio, un producto de alta calidad, cuyas
constantes fisicas y quimicas puedan ser obtenidas sin varia-
'cionas de importancia, el cudl se podrA fabricar posterior-
mente a nivel industrial, lo que abre un nuevo campo de ac-

cidn en México, ya que no serd necesario importario.
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INFORMACION GENERAL SOBRE EL TEMA

2.1, Generalidades de los colorantes

Se conoce como colorantes a Jlas sustancias capaces de
comunicar a otras una coloracién determinada, ya sea la que
posesn o la que pueden producir en ciertas condiciones.(9)

Los colorantes se clasifican en:

////Anorg‘nicos

Colorantes ’////,Animnles
Naturales:

OrgAnicos<::: \\\\\\vegetalas
Artificiales

La causa determinante del color &e los cuerpos es la
abgorcidn selectiva de las radiaciones del espectro visible;
asi serd rojo el cuerpo que absorba todas las radiaciones del
espectro menos las correspondientes al rojo, y aparece ana-
ranjado e1 que absorbe todas las radiaciones, menos las co-
rrespondientes al rojo y al amarillo. Como sdlo se percibe
una zona muy reducida de radiaciones (400-800nm) y el nimeroc
de las conocidas actualmente es muy considerable, resulta que

la nocidn del color es muy relativa y restringida.(5)



Existe una diferencia esencial entre un cuerpo coloreado
y una materia colorante; el primero, aunque estd dotado de
color, no es capaz de comunicarlo .a Otros cuerpos, y 81 &e
empleara para colorearlos, sdlo se lograria revestir l1a su-
perficie de 1os mismos en forma de pigmentos, como ocurre con
las pinturas y ciertos estampados. En cambio la materia co-
lorante penetra en el 1interior de las fibras, impregnandolas
y formando con ellas un todo homogéneo que tiene el carécter
de combinacidén quimica, por 1o que es dificil de eliyinnr
posteriormente.

La materia colorante o cuerpo colorante debe contener
ciertos grupos atdmicos, generalmente sencillos y dotados .de
enlaces dobles, llamados “croméforos"”, que comunican colora-
cidn al edificio molecular en gue se encuentran:' Este edifi-
cio molecular debe ser rico en carbono, ya que en ca56
contrario los cromédforos no ejercerian influencia; por esto
en la serie acliclica son muy pocos 10s compuestos colorea-

dos. Los principales "croméforos son":(5)

~-NO nitroso
=NO, nitro
=N=N- azo
-N=N- azoxi

(1}

[o]
=C=C= eténico
=C=0 carbonilo



=C=NH imino
=C=§ tio
Al conjunto del grupo “"cromdforo"” con el ndcleo ciclico
que lo contiene se denomina grupo “cromdgenc”, que no es to-
davia materia colorante sino sdlo, cuerpo coloreado. Por
ejemplo: el croméforo -N=N-, uniéndose con el nlicleo bencé-

nico, forma el respectivo "cromégeno”:
@ ©
Para formar la materia colorante es necesario que en la
molécula del cromdgeno se encuentren otros grupos, los 1lama-
dos "auxocromos”, los cuales comunican al cromdgeno propieda-
des Acidas o bAsicas. Algunos ejemplos de auxocromos son:
- COOH carboxilo

~ S04H sulfonico

- CO - A acilo

- OH oxhidrilo
- NH, amino
- NR, amino

u otros grupos anilogos
Donde A = radical aciclico o ciclico
R = radical alcohilo o arilo
E1 verdadero colorante, resulta de satificar los auxo-
cromos, con Alcalis si son de naturaleza acida y con Acidos

si son de naturaleza bdsica. Ejemplo:



o *CIH

Amarillo de Anilina (clorhidrato de aminobencenazobenceno)

=N=N- Croméforo
@ :N—© cromdgeno
Auxocromo

NHg * CIH Auxocromo salificado

con acido clorhidrico

En una materia colorante puede haber varios auxocromos;
ciertos auxocromos 1lamados “batocromos” tienden a obscurecer
el color de la sustancia derivandolo hacia el verde, violado,
azu?! o negro, (generalmente grupos NH:. OH; alcohilos y ari-
los). Otros auxocromos llamados “hipsocromos” tienden a
aclarar el color, de rojo, anaranjado, amarillo o incoloro,
{generalmente grupos acilos como: -~ CO - R, - CO - A etc.,
donde R=radical alcohilo o arilc y A=radical aciclico o ci-
clico).

Existe una relacién entre el peso molecular del colo-
rante, el nimero de auxocromos (batocromos e hipsocromos) y
su coloracidén, en general puede decirse que para el mismo nd-
mero de auxocromos, los colorantes de un mismo tipo tienden

tanto mas a oscurecer cuanto mas elevado sea el peso molecu-



lar de los nucleos del cromdgenc que contenga la molécula del

colorante.(5)

2.2. Materias Primas y Productos Intermedios para_ la fabrica-

cidn_de colorantes artificiales del carbono:

Los precursores de los colorantes son 1lamados "produc-
tos intermedios”, que se obtienen por medio de una variedad
de reacciones quimicas, a partir de simples materias primas,
que usualmente son compuestos ciclicos aromaticos tales como:

benceno y naféa]eno.(la)

2.2.1. Fuentes de materias primas:

Las materias primas derivan de dos fuentes principales:
91 alquitran de hulla y el petrdleo.

El alquitran de hulla resulta de 1la pirdlisis del car-
bdn y se obtiene principalmente como un subproducto en la ma-
nufactura del “"coque” para la industria del acero, 1los pro-
ductos recuperados de 1a destilacidén fraccionada &eI alqui-
tradn de huila han sido las materias primas tradicionales para
la industria de los colorantes, contenidos en la parte oleosa
de los Tiquidos destilados, que constituye aproximiddamente el
40% del destilado total; entre los compuestos mas importantes
se encuentran: benceno, tolueno, xileno, naftaleno, antrace-
no, pireno, piridina, carbasol, fenol y cresol.

La industria del petrdleo es ahora 1la mayor fuente de




benceno, tolueno, xilenoc y naftaleno, el patrdleo despiazd al
alquitradn de hulla como la principal fuente de estos compues-
tos aromaticos después de 1a Segunda Guerra Mundial, porque

era relativamente barato y abundantemente disponible.(5,13)

2.2.2. Productos Intermedios:

Los productos intermedios son derivados halogehados,
nitrados, nitrosadcs, sulfonados y aminados de las materias
primas, as) como los que resultan de la coexistencia en una
misma molécula de varias de dichas funciones y de la combina-
cidon de ellos con radicales alcohdlicos y diversos productos

de oxidacidn y reduccidn. (1)

2.3. Clasificacién_y nomenclatura:

E1 nimere de colorantes que prepara la industria es muy
alto, alrededor de 8000 quimicamente diferentes (9); anti-
guamente eran llamados “colorantes de anilina” por ser la
‘anilina el compuesto a partir del cual se obtuvieron los pri-
meros colorantes artificiales, afios mas tarde al lograrse la
sintesis de 1a Alizarina y compuestos con propiedades seme-
Jjantes a ésta, se establecid la distincidn entre: "Coloran-
tes de Anilina” y “Colorantes de Alizarina“, hace muchos
afos era posible incluir a todos los colorantes en estos gru-
pos pero actualmente no bastan para clasificarlos.(9)

Desde el punto de vista de sus propiedades tintoreas, se



dividen en "sustantivos y adjetivos", los primeros tienen la
propiedad de tefir las fibras directamente sin e) auxilio de
otro producto; los “adjetivos” son 1os que para actuar sobre
las fibras necesitan que éstas hayan sido tratadas por diver-
sos compuestos quimicos, 1lamados “meordientes”, que tienen
la propiedad de formar una combinacidn con el colorante, de-
nominada “laca”, que puede fijarse sobre la fibra y colo~
rearia; no todos los colorantes son sustantivos o adjetivos
para las diversas fibras, puesto que se comportan de distinto
modo segin se trate de fibras animales o vegetales.(5)

Los colorantes “monogenéticos” son los que dan siempre
el mismo color, que sblo puede variar en intensidad y “poli-
genéticos” son los que dan distintos colores segin el mor-
diente con que se fijen.(11)

De toda esta clasificacidn no queda hoy mas que sus
nombres, algunos de los cuales Se usan para expresar ciertas
cualidades de los colorantes.

Actualmente el sistema de clasificacidn dual usada en el
"Color Index” (CI) es aceptado internacionalmente por las
industrias que fabrican colorantes y las que .los emplean como
materias primas para la fabricacidn de otros productos (20),
éste fué adoptado en la segunda edicidn de 1956, y prevalece
en la tercera edicidn de 1971; este sistema agrupa a los co-
lorantes de acuerdo a su clase quimica con un nimero CI para
cada compuesto quimico y de acuerdo a su uso o aplicacidn con

un nombre CI para cada uno, sea elaborado por uno o varios



fabricantes, este nombre CI del colorante se deriva de la
clase de aplicacidén a la que pertenezca, el matiz y un ndmero
secuencial, ejemplos: CI Acid Yelliow 3, CI Basic Blue 41, CI
Solvent Violet 8, (CI Amarillo Acido 3, CI Azul Basico 41 y
CI Solvente Vicleta 8, . respectivamente). E1 nombre comercial
de un colorante generalmente también estd compuesto de tres
partes, la primera es la marca usada por el fabricante en
particular para designar 1a clase del colorante y su fabri-
cante, la segunda es el color, Yy lp tercera es una serie de
letras y niumeros usados come una clave para definir el matiz
y para indicar las propiedades importantes gque posee el co-
lorante; las letras claves usadas por diferentes fabricantes
no estan estandarizadas, 1o que puede causar confusién en la
identificacidn de los mismos. E1 sistema CI elimina esta
incertidumbre ya que contiene un sistema de agrupacion de ma-
tices en forma de hexdgono, en donde los colores primarios y
secundarios ocupan un segmento de dicha figura y los colores
terciarios se encuentran dentro de 1las Areas de los colores
primarios; si la férmula del colorante ha sido dada a cono-
cer por el fabricante, entonces se 1le asigna un numero CI de

cinco digitos (13,20).

2.3.1. Clasificacidn segdn su principal uso o aplicacidn:

- Colorantes Acidos: Son colorantes anidnicos solubles en

agua, con aplicacién en nylon, lana, seda, acrilicos modifi-



cados, papel, piel, alimentos y cosméticos.

- Coloruﬁtes Basicos: Son colorantes catiénicos, solubles en
agua, con aplicacién en, acrilicos modificados, nylon modifi-
cado, poliésteres modificados y papel; su uso original era
para seda, lana, y algoddn con mordientes tAnicos. Algunos
presentan actividad bioldgica y son usados en medicina como

antisépticos.

- Colorantes Directos: Son colorantes anidnicos, solubles en
agua, su aplicacidn principal es en algoddn y celulosa rege-

nerada, papel, piel, etc.

- Colorantes Dispersos: Colorantes no idnicos, generalmente
insolubles en agua, se usan en ho1iéster. nylon, diacetato y
triacetato de celulosa y fibras acrilicas, por su uso en fi-
bras sintéticas este grupo ha crecido mucho, y se le ha dado

mucha importancia.

- Colorantes Reactivos: Son colorantes que forman un enlace

" covalente con la fibra, generalmente algodén, 1ana o nylon.

- Colorantes Sulfurosos: Poco solubles en agua, en solucidn
de sulfuro tifien directamente el algoddn, pero el color no se

desarrolla hasta que se oxida el colorante sobre la fibra.



- Colorantes Tina: Colorantes insolubles en agua, Que se
aplican principalmente en fibras celuldsicas como leuco-sales
después de su reduccidn en un bafo alcalino, generalmente con
formas ceto-hidrosulfitos, se reoxidan y se regenera el colo-

rante insoluble.

- Colorantes Solventes: Su mayor aplicacién es en, gasolina,
barnices, lacas, tintas, grasas, aceites y ceras; su modo de
aplicacidn es disolviéndolo directamente en el sustrato, las
principales clases quimicas de este grupo son: azo, trife-

nilmetano, antraquinona y ftalocianina.

- Colorantes para mordientes: Tifien lana, piel y aluminio

anodizado; se aplican en conjuncién de sales de Cromo.
2.3.2. Clasificacidn segdn su estructura quimica:

Esta clasificacidn se basa en la comparacidén de los di-
ferentes cromdgencs, cada grupo puede clasificarse en
subgrupos, seguln 1os auxocromos gque contengan y las propieda-
des gue de ellos deriven; teniendo en cuenta que los ndcleos
de los colorantes pueden pertenecer a la serie bencénica o a
ia serie heterociclica, se forman dos grandes familias: Homo-
cliclica y Heterociclica.(5,14,20)

Colorantes Homociclicos: t.- Nitroso

2.- Nitro



Colorantes Heterociclicos:

8.
9.
10
11

12
13
14
15
16
17
18

19.

Azo

Estilbeno
Difenilmetanc
Trifenilmetano
Metina y Polimetina
- Indamina e Indofenol
- Aminocetona

.~Hidroxicetona

.~Antraquinona

.~Xanteno
.~Acridina
.~Quinoleina
.~Tiazol
.~Azina
.-Oxazina
.~Tiazina

-Suifurosos

2.4. Grupo de colorantes_de) Trifenilmetano:

E1 grupo de colorantes del

mais grandes e

importantes,

trifenilmetano es uno de los

al cual pertenece el "Soilvente

violeta 8" o “Base de Vicleta de Metilo“.

E1 trifeniimetano es el hidrocarburo fundamental de esta



serie de colorantes que fueron unos de los primeros en cono-
cerse. ’

La verdadera base de las materias colorantes de este
nombre no es el trifenilmetano, sino su derivado oxigenado,
1lamado trifenilcarbinol, es decir el alcohol terciario co-
rrespondiente; este alcohol pierde una molécula de agua y'se

transforma en un compuesto de estructura quinénica, que forma

el grupo crombégeno de los colorantes de este tipo.(5)

oH
[ c
. ]
Trifenilcarbinol Trifenilmetano

Este grupo cromdgeno tiene sus enlaces dobles unidos por
un lado al carbono terciario del trifenilmetanc } por el otro
pueden estar saturados por un atomo (R) de oxlgeno o por un
grupo amino que constituyen los c¢cromdéforos, resultando en
consecuencia dos subgrupos de derivados: Fucsona y Fucsonimo-
nio respectivamente.(5)

E1 subgrupo de 1a fucsona, como tiene caracter Acido,
deberd llevar auxocromos de 1la misma clase, éstos seran por
consiguiente, grupos fendlicos OH™ . En cambio, el subgrupo
del fucsonimonio; dada su alcalinidad, contendrd auxocromos
alcalinos, como 1os NHg y sus derivados sustituidos,

La formacidn de los colorantes correspondientes a los
dos subgrupos, fucsona y fucsonimonio, provistos de sus au-

xocromos, es consecuencia de la acidez o alcalinidad respec-



tivas de los mismos. Los del grupo de la fucsona se neutra-
l1izan con sosa y los del fucsonimonio, con Acido clorhidrico.
(5,14)

Los derivados OXHIDRILADOS (subgrupo de la fucsona) tam-
bién conocidos como derivados del acido p-rosdlico, no tienen
funcidn acida, sino que es un alcohol-fenol, el cual por pér-
dida de agua produce el grupo quindnico dando origen a la ma-
teria colorante.(5)}

Los derivados AMINADOS (subgrupo del fucsonimonio), son
los colorantes mas importantes del grupo del trifenilmetano,
a este subgrupo pertenece el “Solvente Violeta 8" o “Base de
vVioleta de Metilo”; sus grupos auxocromos pueden ser grupos
NH y los derivados alcohdlicos y arilicos de los mismos.(5)

E1 fucsonimonio es un compuesto coloreado por si
mismo, capaz de formar sales rojas-anaranjadas.{14)
QO
N
Fucsonimonio

La introduccidén de un grupo amino en .unc de los ndcleos
bencénicos, en la posicidn para del carbon metilico, produce
el primer colorante verdadero de esta serie, "Violeta Doeb-
ner"; la entrada de un segundo grupo amino al otro nicleo
bencénico da la p-rosanilina (CI 676, azul~rojizo).(14)

Existe una. relacidon entre el color de estos derivados y

la naturaleza de los grupos aminicos que contienen, por lo



que se han clasificado en cuatro series:

A. Serie triaminada: Cuando Jlos tres nicleos 1levan grupos
aminos que no estaAn sustituidos por ningidn radical. El color

del ccompuesto es rojo.

B. Serie alcohildiaminada: Si so®lo dos nucleos tienen funcidn
amino, pero los hidrdgenos del grupo amino estAn sustituidos
por aléohilos, no importando que el tercer nicleo tenga otra
funcidén, exceptuando la de amina. Los compuestos de esta se-

rie son verdes.

C. Serie alcohiltriaminada: Si 1los tres nidcleos bencénicos
tienen funcidn amina, con los hidrégenos sustituidos por al-
cohilos, el producto tiene color violdceo, gque va tendiendo a
azulado, conforme se va elevando el peso molecular del radi-
cal sustituyente. A esta serie pertenece el "Solvente Violeta

8" o "Base de Violeta de Metilo".

D. Serie arilaminada: Los grupos aminos presentan sustituidos
los hidrdgenos por grupos arilos, tanto de grupos monobencé-
nicos como polibencénicos (derivados del naftaleno). Son

insolubles en agua, y tienen color azul.



2.4.1. Reaccidn general de 1los colorantes del subgrupo del
fucsonimonio: (14)

Los colorantes del subgrupc del fucsonimonio por reduc-
cidn forman una “leucobase”, que es incolora, ésta por oxi-
dacidn, pasa a ser la “pseudobase” o base carbinol, la cual
tratada con un acido regenera la materia colorante, misma que
al ser tratada con sosa forma la base del colorante.

La reaccidn general de estos colorantes se ejemplifica

@'—@'@ -

p-rosanilina

con la p-rosanilina:

|
N NHz #cl ]
g \ L1 ¥
h eucobase ase i
O2 g aep el cotorante 3
g “ .4!‘ E
[} [+ 8
' -
hidrat+acion
NH2 Ny NH2 Nity
NHz NH
psevdobase o basecarbinol base aminica

En general! la base del colorante tiene una existencia

transitoria en solucidn, ésta se isomeriza rapidamente a la




“pseudobase” o base carbinol. En algunos casos la base ami-
nica, producto de la deshidratacidn de la base del colorante,
es lo suficientemente estable para su aislamiento y caracte-

rizacion.(14)

2.5. Descripcidn del “Solvente Violeta 8" o "Bage de Violeta

de Metilo“:

Es un colorante artificial del carbono, portonocjonto
al grupo del trifenilmetano, subgrupo del fucsonimonio, serie
alcohiltriaminada; su nimero del Color Index es Cl 42535:1, y
su nombre CI Solvente Violeta 8. Es 1a base libre de un co-

lorante basico y su férmula es:

[« +
on”
H;C".‘ -
CHg N-CH3 cHy
Cig

Es la base libre de la sal del trimetil-diamino-dimetil
) fucsonimonio pudiendo contener los dimetil y tetrametil de-
rivados. También se 1le 1llama, base libre de 1la sal de
N-pentametil-p-rosanilina, mezclada con 108 N-hexa y N-tetra
derivados.

Se obtijene oxidando una disolucidn fendlica de N,N-dime-
tilanilina por medio de sulfato clprico, salificando el com-

puesto resulitante con un Aacido mineral y tratando esta sal



con hidroxido de sodio.

E1 precursor de este colorante es el Violeta de Metilo o
clorhidrato de N-pentametil-p~rosanilina (CI 42535, CI Basic
Violet 1), que por la accidn de 1la sosa, se convierte en su
base Tibre, siendo este producto el “Solvente Violeta 8" o
“Base de Violeta de Metilo".

Usualmente se toman como sindnimos e1: vio1et§ de Meti-
lo, Violeta de Genciana y Cristal Vicleta; todos estos com-
puestos tienen propiedades terapéuticas, pero presentan cier-
tas diferencias. E) Cristal violeta es casi en su totalidad
N-hexametil-p-rosanilina, el violeta de Metilo es casi purc
N~pentametil-p-rosanilina (con pequefias cantidades de los
N~hexa y N-tetrametil derivados) y el Violeta de Genciana es
una mezcla de N-pentametil y N-hexametil-p-rosanilina, es
decir, una mezcla de Cristal Violeta y Violeta de Metilo. Los
N-hexa y N-pentametil derivados son terapetticamente equiva-
Tentes, el Violeta de Genciana es el que mas se usa, aunque
®] Cristal Violeta se puede obtener con mayor pureza de una

manera mas fAcil., (16)
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N-pentametil-p-rosanilina (Violeta de Metilo)
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N-hexametil-p-rosanilina (Cristal Violeta)
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2.5.1. Propiedades fisicas del "Solvente Violeta 8"
Las principales propiedades fisicas que presenta este

colorante son:

2.5.1.1, Solubilidad:

E1 "Solvente Violeta 8" o “Base de Violeta de Metilo",
no es soluble en agua, perc si en &cidos grasos como e} Acido
oléico, acido estearico, etc. En cambio el Vicleta de Metilo
si es socluble en agua, debido a que se encuentra en la forma
salina.

En e) cuadro I se indica la solubilidad del colorante en
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diferentes disolventes orgdnicos.

cuadro I: Solubilidad del “"Solvente Violeta 8"

Solvente Disolvente
Vicleta 8 (g) (1 1t)
30 Etanol 99.5%
12 Pigliceol
400 Alcohol _bencilico
300 Fenilalconol
145 Etildiglicol
[ 8utiidiglicol
20 Dipropilenglicol
25 1,2 Propiiengijcol
80 Acetona
150 Metiletilcetona
1 Metilbenceno
0,5 Tolueno
- 8encina
300 £tilglicol
20 Benceno

La deterninacidn se efectus adicionsado el colorante poco 2
paca &) disoivente correspondiente hasta que &) agitar 2 I
tesperatura aehiente queds un residuo de colorants sin di-
solverse. {3}
€] tono de la base colorante (Solvente Violeta 8) di-
suelta, correspondes al del colorante basice (Violeta de Me-
tilo) del cual estd constituida. Generaimente, las bases co-
lorantes sélo estin débilmente coloreadas y para que desa-
rrollen toda su intensidad de color, es necesario disolver-
tas, en un exceso de Aacidos grasos como cleina y esteari-
na, las sales as! obtenidas se pueden disclver perfectamente
en oleina, estearina, grasas y ceras. Otrosﬂégentes solubi-
1izantes que también resultan apropiados son las ceras aci-
das, resinas, etc., pero en tales casos es conveniente o1 em~

plec conjunto de disolventes, como por ejemplo, algunas sus-



tancias aromdticas.(3)

€1 procedimiento para la disolucién es: Para la elabo-
racidon de soluciones de bases de colorantes es necesario pri-
meramente mezclar homogéneamente 1la base colorante con el
agente solubilizante, si este Gltimo es liguido a temperatu-
ra ambiente, por ejemplc olelna, entonces hay gque empastar
cuidadosamente a la base colorante con la olelna antes de
calentar, con objeto de evitar 1la formacién de grumos de co-
lorante. A continuacidn se calienta la mezcla hasta su total
disolucion. Al disolver en oleina 1las bases colorantes de
color, se recomienda no sobrepasar mucho la temperatura de
70°C , sobre todo cuando son necesarios para la disolucion
largos perlodos de tiempo.(3)

Al investigar el cambio de color de las basés colorantes
durante 24 horas a las temperaturas de 95°C y 50'0, se on;-
cuentra que el Solvente Vicleta 8 a 50°C no perdid color, en
cambio, a 85°C, su color se debilitd un poco.(3)

Solucicnes en oleina: Las bases co]érantes pueden di-
solverse una parte de colorante pér dos~a cinco de oleina, en
o} caso de la Base de Violeta de Metilo, esta proporcidn es 1
a 3.(3)

Cuando se usa la oleina sola como disolvente es necesa-~
rio una cantidad superior a la de la relacidn estequiométrica
para conseguir disoluciones de viscocidad suficientemente
baja, en cambio cuando se emplean conjuntamente disolventes

(sustancias aromaticas, aceites minerales, alcoholes supe-
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riores, ésteres glicdlicos), es suficiente una cantidad de
oleina considerablemente menor, por ejemplc, se logran diso-
Tuciones perfectas utilizando de 0.5 hasta 1 parte de olei-

na, por una parte de base colorante.(3)

2.5.1.2. Solidez a la lfuz

Las bases colorantes, al igual que los colorantes basi-
cos que las constituyen, tienen una solidez a la luz modera-
da, as! las bases negras tienem mejor solidez que las de co-

lor.

2.5.1.3. Estabilidad en aimacenamiento

El “Solvente Violeta 8" al igual que todas las bases
colorantes, almacenadc en seco puede conservarse por tiempo
indefinido, no es sensible a las heladas, y al igual que la
mayoria de los compuestos orgadnicos, es un combustible, por

lo cual se requiere tener los cuidados especificos.
2.5.2. Aplicaciones

E1 Solvente Violeta 8, se utiliza principaimente para la
elaboracidén de: tintas de imprenta, cintas para maquinas de

escribir, tintas para rotuladores, tintas para boligrafos, y

papel carbdn (3). E! colorante bdsico que constituye a esta
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base colorante, es decir el Violeta de Metilo presenta pro-
piedades terapéuticas., E1 Violeta de Genciana (mezcla de Vio-
leta de Metilo y Cristal Violeta) es un importante antibac-
teriano, antiflngico y antihelmintico, ademds presenta la
propiedad de formar un precipitado con tejido necrdtico, por
10 que se utiliza en el tratamiento de quemaduras y otitis
externa. La solucidén acuosa, de los derivados N-tetra, N-pen-
ta y N-hexametil-p-rosanilina presenta los mismos usos que el

Violeta de Genciana.(16)

2.6. Toxicidad de los colorantes

Hace mucho tiempo que ha sido reconocida la naturaleza
tdxica de algunos colorantes y productos intermedios; por lo
cual ha sido necesario controlar el uso indiscriminado de
éstos.

La primera regulacidn data de Agosto de 1886, en que me-
diante un acta del Congreso estadounidense se permitid el uso
de un colorante en mantequilla (13). En 1906, el acta de
Alimentos y Medicamentos Americano, establecid que el uso de
los colorantes en alimentos deberla estar bajo la supervisidén
del gobierno, y ast los colorantes Qque se consideraban ino-
fensivos, como el amarillo crome y el rojo plomo, usados en
caramelos, fueron prohibidos por causar envenenamiento (13).

A partir de ese momento se cred una lista de colorantes cer-
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tificados para terminar as! con el usec exageradobde coloran-
tes impuros y tdxicos en alimentos; siete colorantes fueron
aceptados después de una investigacidn bibliografica exhaus-
tiva de la quimica y toxicidad de estos colorantes derivados
del alquitran de hulla, ast como de su respectivo anilisis
quimico; algunos ejemplos de los colorantes permitidos son:
Amaranto, Eritrosina, Anaranjado t, Amarillo naftol, etc.., y
a esta lista se le aRadieron muchos otros al cabo de los
anos,
En 1940, o1 Congreso de E£.U.A., establecid el acta de
Alimentos, Medicamentos y Cosméticos, la cual prohibila el uso
de colorantes que no fuera certificado por ellos; los colo-
rantes se dividieron en tres grupos segln su uso permitido:
1.~ Colorantes FD&C, certificados para usarlos en atlimentos,
medicamentos y cosméticos.

2.~ Colorantes OAC, para medicamentos y cosméticos.

3.~ Colorantes DAC externos, para medicamentos y cosméticos
de uso externo.

En el perlodo de 1930-1960 se presentd una gran inciden-~
cia de tumores malignos vy benignos en trabajadores expuestos
al contacto con ciertos colorantes y productos intermedios,
Jos compuestos involucrados fueron: 2—nafpi1amina. 4-amino-
bifenilo, bencidina, fucsina (CI Basic Viclet 14), auramina
(Solvente Amarilio 2); po;' esta razbdbn las regulaciones son
mas exigentes y son controlados por Ta FDA (Food and Orug

Administration), 1a cual exige a los fabricantes de coloran-
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tes un analisis completo de sus productos dandoles un plazo
de 2 afios y medio, para clasificarlos y asl poder incluirlos
en una de sus tres categorlas: a) colorantes certificados, b)
colorantes provisionales (que se deben estudiar miAs a fondo,
ya que los efectos cancerigenos se presentar.\ después de mucho
tiempo de exposicidn) y «¢) colorantes";o certificados o
prohibidos.{13)

En México, el Diario Oficial y el Cddigo de Salud repor-
tan los colorantes cancerigenos y prohiben su uso; estos do-
cumentos se basan en gran parte en los reportes de la FDA, es
decir si un colorante es certificado por esa autoridad, la
Secretaria de Salubridad y Asistencia permite su uso en Mé-
xico.

E1 “sSolvente Violeta 8" se encuentra en 1é'categor1a de
los colorantes provisionales ya gue no se ha clasificado como
téxico ni cancerigeno, pero como se trata de una materia pri-
ma de tintas para boligrafos y éstos estan en contacto con
adultos y nifios gque tienden a 1l1levarselo a la boca o rayarse
la piel, serla conveniente estudiarlo mas a fondo para com-

probar su seguridad.

2.7. Tintas para boligrafos

Se pueden definir 1las tintas para boligrafos como,

"Soluciones concentradas de colorantes en disolventes de alto
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punto de ebullicidn”.(4,8,10)

A finales de los afios 40’ la venta de boligrafos era una
novedad, se vendta a $15 (US) cada uno, y la tinta usada era
de base oleosa, generalmente derivada de las tintas para im-
prenta (8). Estas tintas tenian un secado lento y en conse-
cuencia al escribir se corria facilmente cuando se le pasaba
algo encima, y ademis tendia a gotear, es decir se salia del
boligrafo, por el punto. Como resultado de la mala calidad de
Ta escritura y del punto, los boligrafos continuaron simplie~
mente como una novedad.

En los afios 50', se elaboraron Jlas primeras tintas de
secado rdpido, gque no se corrian al escribir (8). Durante
este periodo de tiempo, también se trabajé mucho para mejorar
el punto. Actualmente este es el tipo de tinta que se uti-
1iza, ta cual, junto con la estructura del boligrafo, hén si-
do estudiadas y mejoradas. La tinta de secado rapido, debe
presentar las siguientes caracteristicas: buena solidez a la
luz, resistencia al agua, y buena vida de anaquel.(8)

Debido a ciertas caracteristicas mecanico-estructurales
de un boligrafo, se presentan ciertos problemas en el desa-
rrollo de las tintas: E1 colorante no debe precipitar, ni
cristalizar y la tinta no debe presentar sustancias insolu-
bles, ya que el espacio libre entre la bala y el socket varia
entre 1 a 5 micrones (dependiendo del bollgrafo) y cualquier
particuta taparia este espacio, y la tinta no correria 1i-

- bremente; la tinta debe ser lo suficientemente viscosa, para
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que no se salga del boligrafo., (10)

Hablando en general, 1la viscosidad debe ser de
8000-25000 centipoises y preferentemente entre 12000-20000
centipoises (10); antes, esta viscosidad se obtenia usando
ciertos colorantes “constructores de viscosidad”, muy caros,
1o que elevaba el costo de la tinta; actualmente Jlas tintas
se pueden fabricar a un costo relativamente bajo, minimizando
la cantidad de colorantes y usando una resina insoluble en
agua para modificar la viscosidad, dicha resina mejora la so-
1idez de l1a escritura, y afadiendo Acidos grasos puede @ejo-
rar mads atn ta calidad (10). :

Las tintas para boligrafos son estables por periocdos de
tiempo prolongados, aun cuando se expongan a las condiciones
y temperatura del medio ambiente. La tinta no debe escurrir
del repuesto, y debe dar una escritura regular adn cuando se
guarde por mucho tiempo 0 se haya expuesto a condiciones am-
bijentales.

Las tintas para boligrafos estan formadas por:

a) Resinas (insolubles en agua)

b) Colorantes (insolubles en agua)

c) Disolventes (para la resina y el colorante)

a) Las resinas utiles para este tipo de tintas, tienen
en general las siguientes caracteristicas: punto de ablanda-
miento entre 70-175°C, pesc molecular entre 500-4000, nimero

de acidez entre 0-200. Ademas debe ser soluble en disolventes
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tales como glicoles y ésteres glicdlicos. Algunos ejemplos
de resinas son: Polyol X 450, que es un copolimero de estire-
no y un alilalcohol, PVP K-30 que es Polivinilpirrolidona,
resinas alquidicas como el Ftalopal, resinas epdxicas del ti-
po EPON, y resinas derivadas de la Rosina.(10)

La cantidad de resina debe de ser la suficiente para ob-
tener una viscosidad de 8000-25000 cps (preferentemente
12000-20000 cps); la cantidad precisa de resina usada para
obtener la viscosidad deseada, depende de ciertos factores,
tales, como el tipo de resina a usar, el tipo de disolventes
y el tipo de colorante. Hablando en general, la cantidad de
resina usada constituye mas & menos el 15-25% (en peso) de la
tinta.(10)

b) La cantidad de colorantes que se debe usar, es aque-
11a que proporcione a la tinta el color suficiente para obte-
ner una escritura satisfactoria, esta cantidad puede variar
entre el -20-50% (en peso) del total de la tinta.(10)

Los colorantes deben ser extremadamente solubles en di-
solventes especiales y no deben cristalizarse en la solucidn
después de periodos largos de almacenamiento, deben contener
una minima cantidad de constituyentes insolubles, deben pre-
sentar solidez a la Juz y ser resistentes a 10s compuestos
quimicos.(4,10)

c) Con respecto a los disolventes, se puede utilizar
cualquiera, siempre y cuando sea mutuo para los colorantes y

la resina; ademds, debe de tener una presidn de vapor rela-

29



tivamente baja para evitar la evaporacidn, si este ocurriera,
1a tinta se seca en el socket y el boltgrafo no se puede uti-
lizar mas.(4)}

Los disolventes mds importantes que se usan en tintas
para boiigrafos son: alcohol bencilico y especialmente glicol
y ésteres glicdlicos, el fenil-glticol ha tomado gran signi—'
ficancia, ya que en contraste con la mayoria de los glicoles
y'éstares glicdlicos no es higroscopico; esto es importante
especialmente en paises tropicales, porque bajo estas condi-
ciones los colorantes y resinas de tintas higroscdépicas tien-
den a precipitar como resultado de la absorcidn excesiva de
humedad. (10)

Preferentemente se utiliza una mezcla de disolventes, un
disolvente de "bajo punto de ebullicidn” (160-200°C) y un di-
solvente de alto puntoc de ebullicién (230-275%°C); la razén
de esto es que, el disolvente de “bajo punto de ebullicién”
reduce la viscosidad de la tinta y proporciona un secado ra-
pido en el papel; el disolvente de alto punto de ebullicidn
permanece en la tinta aln cuando es expuesta a condiciones
ambientales y previene el secado de la tinta, evitando asi,
la formacidn de una costra dura en la bala.(10)

E) material del cartucho o repuesto (el contenedor de la
tinta), también juega un papel importante en la seleccidn del
disolvente a utitizar; ademds del 1latdn, los plasticos sen
muy utilizados para la elaboracidn de los repuestos, el po-

lipropileno esta siendo utiiizado en una escala creciente,



ademds del polietiieno y PVC, E1 alcohol bencilico no se
puede usar sdlo en repuestos de polietileno, porgue esge di~-
solvente tiende a migrar a través de estos plasticos, 10 que
ocasiona el secado de 1a tinta; se ha reportado que mezclas
de alcohol bencilico y fenilglicol pueden ser usados en re-
puestos de polietileno; el polipropileno se usa generalmente
para tintas que sdlo contienen alcohol benciliico como disol-
vente.(10)

Las tintas para boligrafos normalmente se e1aboran_de la
siguiente manera: Primero se disuelven 1la (s) resina (s) re-
querida (s) en los disolventes, la temperatura a la que se
1leva a cabo esta disolucidn depende del tipo de resina usada
y puede ser superior a los 100°C. Después de ésto se disuel-
ven los colorantes en Jla solucidn de la resina.-'esto se debe
1levar a cabo a una temperatura menor de 100°C, para Drevenif
cualquier descomposicion del colorante. La tinta es centri-
fugada o filtrada (en caliente) con el fin de eliminar impu-

rezas (sustancias insoiubles). (10)
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PARTE EXPERIMENTAL

3.1, Disefio del experimento

Sintesis de
2 lotes de
Sv8, método
tradicional

Colorante
importado

Sintesis de Colorante
S lotes de nacional
sve, método

modificado

[ca1culo del rendimiento]

looterminacién de Cu solubI;]

1

Pruebas de control de calidad:
pH, ¥ insolubles, absorbancia,
espectro de absorcidn y obser-
vacidén al microscopio.

Elaboracidn de tinta azul para
boligrafos, a partir, del colo-
rante obtenido por el método
modificado, nacional e importado

Pruebas de control de calidad:
pH, escritura, viscosidad, mi-
croscoplia, cromatografia, absor-

cidn espectral.

Estudio de toxicidad del coloran-
te y de la tinta azul.

IEstudio de costosl




Este trabajo se realizd en el laboratorio de contr61 de
calidad de la empresa Formulabs de México, S.A. bajo la di-
reccion de la Quim. Raquel Cortez.

Para realizar 'a sintesis del “Solvente Violeta 8" o
"Base de Violeta de Metilo" se utilizaron dos técnicas dife-
rentes, una que se considerd como tradicional y otra como
modificada, ambas se adaptaron para realizarse a escala en un
laboratorio.

a) La técnica tradicional se selecciond desde el punto
de vista de la literatura consultada porque resulta ser una
de las mas usadas y estd basada en que la oxidacién se efec-
tua utilizando Sulfato de Cobre Unicamente.

b) La técnica modificada consiste en utilizar como oxi-
dantes el Clorato de Sodio y el Sulfato de Cobre:

Se prepararon 2 lotes por la técnica tradicional y § 10;
tes con la técnica modificada para comparar resultados, por
1o que se efectud un cdlcuilo del rendimiento y un control de
calidad a todos los Jotes, para lo cual se utilizd como refe-
rencia colorantes industriales, uno nacional y otro de im-
portacidn.

Una vez comprobada la calidad del colorante obtenido por
la técnica modificada, se procedid a la preparacién de tres
lotes de tinta azul para boligrafos uno con el colorante na-
cional, otro con el importado y el Ultimo con el obtenido por
la téchica modificada; a dichos productos se les realizaron

las pruebas correspondientes para la determinacidn de su ca-
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lidad.

As! mismo se efectuaron las pruebas de toxicidad en
conejos, tanto del colorante como de la tinta, estas pruebas
fueron de irritacidn ocular, irritacion dérmica y atoxicidad.

Finalmente se llevd a cabo un estudio comparativo de cos-
tos del colorante importado, nacional y de las materias pri-
mas de los productos obtenidos en el laboratorio a partir de

las técnicas modificada y tradicional.
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3.1.1. Diagrama para el método tradicional

LSaIu:idn Fendlica ce M.N-oinemunxlinﬂ

» = A |
LOTE 91 10TE ¢ 2
Calentar a 60°C (2hrs),agitar thr Calentar 3 B3°C {2rrs),apftar 1hr
calenter a B5°C (1hr},agitar thr, catentar z 85°C (thri,acitar thr,
calentar a §0-85°C, agitar 13 ein, zalentar 3 30-95°C,agitar 15 mn,
tapar y dejar toca 12 noche. tzzar y dejar toca 12 nocke
Fecetir el orocesa ®
| -
A
[ﬁitar y enfriar, a un3 T eenor 02 26°C,agttar f0min y tasar tca la neche. ]
i |

Azregar 11t ae H,0 helada.Fiicrar, 4 ios sdlidos agregar 1 1t ge H,0 (40°C)
Adicionar H,50,e1 208, agitar, of pd cebe ser 2lrsdesor 18 2,

Adicionar 11 sol, de suliurc 20 sozic.Realszar ta prueba de Cosre. Calentsr
a 50°C, agitar, gejar tapadc teds iz nocne.

[Decantar. Recuperacién de oreducte et lguico. reguiar el i y adicronar Nali l

L

A) precipitado original,acicionarle 5,0 8 23-35°C, 3gregar tierra ce diatote-
as, agitar, el O debe ser 4.5-5.5, Filtrar 2 veces. A Jos filtrades agre-
garles NaCl (80g),Teoar y dejar toda la rocre.

|
Decantar, Adicionar 520 & 20°C (1750 =1).Agitands &fresar Ja sob, ce N3O, £
pH debe ser de 11-11,5, Agitar dhrs, Dejar to3a fa moche tagade,

Becantar, Adicionar #.0 3 T avbiente,agitar, calentar 8 76°C {2 h), agitar 26
nin.Dscantar.Adicionar K,0 helads.Fiitrar, Lavar con ¥,0 nelsos, hasta que el
filtrado tenga phzno alcalino. Dejar secar toda la noche.

ISeclr en estufz 2 50°C, toda Is nacne.J

hota »: En el lote 2 se sanejd el doble de tiempo de reaccidn ys que @) tiempo original no
fué suficrente oara que 2 reaccidn se 1levarz a cabe en su totalidad.
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3.t1.2.

Diagrama para el método modificado.

Solucidn fendlica ce
N.N-diretilanilina

Soiycrdn de Nali0s
Geieo lente, T(E2°C

solucidn de Cus0y

Calentar a 60°, agiter thr.Calentar 2 §5°C, agitar ihr,
Catentar 2 90°C-93°C, agitari5 minutos. E! caientaziento
debe ser lento Enfriar 8 menas de 20°C y agitar 10 minutos.

Dejar tods la noche tapago.
1

Agregar § it de agua destilada helada. Filtrar. A los sdlidos
agreger | 1t de aguz oestilade a 40°C,

i

Agregar K80, 81 208 hasta oM alrededor de ¢ J

Agregar solycidn de Sulfuro oe sodio. Calentar & 50°C, reaiizar
prueba del cobre,dejar toda la noche tapada.

Decantar. Recuperacida de violeta de etilo del Houide.
Al rasidue agregar 1 1t de agua destilads a 90-35°C, (el od de-
oe ser 4,5-5.5) Agregar tierra de diatomess, Agitar,

1

Filtrar doble, Tavar con agua destilada a 30-35%C. Precipi-
tar ol Violets de Netilo del precipitads can §0g de NaCl,
ejar tods Ja noche tapade.

Dacantar. Agregar H,0 g 40°C Agitando agregar iz sal. de
NaOH. pHz11-11.5, agitar dhr,se deja tods 12 noche tapsde.

Dscantar. Agregar H.0 a T aebiente, Agitar, Caientsr a
70°C, agitar 2hr. Decantsr, a3regar H.0 helads.

Filtrar. Lavar con K0 helads hasta ok rc sicaling, Secar
toda 1a noche,
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3.1.3. Diagrama de la produccidn de tinta azul.

Mezcla de Disolventes:
Alcohol Bencllico, Fenilglicol,
1,2 Propilenglicol,Acido Oldico.

-
[jicalentar a 80°C y agitar. I
| |

Lﬁdicionar la resina: FtalopalAW

Disolver los colorantes a 80°C
Solvente Violeta 8 y Azul K.

1
[ Filtrar en caliente. l
.

I Pruebas de control de calidad. ]

terial, reactivo equipo

3.2.1. Método tradicional

Material de laboratorio;

-Matraz de vidrio de 2 it, con chaqueta para bafo de cuatro
bocas.

-vVasos de precipitados de 50 ml, 250 mi, 1000 ml, 2000 mt y
4000 m)

-Matraces Erlenmeyer de 2000 ml y 4000 ml

-Embudo de vidrio

~Charola de aluminio

-Papel filtro whatman 4
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-Embudo de separacion de 150 ml
-Soporte

-Anillo

-Termémetro de 50°C y 200°C

~Agitador de Vidrio

Reactivos_para obtener 41 gramos de producto:

(todos son de grado industrial)

~N,N-Dimetilanilina (Dupond) ?3
-Fenol (Central de Drogas) 4
-Sulfato de Cobre péntahidratado (Proveedor Cientifico) 45
-Cloruro de Sodio (Mexibras) 100
-Clorato de Sodio (Mexibras) 16
-Sulfuro de Sodio (Proveedor Quimico Industrialf' 24
~Acido Sulflrico concentrado (J.T. Baker) 20
-Tierra de diatomeas (Johns Manville) 18
-Carbonato de Sodio (Proveedor cientifico) 20

-Agua destilada

-Hielo

Equipo:

-Balanza granataria
-Potencidmetro !
-Agitador mecanico
-Bafio de agua

-Parrilla eléctrica
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-Refrigerador

-Estufa

Nota: E] material, reactivos y equipo del método modificado

se especifican en el apéndice (8.1.1.)

3.2.2. Tinta Azul

Material de laboratorio:

- Vasos de precipitados de 250 ml y 500 ml
- Termdmetro de 200°C

~ Bolsa de poliéster {para filtrar)

Reactivos para obtener 217.4 g de producto:

(todos los reactivos son grado industrial)

- Alcohol Bencilico (Baker, reactivo analitico)
- Fenilglicol (Polioles)

- Acido oléico (Aceites Polimerizados)

- 1,2 Propilenglicol (Polioles)

- Azul K (BASF)

- Solvente Violeta 8

- Ftalopal (Mexibras)
Equipo:

- Agitador mecanico

- Chaqueta de calentamiento de asbesto
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- Balanza granataria

3.3. Metodologla

3.3.1. Técnica de produccidn del “Solvente Violeta 8" por el

método tradicional.
3.3.1.1. Fundamento

E1 fundamento quimico de la técnica tradicional consiste
en que la N,N-Dimetilanilina es oxidada por el sulfato de co-
bre II, resultando ta N-metilanilina y formaldehido, estos
compuestos mids dos moléculas de N,N~-dimetitanilina y dos mo-
léculas de sulfato de cobre II producen el pentametiltriami-

notrifenilcarbinol (pseudobase del colorante}.

SHs Hs
N-cHs etl
"
@ +  CuS04 —~———p + &.-o 4Cu0 + SO
N,N-dimedilanilina N-metianitina
s cHs

N=Cis -1
H
2@ + @ + {:=o + ZusOq —»
H

o formaidenido

T@ + Hioo + 250z + 2CuO
u.c-u-d"“‘ [ .

et o
pentametilir -‘amfnoi-n'{-'enil carbinol
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Al adicionar Acido sulfurico, a este alcohol, se forma
la estructura gquinoidea y la sal de sulfato Acido de trime-
tildiaminodimetilfucsonimonio, que es 10 Qque se conoce como

"Violeta de Metilo".

oH
& < * -
O0sO3.H
O Q = — TGO
Wiy N-M Neciy w-A|  +H20
e T . N
s cHy

pemamediliriaminotrifenilcdrbino| Violeto de Metilo

Por adicién de hidrdxido de sodio se forma la base del
colorante, que es e) "Solvente Violeta 8" o “"Base de Violeta

de Metilo”.

c Y - c *
oI I SOQ™
u«;@ Jen * NaOH ___ Neciy N-W{ 4 NapsOs
oy VeHs iy cry NCHs cdg

cHy . cHy

Viole+a de metilo “Sowent Violeta 8"

3.3.1.2. Método

1.~ Adicionar la solucidn fendlica de N,N-dimetilaniliina

(8.1.2) a la solucidn de Sulfato de Cobre (8.1.2) y agitar

media hora a temperatura ambiente.
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2.- LOTE # 1: Elevar la temperatura a 6§0°C lentamente
(2hrs) con agitacidn continua, al llegar a esa temperatura
agitar 1 hr, elevar la temperatura lentamente a 85°C (1hr), y
agitar durante 1 hr a esa temperatura; elevar a 90-95°C
y agitar 15 minutos. Enfriar y colocar en hielo y cuando l1a
temperatura sea menor a 20°¢C agitar 10 minutds. tapar y dejar
reposar toda la noche.

LOTE # 2: Llevar a cabo todo el proceso de calenta-
miento jgual que en el LOTE # 1, con la diferencia de no po-
ner en hielo, sino dejar enfriar a temperatura ambiente y ta-
par toda la noche. A1 dta siguiente repetir todo el proceso
de calentamiento, y enfriar, poner en hielo hésta menos de 20
grados, agitar 10 minutos, tapar Yy dejar reposar toda la no-
che. '

Nota: Esta duplicacidn del tiempo de calentamiento se debe a
que al elaborar el primer lote se obtuvo muy bajo ren-
dimiento y se pensd que al aumentar el tiempo de reac-
cidn la cantidad de producto obtenido seria mayor.

3.- Agitar y amradir 1 liﬂro de agua destilada helada,
filtrar y descartar el filtrado, regresar los sdlidos al ma-
traz, y adicionar 1 litro de agua destilada a 40°C con agita-~
cidén continua.

4.~ Adicionar 17.5 ml de 1la solucidn de Acido sulfdrico
(8.1.2) y agitar.

5.- Adicionar la solucidén de sulfuro de sodio (8.1.2)
lentamente, cuidando de gue el pH sea 2, si no es as!, adi~

cionar mds solucién de Acido sulflrico.
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6.- Prueba del Cobre (8.2). Si es positiva, adicionar
mayor cantidad de la solucién de sulfuro de sodio y si es
negativa, calentar a 50°C, agitar unos minutos, tapar y de-
Jjar reposar toda la noche.

7.~ Decantar y del 1iguido recuperar el producto, para
esto adicionar carbonato de sodio, hasta un pH=4-4.5, afadir
50 g de sal y guardar aparte.

8.~ Al residuo del matraz, agregar 1 litrd de agua
destilada a 90-95°C, disolver el Violeta de Metilo agitando y
checar que e) pH sea de 4.5 a 5.5 (medir solamente a 25°C),
si no es tal, adicionar carbonato de sodio.

9.~ Adicionar 7.5 g de tierra de diatomeas, agitar, fil-
trar, y guardar el filtrado; regresar los sdlidos al matraz,
adicionar 1 litro de agua destilada a 90-95°C, agitar, fil-
trar de nuevo y lavar con dos porciones de agua destilada a
90~35°C de 100 ml cada una.

10.~ Reunir los dos filtrados y adadir 60 g de cioruro
de sodio, tapar y dejar reposar toda la noche. E1 Violeta de
Metilo aparece como masa pastosa, de color verde metalico.

11.- Decantar y al precipitado agregar agua destilada a
46 C hasta un volumen de 1750 ml y agitar.!

12.~ Con agitacidén continua agregar 1la solucidn de hi-
drédxido de sodio (8.1.2), hasta obtener un pH=11-11.5, agitar
1 hr y checar el pH, si es menor de 11, agregar mas solucién
de hidrdxido de sodic y si el pH es mayor que 11, agitar 4 hr

mads, tapar y dejar reposar toda la noche.
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13.~ Decantar hasta el nivel del sdélido (NO FILTRAR),
agregar agua destilada hasta el volumen original, agitar y
subir la temperatura lentamente (1 hr) a 70°C, agitar 20 min
a esa temperatura y afadir agua destilada hasta la capacidad
del vaso, decantar y agregar agua destilada helada, hasta el
nivel del vaso, agitar y filtrar.

14.- Lavar con agua destilada helada, hasta que el fil-
trado ya no sea alcalinc y dejar secar toda la noche.

15.- Meter al horno, a 50°C durante 24hrs.

€1 rendimiento del producto debe de ser de 41 g,

3.3.1.3. CONTROL DE CALIDAD

Al colorante obtenido realizar las siguientes pruebas

para determinar su calidad:

- pH
- % de insolubles

- Absorbancia

- Espectro de absorciodn

~ Observacién al microscopio

Para mayor claridad del contexto, las técnicas de

contro)l de calidad se describen en el apéndice (8.3)
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3.3.2. Produccidn de tinta azul para boligrafos

Se elaboraron tres lotes de tinta azul para boligrafos,
empleando un colcrante nacional, uno importado y el obtenido
en e1 laboratorio a partir de 1la técnica modificada. No fué
posible elaborar tinta con el colorante obtenido por el méto-

do tradicional debido a su bajo rendimiento (tabla 1,pag.48).
3.3.2.1. Método

1.- Mezclar en un vaso de precipitados, 48 g de alcohol
bencilico, 48 g de fenilglicel, 10 g de 1,2 propilenglicol, y
10 g de Acido oléico y agitar.

2.- Calentar a 80°C y adicionar 41 g de resina (ftalo~
pal) y agitar hasta total disolucidn de la resina.

3.- Mantener la temperatura a 80° C, y agregar 41 g de
Azul K y 19 g de "Solvente violeta 8", agitar hasta total di-
solucidn.

4.~ Filtrar en caliente.

5.- Dejar enfriar a 25°C y hacer las pruebas de control

de calidad.
3.3.2.2. Control de calidad

A la tinta asi producida realizar las siguientes pruebas

para determinar su calidad:
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- pH

_viscosidad

- prueba de escritura

- observacidn al microscopio
- cromatografia

- espectro de absorcion

Para mayor claridad dei contexto, las técnicas de las pruebas

aqui mencionadas se explican mejor en el apéndice. (8.5)

3.4. Resultados
3.4.1. Obtencidn del “"Solvente Violeta 8"

Se elaboraron 7 lotes de "Solvente Violeta 8" en el la-
boratorio, 2 por la técnica tradicional: TI, TII y § por 1la
técnica modificada: MI, MII, MIII, MIV, MV,

E1 rendimiento real cbtenido en 1los lotes TI y TII fué
muy bajo en comparacién con los demas (tabla 1)}.

A los 7 lotes mencionados se les determind la presencia
de Cobre soluble después del tratamiento con sulfuro de sodio
y en todos los casos el resultado fué negativo (tabla 2}.

Los resultados de las pruebas ‘de control de calidad de
los lotes de "Solvente Violeta 8" obtenidos en el laboratorio

se compararon con los de una muestra de colorante nacional
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(Mexibras) y una de impotacién (BASF), como se puede apreciar
en la tabla 3 , el lote TI y el nacional estan fuera de espe-
cificaciones en cuanto al porcentaje de insolubles, absorban-
cia y observacidn al microscopio (ver especificaciones en
8.3).

En cuanto al espectro de absorcidn se puede apreciar.en
las graficas 1 y 8 correspondientes a los lotes TI y nacional
que no coinciden con la grafica 9, que es la del patrdn de

referencia correspondiente al colorante de importacidn.

3.4.2. Produccidn de tinta azul

Se fabricaron 3 lotes de tinta azul, uno con el coloran-
te nacional, otro con el de importacidén y uno mas con el ob-
tenido por la técnica modificada: 001N, 00tI y OO1IM respecti-
vamente.

La tabla 4 muestra Jos resultados de las pruebas de
control de calidad, el lote O0O1IN presentd una viscosidad muy
alta por lo que no se le pudieron realizar las pruebas de
escritura, asi mismo, este lote no pasd las pruebas de obser-
vacidén al microscopio y absorbancia; -si se comparan las gra-
ficas 11 y 14, se puede apreciar que la primera no correspon-

de al patrén de referencia.
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RENDIMIENTO:

E1 rendimiento tedrico es 41 g. (6)

. rendimiento practico
El rendimiento real = x 100
rendimiento tedrico

Tabla 1t
RESULTADROS DE RENDIMIENTO
LOTE | Rendimiento Rendimiento Rendimiento
practico (g) tedrico (g) real (x)

TI 1.7738 41 4.3263
TII 6.8884 41 16.8
MI 29.5163 : 41 71.99
MII 32.1874 41 78.5
MIII 31.2342 41 76.18
MIV 33.1237 41 80.789
MV 31.7245 : 41 77.378

Tabtla 2

DETERMINACION DE COBRE SOLUBLE

_LOTE Presencia de Cu solubie
Positivo Negativo
I *
TII *
M *
MII *
o MILI x
M1V *
MV *
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Tabla 3

CONTROL DE CALIDAD OEL COLORANTE

LOTE pH KXINSOLUBLES ABSORBANCIA OBSERVACION
{590nm) AL MICROSCOPIO

TL 7.56 *27.62 % *0.174 *no pasa
TII 7.45 0.13 % 0.42 pasa

MI 7.66 0,01 0.42 pasa
MI1 7.44 0.09 0.394 pasa
MITI 8.04 0.16 0.396 pasa
MIV 7.56 0.20 0.39 pasa

MV 7.48 0.08 0.40 pasa
nacional }8.21 *3,01 *0.,20 *No pasa
importado{7.5 0.20 0.39 pasa

*Se sale de las especificaciones establecidas por el
Departamento de Control de Calidad (8.3)

CONTROL DE CALIDAD DE

Tabla 4

LA

TINTA AZUL

o8 ¥ISL08i5e2 TILRITERE CFOVATRIRATIAL £SPECTRD DE

{cos; 3onzer AZSORCION
DN fad.ES | e3sntn (2300 " " an 02 0253 biga 91253 COreespnde
011 ] .47 | t17S0 (25°C) | buens | bien Sukn2 cas2 bren si corresponde
2prv f 553 g 10804 123°C) § omuera | bier Jugn 258 bign 5t correspande

*Se s2te Je Jo escectficadd oor et Penzrtasente oe Control ce Caligad.{6.4)
e escritura gor 13 alta visigsrdad,

e 52 rsztiziecn Jag prue

331

BaaNg corresponce al patrdn de referencts {grafica 13y,
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GrAfica 1

ESPECTRO DE_ABSORCION DEL LOTE TI DE "SOLVENTE _VIOLETA 8"

(concentracidn: 0.0016 mg/ml)
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Grafica 2

ESPECTRO DE ABSORCION DEL LOTE TII DE "SOLVENTE VIOLETA 8"
{(concentracién: 0.0016 mg/ml)
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ESPECTRO DE ABSORCION DEL _LOTE MI DE "SOLVENTE VIOLETA 8"

(concentracidn: 0.0016 mg/ml)

Grafica 3
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GrAfica 4

ESPECTRO DE ABSORCION DEL, LOTE MII DE "“SOLVENTE VIOLETA 8"

(concentracidn: 0.0016 mg/ml)
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Gradfica 5

ESPECTRO_DE_ABSORCION DEL_LOTE MITI DE "SOLVENTE VIOLETA 8"

(concentracidn: 0,0016 mg/ml)
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GrAfica 6

ESPECTRO DE ABSORCION DEL_LOTE MIV DE "SOLVENTE VIOLETA 8"

(concentracién: 0.0016 mg/ml)
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Grafica 7

SPECTRO_D: BSORCION D O MV _DE "SOLVENTE VIOLETA 8!

(concentracidn: 0.0016 mg/ml)
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Grafica 8
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ESPECTRO DE ABSORCION DEL “SOLVENTE VIOLET. 8" NACIONAL
(concentracién: 0.0016 mg/ml)
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Grafica 9
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Grafica 10

CURVA DE CALIBRACION DEL “SOLVENTE VIOLETA ="
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GraAfica 11

ESPECTRO DE _ABSORCION DEL LOTE QO0IN DE TINTA AZUIL

(concentracidn: 0.031 mg/ml)
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GrAfica 12

ESPECTRO DE ABSORCION DEL LOTE 001M DE TINTA AZUL

(concentracidn: C.031 mg/ml)
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SPEC!

Grafica 13

(8] ABSORCION DE OTE 001X DE TINTA AZUL

‘(congentracién:  0.031 mg/ml)
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ESPECTRO DE ABSORCTON DEL PATRON DE REFERENCIA DE TINTA AZUL

(concentracion:

Grafica 14

0.031 mg/ml)
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Grafica IS

CURVA DE CALIEBRACION DE LA TINTA AZUL
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3.4.3 Pruebas de toxicidad

Al colorante fabricado en el laboratorio y a la tinta
elaborada con dicho colorante se les realizaron tres pruebas
de toxicidad:

- Prueba de irritacion dérmica
~ Prueba de irritacidén ocular

~ Prueba de atoxicidad

En el apéndice se describen 1las técnicas utilizadas en
Ja realizacidn de dichas pruebas.(8.3.5)
Los resultados de éstas fueron los siguientes:

Tabla &5

RESULTADOS DE LAS PRUEBAS DE TOXICIDAD

PRODUCTO IRRITACION IRRITACION ATOXICIDAD
DERMICA OCULAR

TINTA AZUL PASA LA PRUEBA PASA LA PRUEBA [PASA LA PRUEBA

S.VIOLETA 8 |PASA LA PRUEBA PASA LA PRUEBA JPASA LA PRUEBA

3.4.4, Estudio de Costos
Se 1levd a cabo un andlisis de costos de las materias

primas utilizadas en 1los métodos tradicional y modificado,

as! como el costo del producto de importacién y nacional, los
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resultados fueron los siguientes:

METODO TRADICIONAL

Costos de la materia prima:

Descripcidn del producto

N,N-Dimetilanilina
Fenol

suifato de Cobre
Cloruro de Sodio
sulifuro de Sodio
Acido Sulfdrico (98%)
Tierra de Diatomeas
Carbonato de Sodio

Hidrdxido de Sodio

Este costo seria si
paro como se obtuvo un
costo de la materia prima

ducto serta: $331,367.42.

se

Canti
para
(g)
1536.
97.
1097.
2326.
585.
487.
426,
365.
182.

para

66

dad
1kg
585
56
56
82
365
80
826
85

926

rendimiento

Precio por Kg
(s)
10,116,00
6,800.00
3,800.00
1,000.00
1,400.00
19,600.00
2,434.57
1,039.00

2,200.00

promedio del

Total
(s)
15,544.00
663.40
4,170.70
2,926.90
819.50
9,560.90
524,50
380.10

34,992.40

tuviera un rendimiento del 100%,

10.56%, el

obtener un kilogramo de pro-



METODO MODIFICADO

Costos de materia prima:

Descripcién del producto

N,N-Dimetilanilina
Fenol

Suifato de Cobre
Clorato de Sodio
Cloruro de Sedio
Sulfuro de Sodio
Acido Sulfurico (98%)
Tierra de Diatomeas
Carbonato de Sodio

Hidréxido de Sodio

Este costo seria si

Cantidad
para 1kg
(g9)
1536.585
97.56
1097.56
390.243
2926.82
585.365
487.80
426,826
365.85

182,926

Precio por Kg

($)
10,116.00
6,800.00
3,800.00
10,000.00
1,000.00
1,400.00
19,600.00
2,434.57
1,039.00

2,200.00

Total
(s)
15,544.00
663.40
4,170.70
3,902.40
2,926.90
819.50
9,560.90
524.50
380.10

38,264.10

se tuviera un rendimiento del 100x,

pero como se obtuvo un rendimiento promedio del 77%, el costo

de materia prima para la

rante por el método modificado seria: $49,694.00.

obtencidn

&7

de un kilogramo de colo-



COSTO DEL COLORANTE IMPORTADO

E]1 costo de adquisicidn del colorante importado es de:
$62,908.00 por kilogramo. Esta cifra incluye los diferentes
gastos implicados en la importacidn de un producto, que son:
gastos de agente aduanal, IVA de importacién, permiso de im-

portacidn y derecho de tramite aduanal.

COSTO DEL COLORANTE NACIONAL

El1 costo del colorante nacional es $70,048.00 mas IVA,

es decir $80,555.20 por kilogramo,
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DISCUSION

Durante la produccidn del “Solvente Violeta 8" o "Base
de Violeta de Metilo" se manejaron una serie de pardmetros
para poder determinar si el producto presenta los requisitos
necesarios para poder ser utilizado en la fabricacidn de tin-
tas para boligrafos. De 1igual manera, se manejaron diferen-
tes parametros, durante la fabricacién de la tinta azul, para
as] poder asegurar gue se trata de un producto de alta cali-
dad. '

En cuanto al conjunto de parametros que se manejaron du-
rante la fabricacién del “Solvente Violeta 8", se encuentra
el pH, en donde se puede apreciar que se obtuvieron valores
muy similares en ambos métodos, asi como en el ﬁote de colo~-
rante nacional e importado. Todos estos valores caen dentr6
del intervalo establecido por el Departamento de control de
calidad. E1 pH es importante ya que es una de tas caracteris-
ticas que ayudan a determinar si es posible el uso del colo-
rante en la fabricacidn de tinta para boligrafos, asi como
para su jdentificacion.

En cuanto al porcentaje de particulas insolubles, se
tiene que el colorante debe ser extremadamente soluble en los
disolventes empleados para la tinta y debe presentar una mi-
nima cantidad de particulas insolubles, ya que de lo contra-
rio, éstas taparian el espacio libre entre el socket y la ba-

la del boligrafo:; se puede apreciar que los valores obtenidos



en el método modificado (tabla 3) cumplen con las especifica-
ciones establecidas y comparadndolos con el porcentaje del lo-
te importado, se observa gque todos Tlos valores, ﬁenos uno,
son menores, lo cual indica que el producto, en general pre-
senta menor cantidad de particulas insolubles que el producto
importado. Por otro lado los valores obtenidos en el método
tradicional son muy diferentes, en el 1lote TI se obtuvo un
valor muy alto (27.62%), el cual se sale de lo especificado,
en cambio en el lote TII se obtuvo un valor normal (0.1;!).
Esta diferencia se debe a que durante la produccidn del pri-
mer lote no se tomd en cuenta que es ﬁecesario un tiempo ma-
yor para que se lleve a cabo 1la reaccidén, ya gque el sulfato
de cobre es un oxidante mucho mas débil que el clorato de
sodio, y por consiguiente al no reaccionar tod$'1a N,N-dime-
tilanilina quedan impurezas en el producto final. Tomando eﬁ
cuenta este factor, a la produccidn del segundo lote, se le
didé el doble de tiempo, para que la reaccidén se llevara a ca-
bo en su totalidad, por lo tanto se obtuvo un porcentaje bajo
de particulas insolubles, siendo el 1imite 0.20%. En cuanto
al lote de colorante nacional se obtuvo un valor de 3.01% de
particulas insoclubles, el cual queda fuera de especificacio-
nes.

La observacion al microscopio es una prueba en la que se
puede apreciar fisicamente, la presencia de particulas inso-
lubles en una solucidén del colorante, ya que lo que se obser-

va es una solucion del colorante en glicol, y las particulas

v
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que no se disuelven, resaltan de toda la masa homogénea.
Aunque es un analisis cualitativo, tiene gran importancia ya
que es una manera rapida de determinar la presencia de parti-
culas insolubles, y con experiencia se puede )legar a saber
si el producto puede ser usado en la elaboracidn de tinta,
aunque siempre debe de confirmarse con la determinacidn cuan-
titativa del porcentaje de particulas insolubles. En los re-
sultadocs obtenidos (tabla 3), se puede apreciar gue los lotes
TI y nacional, presentaron mal aspecto al ser observados, por
lo que no pasaron la prueba, y justamente éstos presentan un
alto porcentaje de particuias insolubles.

Por otro lado se determind 1la absorbancia de una solu-
cidén del colorante (0.0016mg/ml) a 590nm (ver curva de cali-
bracién), debido a que este pardmetro se relaciona directa-
mente con la pureza y cantidad de particulas insolubles, esto
se puede ver claramente al comparar el porcentaje de particu-
las insolubles y la absorbancia (tabla 3); mientras mayor sea
el porcentaje de particulas insolubles, menor serd la absor-
bancia a 590 nm y mayor a otras longitudes de onda; por
ejempio, el Jote MI presentd 0,01% de particulas insolubles y
0.42 de.absorbancia (590 nm}), el Tlote nacional, 3.01% de
insolubles y 0.20 de absorbancia (590 nm).  Se puede observar
que todos los lotes, exceptuando el TI y macional, presentan
valores que caen dentro del intervalo establecido (8.3.4); en
cambio los dos lotes citados tienen una absorbancia inferior

al valor minimo requerido, por lo cual se deduce que Ta de-
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terminacidn de la absorbancia es importante, ya que sirve pa-
ra la identificacion del compuesto y para tener una 1dea del
grado de pureza gque presenta.

También se elaboraron los especiros de absorcion ultra-
vialeta y visible (1890-750 nm) de cada lote de coluranfes ob~
tenidos en el laboratorio y nacional y se compararon con el
del importado, cuya grafica se considerd como patrdn de refe-
rencia. Al observar las diferentes graficas se puede apreciar
que realmente la mayor absorbancia se presentd a los 590 nm;
por otro lado, si se observan las graficas t y 8, correspon-
dientes a los lotes Tl y nacional respectivamente, y se com-
paran con la grafica 9, correspondiente a la de importacidn,
se puede determinar gue el pico mis alto (530 nm) se encuen-
tra a un nivel inferior gque el del patrdn de referencia, ya
que sus absorbancias son menores a esa longitud de onda {(590)
porque presentan mayor cantidad de sustancias insolubles, y
por consiguiente una menor concentracidn de colorante (Yer
grafica 10, curva de calibracidn); sin embarge la absorbancia
aumenta en otras longitudes de onda. La absorcidn visible y
u]trav%o]eca encuentra muchas aplicacicnes en el andlisis

.cuantitativo y cualitativo: aunque puede ocurrir que no pro-
porcionen 1a clara identificacidn de un compuesto organico,
las mediciones de este tipo son (tiles para descubrir la pre~
sencia de ciertos grupos funcionales que actlan como cromdfo-
ros y es uno de los instrumentos mas 4tiles de que dispone el

guimico para analisis cuantitativo.{19)
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Al observar el rendimiento de los dos métodos de produc-—
cidén del colorante (tabla 1), se puede apreciar que en el mé-
todo medificado, el promedio de rendimiento es de 76.96X% y en
el método tradicional es 10.56%. Este rendimiento tan bajo
se debe a que no se Tleva a cabo totalmente la reaccidn, ya
que el sulfato de cobre es un oxidante débil en comparacién
con el clorato de sodio, tomando en cuenta este factor al se-
gundo lote elaborado se le did doble tiempo de reaccidn y se
logrd aumentar su rendimiento.

En cuanto a los paradmetros que se manejaron en la pro-
duccidn de los tres lotes de tinta azul para boligrafos, se
encuentra el pH, en donde se puede apreciar que los vatores
obtenidos (tabla 4) en la tinta con colorante importado (lote
001I) y en la gue contiene el colcrante obten1dd’por el méto-
do modificado (lote 001M), caen dentro de lo especificado
(5~5.6). En cambio en la tinta gue contiene el colorante na-
cional (lote OOIN) se obtuvo un valor gque se encuentra por
debajo del 1imite. Existe un intervalo de pH para cada tipo
de tinta, segiin los colorantes que se utilicen, ya que la so-
lubilidad de éstos se ve afectada por el pH. Pero en gene-
ral, el intervalo de pH en tintas para boligrafos debe acer-
carse a la neutralidad, ya que si son mzy Acidos o muy basi-
cos pueden provocar corrosion o incrustacidn en el cartucho.

Uno de los pardmetros mas 1importantes que se deben
considerar en la produccidn de tintas para boligrafos es la

viscosidad, debido a que si la tinta no es lo suficientemente
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viscosa se sale del cartucho, y por el contrario si es dema-
siado viscosa no fluirfa facilmente, por esto existe un
intervalo de valores. La bibliografia indica que debe sér de
8000 a 25000 cps a 25 °C, y preferentemente de 12000 a 20000
cps (10), pero la experiencia de los fabricantes de tintas
para boligrafos hace notar que el intervalo ideal es de 10000
a 16000 cps a la misma temperatura. Al observar los valores
obtenidos en los tres lotes de tinta fabricados (tabla 4), se
puede apreciar, que el lote 001N, es demasiado viscoso, tanto
que presentd un aspecto de gelatina, en cambio los otros dos
lotes presentan buena viscosidad, sus valores caen dentro del
intervalo establecido por el Departamento de Control de Ca-~
tidad.

En lo que respecta a tla prueba de escritura, también
conocida como prueba "Write out", no fué posible aplicarla al
lote 001N, ya gue con tal viscosidad, fue imposible Jllenar un
cartucho, solamente se pudo haber 1Jllenado con la tinta ca-
liente, ya que 1a viscosidad disminuye con la temperatura,
pero al enfriarse se solidifica otra vez y no fluiria por el
cartucho. En cambio, a los otros dos lotes si se les aplicd,
y como se puede apreciar, en los paradmetros determinados con
esta prueba (solidez, secado y uniformidad) se obtuvieron re-
sultados muy satisfactorios; en los dos casos se obtuvo buena
solidez al agua, la tinta no se corre con el contacto de la
mano o cualguier otro objeto, seca rapidamente (3-5 segundos)

y presenta uniformidad de escritura, este ditimo parametro
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depende muchas veces de la calidad del boligrafo.

E1 aspecto de la tinta se puede apreciar mis detallada-
mente si se observa al microscopio; se puede determinar si la
tinta es una solucidn homogénea o presenta particulas inso-
lubles, colorante o resina sin disolver. A) observar los re-
sultados de esta prueba (tabta 4), los lotes 001I y 001M pre-~
sentan buen aspecto, libre de impurezas, en cambio el 001N
presenta sustancias insolubles, por 1o que no pasd la prueba,
esto era de esperarse, ya que el colorante usado presentaba
un 3% de particulas insoiubles, cuando et 1imite es 0.2%.

Por otro lado, se realizdé 1a cromatografia en papel a
una muestra de cada lote de tinta fabricada, cuyos resultados
fueron satisfactorios, ya que se observd la separacidén de ca-
da colorante constituyente del producto. Esta brueba es im-
portante porque con ella se puede verificar que la tintﬁ
contiene los colorantes descritos en Jla fdrmula, esto es de
gran ayuda a nivel de fabricacidn industrial, ya Que se puede
detectar algun error del operario.

Se elabord el espectro de absorcidn de cada lote de tin-
ta y se compard con la grafica del patrén de referencia (gra-
fica 14), con lo cual se puede apreciar en los resultados
gue, el espectro del lote DOIN (grafica 11) no corresponde al
patron de referencia, ya que el pico de absorcidn a 590nm
(cofrespondiente al "Solvente Vicleta 8") es de 0.335, cuando
debe ser 0.86-0.92, para una solucidn de tinta de 0.031mg/mi

(ver grafica 15, curva de calibracidn de la tinta azul), en

75



cambio e1 pico a los 667nm {correspondiente al Azul K), es
0.52 y el intervalo establecido es 0,52-0.57, por 1o que se
deduce que es correcto. La absorbancia (a 590 nm) de la “Ba-
se de Violeta de Metilo"” en la tinta COIN resultd menor a la
del patrdn de referencia porque presenta un alto porcentaje
de particulas insolubtles, por 1o que la concentracidén del co-
lorante es menor en cambio 1los lotes 00OIM y 0011 presentaron
graficas (graficas 12 y 13) similares a la del patrdén de re-
ferencia. La espectrofotometria ultravioleta y visible es de
' gran importancia en e] anAlisis cuantitativo, ya que se pue-
den reatizar mediciones de concentracion con un error relati-
vo muy bajo (1-3%); sin embargo, tiene aplicaciones algo 1i-
mitadas en el andlisis cualitativo debido a que en estos es-
pectros existe un nimerc relativamente escaso de maximos y
nimos, en consecuencia,vla identificacidn - ineguivoca de una
sustancia, suele ser imposible.{(19)

En cuanto al parametro toxicidad, se puede apreciar que
tanto la muestra de colorante como la de tinta pasaron las
tres pruebas a las que fueron sometidas: irritacidn dérmica,
ocular y atoxicidad (tabla 5), por 1o que se puede decir que
no son téxicas, sin embargo es recomendable que se realice un
estudio sobre la posibilidad de que el colorante sea cance-
rtgeno.

En lo concerniente al estudio comparativo de costos de
produccion del colorante por ambos métodos, costo del produc-

to impertado y nacional, se puede apreciar que en 10S CostLOS
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de produccidn sdlo se tomd en cuenta el de las materias pri-
mas, ya que es a nivel laboratorio., Debido al bajo rendimien-
to del método tradicional, e) costo de las materias primas
asciende a $331,367.42 por kilogramo de producto, el cual es
demasiado alto. Al hacer el estudio de produccidon a nivel
industrial se debe determinar si es mas econdmico producirlo
en México o importarlo. pero desafortunadamente no es posible
hacer‘una comparacion mas objetiva con el costo del producto
importado, debido a que no se cuenta con datos suficientes;
sin embargo el costo de las materias primas del colorante ob-
tenido por el método modificado, alrededor de un 21% mAs ba-
Jjo, permite suponer razonablemente que el costo final sea
aproximadamente igual al importado. Al comparar el costo de)
colorante nacional con el de 1importacidén, se pﬁede ver, que
el primero es un 28% mads alto.(3.4.4.) '
Finalmente, como resultado de este estudio, se puede de-
ducir, que el método modificado es un método reproducible y
confiable, a partir del cual se obtiene un producto cuyas ca-
racteristicas quimicas y fisicas no presentan variacjones de
importancia y reune los requisitos indispensables para poder
ser utilizadc en ta fabricacidn de tintas para boligrafos.
Este método también aporta bases que pueden tomarse en
cuenta para un estudio posterior, con Jla finalidad de poder
1levar a cabo una produccidn a nivel industrial y asl! ofrecer

un mayor apoyo al desarrollo de la industria nacional,
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Este trabajo es una contribucién al estudio de la sinte-
sis del "Solvente Violeta 8" o "Base de Violeta de Metilo” a
escala de laboratorio, con el fin de implementar a posterio-
ri, su produccidén a escala industrial. Dicho colorante es un
derivado de la N,N-dimetilanilina, el cual se utiliza como
materia prima en la fabricacidén de tintas para boligrafos.

El1 estudio se hizo con base a una modificacidon de la
técnica tradicional, para poder obtener un producto cuyas
constantes quimicas y fisicas no presenten variaciones de im-
portancia y reuna las caracteristicas necesarias para poder
ser utilizado en 1la produccién de tintas para boligrafos.
Actualmente este producto es importado, ya que el fabricado
en nuestro pals no presenta dichas caracteristicas.

La sintesis del "Solvente Violeta 8" o "Base de Violeta
de Metilo", se 1levd a cabo utilizando dos técnicas:

a) Técnica tradicional, en la que la oxidacidén se efec~
tua con sulfato de cobre.

b) Técnica modificada, la cual emplea como oxidantes
clorato de sodio y sulfato de cobre.

Se prepararon 2 lotes de colorante a partir de la técni-
ca tradicional y 5 lotes con el métcdo modificado, a éstos se
les realizaron las siguientes pruebas de control de calidad:
pH, porcentaje de particulas insolubles, absorbancia (£30nm),

espectro de absorcidn, observacidén al microscopio y toxici-



dad,.mismas que se efectuaron a un lote de colorante nacionatl
e importado,

Para continuar con la finalidad de este trabajo se ela-
boraron tres lotes de tinta azul para boligrafos: uno con el
colorante obtenido por el método modificado, otro con el co=
lorante nacional y uno mas con el colorante de importacién,
sometiéndose cada uno de ellos a pruebas de control de cali-
dad como son: pH, viscosidad, escritura, observacidn al mi-
croscopio, cromatografia, espectro de absorcidn y toxicidad.

Con los resultados obtenidos se concluye que el método
modificado es reproducible, ya que, se obtuvo un producto cu-
yas constantes quimicas y fisicas no presentan variaciones de
importancia, y ademds reune las caracteristicas necesarias
para ser utilizado en la fabricacidn de tintas para boligra-
fos, esto Ulitimo fué confirmado al comparar la calidad de es-
te producto con el de importacidn y el nacional.

En cuanto al rendimiento, se obtuvo un 76.967%, como
promedio, empleando el método modificado, mientras gque con el
tradicional, el rendimiento promedio fué 10.56%; de acuerdo a
esto la estimacidn de costos de las materias primas de ambos
métodos para un kilogramo de producto, mostrd un costo de
$49,694.00 en el modificado y $331,367.5 en el tradicional.
E1 costo de adquisicidn del colorante nacional es $80,555.00
por kilogramo y el de importacidn $62,908.00, debiéndose
considerar que dicha estimacidn sufre incrementos dla a dla

de acuerdo a las cotizaciones internacionales.
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CONCLUSIONES

De acuerdo al estudio realizado de la sintesis dei "Sol-
vente Violeta 8" o "Base de Violeta de Metilo”, se obtuvo co-
mo resultado un buen rendimiento a partir del método modifi-
cado (76.967%), muy por encima del obtenido con la técnica
tradicional (10.56%).

Asl mismo, se demostrd que la calidad lograda por el mé-
todo modificado es excelente.

Por lo que respecta al costo de las materias primas para
la produccién del colorante, se observd, que el método modi-
ficado es el 79% del costo de adquisicién del producto de im-
portacion,

£n cuanto a la toxicidad, se determind que tanto el co-
lorante obtenide por el método modificado, como la tinta
azul, no son toxicos, factor muy importante, ya que, el boti-
grafo es un objeto utilizado en la vida diaria.

Finalmente se encontrd que el “Solvente Violeta 8" pre-
parado por el método modificado, presenta una calidad fisico-
quimica muy similar a 1a del producto de importacidn, y supe-
rior al nacional; esto se confirmd al preparar tinta azul a
partir del colorante nacional, importade y el obtenido por la
técnica modificada.

Por todo 1o anterior se puede concluir que el método mo-
dificado es confiable y reproducible, ya que a partir de &1

se obtiene un producto cuyas propiedades guimicas y fisicas



no varian considerablemente en cada Jlote producido, y que
ademas presenta las caracteristicas indispensables para poder
ser utilizado como materia prima en 1la fabricacién de tinta
para boligrafos; por 1o que este érabajo aporta bases para la

realizacidn de un estudio de produccidn a nivel industrial.
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8.1. Produccidén del "Solvente Violeta_ 8" o “Base de Violeta
de Metilo” por el método modificado.

8.1.1. Material, reactivos y equipo

Material de laboratorio

- Matraz de vidrio de cuatro bocas, con chaqueta para bafo
maria. de 2 1t

- Matraces Erlenmeyer de: 200 m!, 500 m1, 2000 m]

~ Vasos de precipitados de 50 ml, 250 ml, 500 ml1, 1000 ml,
3000 m]

- Embudo de vidrio

- Charola de aluminio

- Papel filtro Whatman 4

~ Termémetros de 50°C y 200°C

~ Embudo de separacion de 250 ml

- Soporte

- Anillo

Reactivos para 41 g de producto:(todos son grado industrial)

.N,N-Dimetilanilina (Dupond) 63 g
Fenol (Central de Drogas) 49

sulfato de Cobre pentahidratado (Proveedor Cientifico) 45 g



Cloruro de Sodio (Mexibras) 100 g

Clorato de Sodio (Mexibras) . 16 g
Suifuro de Seodio (Proveedor Quimico Industrial) 24 g
Acido Sulfdrico concentrado (J.T. Baker) 20 mt
Hidréxido de Sodio (Mexibras) 7.5 9
Tierra de Diatomeas (Johns-Manville) 18 g
Carbonato de Sodio (Proveedor Cientifico) 20 g
Agua desti1adn. a necesaria
Hielo 10 necesario
Equipo

- Parrilla eléctrica

- Balanza granataria

Agitador mecanico

- Refrigerador

1

Estufa
- Bafo Maria

- Potencidmetro
8.1.2. Preparacidn de reactivos
Solucidn de Sulfato de Cobre:
Disolver 45 g de sulfato de cobre pentahidratado y 16 g

de cloruro de sodio en 300 ml de agua destilada, agitar hasta

Ja completa disolucidn de las sales, adicionar 10 § de tierra
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de diatomeas, agitar unos minutos tapar vy dejar toda la no-
che. Elaborar esta solucidn en el matraz de cuatro bocas y

ahi mismo llevar a cabo la reaccidn de oxidacidn.

Solucion fendlica de N,N-dimetilanilina:

En un vaso de precipitados de 250 ml pesar 4 g de

N,N-dimetilanilinax y 63 g de fenolx*, agitar con una varilla
de vidrio hasta la completa disolucién del Fenol.
* La N,N-dimetilanilina es una sustancia muy téxica, por lo
que para su manejo es necesario el uso de mascarilla y guan-
tes. Evitar cualquier contacto con la piel y ropa, no inhalar
directamente.

%% E]1 fenol también es una sustancia tdxica, evitar cualquier
contacto con la piel y ropa.

Solucidn de clorato de sodio:
En un vaso de 250 ml pesar 16g de clorato de sodio, adi-
cionar 60 ml de agua destilada, agitar con agitador de vi-

drio, tapar y dejar reposar toda la noche.

Solucion de adcido sulfarice al 20% :
A 50 m! de agua destilada agregar 20 m! de acide sulfu-
rico concentrado, aforar a 100 m] con agua destilada. (Evitar

el contacto con la piel y ropa).
Solucidn de sulfuro de sodio:

En un vaso de 500 ml pesar 24 ¢ de sulfuro de sodio,

adicionar 350 ml de agua destilada y agitar, con agitador de

88



vidrio.

Solucién de hidréxido de sodio:
Disolver 7.5 g de hidréxido de sodio en 50 ml de agua

destilada. Evitar el contacto con la piel y ropa.

8.1.3. Fundamento

Diferencias entre el método tradicional y el modificade

A) En el método tradicional sélo se emplea como oxidante
el sulfato de cobre y en el modificado se utiliza el ciorato
de sodio ademds del sulfato de cobre, esto provoca que la
reaccidn sea mds rapida, ya que el clorato de sodio es un
oxidante mds fuerte.

8) E1 método de purificacién empleado en el método tra-
dicional consiste en 1a adicidn de cal viva y de varias de-
cantaciones y filtracicnes, en el método modificado se eom-
plean dos tipos de materias filtrantes (tierra de diatomeas)
y un mayor niumero de filtraciones, con esto se obtiene mayor
pureza en el producto. Este sistema de purificacidén se utili-
26 en la técnica tradicional durante el desarrollo de este
trabajo.

C) Las condiciones de tiempo y temperatura de la reac-

cidn: En el método tradicional, la reaccidn se debe llevar a
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cabo en 8 horas a 55°C y en la técnica modificada, son 8 ho-
ras pero se 1lega.a una temperatura hasta de 95°C. Las condi-
ciones de tiempo y temperatura del método modificado se adap-
taron a la técnica tradicional durante el desarrollo de este

trabajo.

Fundamento gquimico:

La N,N-dimetilanilina se oxida por l1a accidn del sulfato
de cobre, formdndose la N-dimetilanilina y formndohido-, [ 1 14
tos compuestos mas dos moléculas de N,N-dimetilanilina y clo-
rato de sodio forman el pentametiltriaminotrifenilcarbinol,

que es la pseudobase del colorante.

Hs §Hs
3-:», N-H
" .
+ CuS04 ——> 4Cu0 + O + €20
NN -dimetianilina N-medilanilina Iom:msdo
cns cH3
n-cHs weH
H
2 - + &:zo + NaClos ’
[}
H clerato de soctio
oH
S
c
T & @ + e + o
“;t-rlv o r:l-r‘
ens VTN Ly

ch .
pemomaim’-‘-m‘nooriknilcaromol
Por la adicidn de Acido sulfurico se forma la estructura

quinoidea y 1a sal de sulfato acido del Trimetildiaminodime-
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tilfucsonimonio, lo que se conoce como, “Violeta de Metile”,

la cual es soluble en agua.

oH

'

<
@__@.@ ouo;ﬂ'

+ HpSO

A P ’ Tl m, + 0
CHy VT i e cu;

cHy

cu,

Vigleta ode Mmedilo

Por la adicidn de sosa al "Violeta de Metilo” se obtiene
la base del colorante, la cual es la "Base de Violeta de Me-

tilo” o “Solvente Violeta 8" gque es inscluble en agua.

c + ¢ +
N-c §-H + NaoH ————P| N-cra VHE 4 nansog
chs uI)-cq; oy cHy ':J—ah CcHy

CHy Cy

“Sovenits Violeta @

8.1.4. Método

1.~ Adicionar la solucidn fendlica de N,N-dimetilanilina
a la solucién de sulfato de cobre, agitar media hora a tempe-

ratura ambiente.
2.~ Agitar y elevar la temperatura a 46°C, adicionar la

solucién de clorato de sodio lentamente (2 horas), mantener

91



la temperatura por debajo de 52°C.

3.- Elevar la temperatura a 60°C y agitar 1 hora; elevar
a B5°C y agitar 1 hora; elevar a 90-95°C y agitar 15 minutos,
enfriar y colocar en hielo, agitar 10 minutos cuando se en-
cuentre a menos de 20°C, tapar y dejar reposar toda la noche.

4.- Agitar y adicionar t litro de agua helada y filtrar,
descartar el fiiltrado y regresar 1los sdlidos al matraz, afa-
dir agitando ! 1itro de agua destilada a 40°C.

5.~ Adicionar 17.5 ml de 1la solucion de Acido sulflrico
y agitar. .

6.- Adicionar la solucidén de sulfuro de sodio (para pre-
cipitar el Cobre) lentamente, cuidando que el pH sea alrede-
dor de 2, si no es asi afadir mas solucidn de Acido sulféri-
co, realizar la prueba de Cobre soluble (8.2),'5i es positi-
va, agregar mas solucidn de sulfuro de sodio y si la prueba
es negativa, calentar a 50°C y agitar; tapar y dejar reposar
toda la noche.

7.~ Decantar la carga y del liquido, recuperar el Viole-
ta de Metilo, para esto adicionar carbonato de sodio, hasta
tener un pH=4-4.5 y adicionar 5§0g de cloruro de sodio, tapar
y poner aparte,

8.- Al residuo de) matraz adicionar 1 1litro de agua
destilada a 90-95°C, para disolver el Violeta de Metilo (masa
chiclosa). El pH debe ser 4.5-5 (medir a 25°C Unicamente), si
no se tiene tal pH agregar carbonato de sodio.

9,~- Adicionar 7.5g de tierra de diatomeas, agitar y
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filtrar, (guardar el filtrado), regresar Jlos sdlidos al ma-
traz y agregar 1 litro de agua destilada a 90-95"C, filtrar y
lavar con 2 porciones de agua destilada a 90-95°C, de 100mi
cada una. '

10.- Reunir los dos filtrados'y adicionar 60 g de cloru-
ro de sodio, tapar y dejar reposar toda la noche. E1 Violeta
de Metilo aparece como pasta gruesa color verde plateado.

11.- Decantar y al precipitado adicionar agua destilada
a 40 C hasta un volumen de 1750 ml.

12.~- Con agitacidén continua adicionar 1la solucidn de
hidréxido de sodio, hasta obtener un pH=11-11.5, agitar una
hora y checar el pH, si es menor a 11 agregar mas solucidn de
sosa y si es mayor de 11 agitar 4 horas mas, tapar y dejar
reposar toda la noche. )

13.~ Decantar hasta el nivel del sdlido y adicionar agua
destilada hasta el volumen original, agitar y subir la tempe-
ratura lentamente a 70 °C, agitar una hora, adicionar agua
hasta la capacidad del vaso, dejar de agitar y decantar.

14.- Agregar agua fria hasta el nivel del vaso, agitar y
filtrar, lavar con agua fria, hasta que el liguido deje de
ser alcalino, dejar secar toda la noche.

15.- Secar en horno a 50°C durante ?4 horas. Se deben

obtener 41 g de "Solvente Violeta 8"
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8.2. PRUEBA DEL COBRE

8.2.1. Material y reactivos

Material de taboratorio:

- Vaso de precipitados de 50 mi y 250 ml
- Tubos de ensaye

- Emﬁudo

~ Papel filtro Whatman 4

- Soporte

- Anilio

- Agitador de vidrio
Reactivos: (grado reactivo analitico)

Hidréxido de Amonio (Baker) 15 m

Acido Clorhidrico concentrado (Baker) 5 ml
Tiocianato de Sodio (Baker,reactive analitico) 10 g

8.2.2. Preparacidn de reactivos
Solucidn de tiocianato de sodio al 10x%:

Disolver 10 g de tiocianato de sodio aforando a 100 m}

con agua destilada.
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8.2.3. Fundamento

Con esta prueba se detecta la presencia de cobre soluble
en el producto, el cual es una fuente de contaminacidn.

- Las sales de cobre con el hidréxido de ameonio dan una
coloracidn azul intensa por 1la formacidn del complejo Cu-

pro-tetramonio: Cu(NHa)e .(21,22)
cu”™x + NH4OH  —————  [Cu(NHs) q 1X

- E1 Tiocianato precipita las sales de Ag , Cd, Zn, Cu,
etc. gue se encuentran en la forma de complejo de coordina-

cidn con ciertas bases nitrogenadas.(21,22)

+ -
Cu(NH 5)q + X CNS ——————F  Cu{CNS),

8.2.4. Método

1.- Tomar alrededor de un gramo de muestra de los sdli-
dos contenidos en el matraz de oxidacidn y transferir a un
vaso de precipitados de 50 ml.

2.~ Adicionar 15 m} de hidréxido de amonio.

3.~ Macerar la muestra con una varilla de vidrio.

4.~ Adicionar 5 ml de acido clorhidrico concentrado a un
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tubo de ensaye.

5.- Adicionar el filtrado, gota a gota, al Acido clor-
hidrico, hasta obtener un color verde pasto.

6.- Dejar enfriar el tubo y su contenido, hasta que sea
soportab?é al tacto.

7.1 Adicionar una gota de 1la solucidn de tiocianato-de
sodio. '

8.~ Observar cuando la gota toca la superficie del 11-
quido, si aparece un precipitado rojo instantaneamente, quie-
re decir que existe cobre soluble, por 1o que se debe conti-

nuar con el tratamiento de suifuro,

8.3. Pruebas de control_de calidad_para_el_colorante

8.3.1. Determinacidn del pH

Material y Reactivos:

Material _de laboratorio:

~ Matraz Erlenmeyer de 250 ml
- vaso de precipitados de 50 m1 & 100 ml

- Tapdn de hule
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Reactivos:

“Solvente Violeta 8" 5g
Agua destiiada 100 m1
Equipo;

- Potencidmetro

- Balanza granataria
Método

1.- Pesar 5 g de muestra en un matraz Erlenmeyer de
250 mi.

2.- Adicionar 100 ml de agua destilada.

3.- Tapar el matraz con un tapdén de hule y agitar vigo-
rosamente durante 3 minutos, para “disolver” o mojar el colo-
rante lo mas posible.

4.- Pasar esta mezcla a un vasc de 50 ml & 100 ml y de-~

terminar el pH en un potencidmetro.
Especificaciones de control de calidad
E1 pH del "solvente Violeta 8" o "“Base de Violeta de

Metilo” debe ser de 7 a 8.5, seglin las especificaciones del

departamento de control de calidad.

97



8.3.2.PORCENTAJE DE PARTICULAS INSOLUBLES

Material y reactivos

Material de laboratorio

- vaso de precipitado de 50 ml

~ Agitador de vidrio

- Matraz de vidrio de 250 ml para filtracién al vaclo

- Pesafiltro de 2.1 cm de diametro

- 2 filtros de fibra de.vidrio de 2.1 cm de diametro

- Soporte

- Anillos

- Junta de hule (para colocar el pesafiltro en la boca del
embudo)

- Termdmetro de 200°C

Reactiveos

“Sovente Violeta 8" 19
Mezcla de Glicoles (Etitenglicolimonofenileter
y Acido oléico, Polioles, grado reactivo) 6 g

Metanol (Baker,grado reactivo anaiitico) 5 ml
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- Balanza granataria
- Balanza analitica
- Bomba de vaclo

.= Parrilla eléctrica

- Estufa

Fundamento

E1 "Solvente Violeta 8" debe de ser totaimente soluble
en los disolventes que se utilizan en la fabricacidén de las
tintas para boligrafos. Para esta prueba se utiliza una mez-
cla de glicoles (Etilenglicolmonofenileter y acido oléico) en
los cuales el producto no debe presentar mayor cantidad de
materia insoluble que 1a establecida por el departamento de
control de calidad, ya que se corre el riesgo, de que al usar
una tinta preparada con dicho colorante tape el boligrafo, es
decir, gue sustancias insolubles obstruyan los canales entre

el “socket" y la "bala” de la pluma.

Método

1.- Pesar 1 g de muestra en un vaso de precipitados de

50 ml,



2.~ Adicionar 4 g de 1a mezcla de glicoles.

3.- Agitar con varilla de vidrio, hasta lograr la mayor
dispersion.

4.- Colocar en una parrilla eléctrica y calentar a 80°C
durante una hora, agitar ocasionalmente con la varilla de
vidrio. %En_este punto _tomar _una muestra_ _para sy observa-
cidn al microscopio. Colocar en_un_portaobjetos, y cubrir con

un cubreobjetos y observar al microscopio.

5.- Por otro lado colocar los dos filtros en el pesafil-
tros y pesar en balanza analitica.

6.~ Armar el equipo de filtrado:

Bomia

vacio

Manquera
cie i

b matraz
7.- Agregar unas gotas de glicoles a los filtros para

sellarlos con el pesafiltro, y succionar con vacio.

8.- Filtrar la solucidn caliente.

9.- Lavar el vaso de precipitados con la mezcla de gli-
coles hasta que todo el colorante quede disuelto.

10.~ Lavar el vaso y el agitador con metanol (usar maxi-
mo 5 ml de esta sustancia)

11.- Secar el pesafiltro en horno a 105°C, durante un
tiempo gque puede ir de 30 minutos a una hora.

12.- Dejar enfriar en un desecador a temperatura am-
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biente y pesar en balanza analitica.

Cdlculos

(Peso de pesafiltro + materia insoluble) - (Peso original del

pesafiltro con los filtros) = Peso de la materia insoluble.

Peso de materia insoluble
x 100 = ¥ insolubles

1g de muestra

Especificaciones di control de calidad

Para que el producto sea considerado como satisfactorio
debe cumpliir con 1la especificacién del departamento de
contro) de calidad el cual marca respecto al % de insolubles,

. un mAximo de 0.2%.(7)

\ .
8.3.3. OBSERVACION AL MICROSCOPIO
E1 método se especificd en el paso 4 del procedimiento

para determinar el % de insolubles en una muestra de “"Solven-

te Violeta 8".
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Al observar al microscopio se aprecian particulas
uniformes, que corresponden al colorante. Cuando existe mate-
ria insoluble en e1 colorante, entonces se aprecian particu-
las desiguales, que corresponden a las impurezas.

E1 aspecto de la .muestra puede clasificarse como: "Bue-
no", "Regular”, o “Malo".

El1 departamento de control de calidad de 1a empresa, es-
pecifica que el aspecto debe de ser "Bueno"” para gque el pro-

ducto sea aceptado, y pueda usarse en ta fabricacidn de tin-

tas para boligrafo.

8.3.4. Espectro de absorcién

Material y reactivos

Material de laboratorio

- Vaso de precipitados. de 50 m1l

- Matraces aforados de 1000 ml

- Pipetas volumétricas de: 3 m1, 4 m1, 5 ml

- Celdillas

Reactivos

"Solvente Violeta 8" 0.4 g

Acido Acético (Baker, grado reactivo analltico) 3 m
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Metilcellosolive (Baker, grado reactivo analitico) 1000 m?

Agua destilada 1000 m!
uipo

- Espectrofotdémetro de luz ultravioleta y visible (190-750nm)
(Perkin-Elmer)

~ Balanza analitica

Fundamento

A temperatura ambiente la mayoria de las sustancias se
encuentran en su nivel energético mas bajo, o ééa en “"estado
fundamental”. La absorcidn de una radiacidn produce por lo
general una transicion entre el estado fundamental y estados
con mayor contenido energético, es decir, los estados excita-
dos.

Los Atomos, moléculas o iones tienen un numero 1imitado
de niveles de energla cuantizada discreta; para que se pro-
duzca absorcién de radiacidn, la energia del fotdn excitante
debe igualar a la diferencia de energia entre el estado fun-
damental y uno de los estados excitados de ta especie absor-
bente. Como estas diferencias de energla son tUnicas para ca-
da especie, un estudio de las frecuencias de radiacidn absor-

bida ofrece un medio de caracterizar a los constituyentes de
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una muestra de materia. Para este objeto, se obtiene experi-
mentalmente una grifica de 1a reduccidén de potencia radiante
(absorbancia) en funcidn de 1longitud de onda o frecuencia.

Estas graficas son 1lamadas "Espectro de absorcidn’. (19)

Método

1.- Pesar 0.4 g de la muestra en un vaso de precipitados
de 50 ml

2.- Adicionar 3 m} de Acido acético

3.~ Aforar a 1000 ml con agua destilada

4.,- Tomar 4 ml de esta solucidn y aforar a 1000 ml con
Metilcellosolve.

5.~ Llenar dos celdillas, una con el blanco (Metilce-
1losolve) y la otra con el problema.

6.- Determinar su Espectro de Absorcidn (190-750nm)

7.~ Determinar a gque longitud de onda presenta la mayor

absorbancia.

Especificaciones de control de calidad

Para una solucidén de 0.0016 mg/m)l de "Solvente Violeta
8", la absorbancia debe de ser entre 0.39-0.42 a una longitud
de onda de 5§90nm (7). Para obtener un resuitado mis satis-
factorio y reproducible, utiltizar un patrén de referencia

(colorante importado), para poder comparar los espectros ob-
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tenidos.

8.3.5. Pruebas de toxicidad

*Las tres pruebas a continuaéibn descritas se realizaron
en los laboratorijos LACE, Laboratorios de Control Especiali-
zados, S.A. (Reg. de Prof. 42626, Reg. S5.S.A. No.421, Lic.
No. 6022273) ya que e) tLaboratorio de Formulabs de México no

cuenta con e) equipo y material necesario.
Prueba de irritacidn dérmica

Utilizar tres conejos adultos sanos, remover el pelo de
la regidon paravertebral en dos zonas: izquierda y derecha,
posteriormente aplicar una gasa humedecida con el producto en
ambas zonas. Efectuar lecturas a las 72 horas, investigando
la presencia de eritema o alguna otra manifestacién irritati-

va de la piel.

Prueba de irritacidn ocular
El procedimiento se basa en la NORMA OFICIAL MEXICANA,

NOM-K-347-1981, Secretaria de Comercio y Fomento Industrial.

En seis conejos adultos y sanos realizar observaciones cuida-

105



dosas de la cornea, iris y conjuntiva en el momento de la

aplicacidén, a las 24, 48 y 72 horas.

Prueba de atoxicidad

A 5 conejos adultos y sanos, aplicar 10 ml de extracto

del producto por cada kilogramo de peso. Efectuar observa-

ciones a las: 24, 48 y 72 horas.

8.4. Control de calidad para tinta de boligrafo

8.4.1. Determinacidn del pH

E1 pH debe de ser determinado a 25°C en un potenciéme-
tro. Las especificaciones del Departamento de Control de Ca

lidad indican un rango entre 5 a 6.5.

8.4.2. Viscosidad

La viscosidad de una tinta para boligrafos debe ser me-
dida a una temperatura de 25°C, si por alguna razdn no se
determina a esta temperatura, debe consulitarse las tablas de
equivalencia Temperatura/Viscosidad (que se encuentran en el

laboratorio de control de calidad).
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Las especificaciones que marca el Departamento de
Control de Calidad para esta prueba son: 10 Q00 - 15 000

centipoises.

8.4.3. ESCRITURA

Esta prueba es conocida como “Prueba Write Out" y
consiste en lo siguiente: )

Llenar uno o dos cartuchos de boligrafos, con tinta,
centrifugar 5 minutos, colocar en la maquina para la prueba
"Write Out"” (Write Out Machine), encender la miquina y dejar
escribir hasta que el marcador indique 100. Observar la es-

critura y determinar:

Splidez: No se debe correr 1la tinta con el contacto de la

mano o cualquier otro objeto, y debe resistir al agua.
Secado: La tinta debe secar en segundos.(3-4 segundos).

Uniformidad de_ la escritura: Al ir depositando la tinta, se.

debe de hacer de una manera uniforme.
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8.4.4. OBSERVACION AL MICROSCOPIO

Con esta prueba se observa el aspecto de la tinta y la
presencia de particulas insolubles, el aspecto puede ser
“Bueno" , "Regular”, o "Malo" segln la uniformidad de la so-
lucidn; el aspecto serd bueno si se observa una masa unifor-
me, libre de impurezas o particulas insolubles, regular, si
se observan pocas impurezas y mala si presenta muchas impure-
zas o particuias insolubles.

€1 departamento de control de calidad, exige que el as-~
pecto sea "buenc”, péra lo cual existen patrones de compa-

racioén.

Método:

1.~ Colocar una gota de tinta en un portaobjetos.
2.~ Calentar un poco y extender.

3.~ Cubrir con un cubreobjetos y observar a 5x y 10x.

8.4.5. Cromatografla en papel
Esta prueba se Tleva a cabo para poder observar los colo-

rantes que constituyen la tinta; esto se logra por la separa-

cidn de los mismos, al correr el cromatograma.
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Material y reactivos

Material de laboratorio:

~ Tiras de papel poroso (papel filtro)

- Frasco para cromatografia

Reactivos

Tinta azul para boligrafos (una gota)

Alcohol Isopropilico (Baker, reactivo analitico) soml

Acido Acético (Baker, reactivo analitico) 10 ml
Agua destilada 10 ml
Fundamento

En el método cromatografico se emplea una "fase estacio-
naria” y una “fase moévil®. Los componentes de una mezcla se
transportan a través de una fase estacionaria por medio de
una fase mdévil que fluye; Tlas separaciones se basan en las
diferencias de velocidad de migracidn entre los componentes
de la muestra.

Los componentes que se desea separar deben ser solubles
en la fase mévil., Deben ser también capaces de interaccionar

con la fase estacionaria, ya sea disolviéndose en ella, ad-
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sorbiéndose o reaccionando con ella en forma quimica. Como
consecuencia, durante la separacidén los componentes se dis-
tribuyen entre ambas fases.

Existen varios tipos de cromatograftas:

En papel, en columna, en gas, en ligquidos etc, Las di-
ferencias entre ellas son sus “fases", tanto la estacionaria
como la mévil.(19)

En este trabajo se utilizd la cromatografia en papel, es
decir, 1a fase estacionaria es un papel poroso y la fase md-
vil es una mezcla de disolventes. Se escogid este tipo de
cromatografia ya que lo Unico que interesa en este caso, es
la separacidn de colorantes (7) y para este fin es la mas

adecuada, faAcil y barata.
Método

1.- Preparar la “fase mévil”, con el alcohol isopropi-~
lico, Acido acético y agua destilada (8:1:1).

2.~ Adicionar ésta a un frasco de cromatoagrafia de tal
manera que gquede a una altura aproximada de un centimetro.

3.~ Colocar una gota de tinta en la base del pavel.

4.~ Colocar el papel en el frasco, con el extremo gque
contiene la muestra hacia abajo.

5.- Dejar que la "fase mdvil" ascienda por la “fase es~
tacionaria” (papel).

6.— Observar la separacién de los colores y comparar con
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el patron de referencia.

Especificaciones de Control de Calidad

Para la tinta azul, se deben observar dos colores en el

papel; uno azul y otro vicleta, que corresponden al Azul K y

al Solvente Violeta 8, respectivamente.

8.4.6. Espectro de absorcion

Material y reactivos

Material de_ laboratorio

- vasos de precipitados de 50 ml y 250 ml
~ Matraces aforados de 100 m]l y 500 ml

- Pipeta volumétrica de 5 ml

- Agitador de vidrio

~ Celdillas

Reactivos

Tinta azul 0.31 g

Metilcellosolve (Baker, reactivo analitico) 600 m?
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Equipo

- Espectrofotémetro de Ultravioleta y Visible (190-750nm),
con graficador.(Perkin-Elmer, modelo Lambda 3)
- Balanza granataria

- Balanza analitica

Fundamento

(ver 8.4.3)
Método

1.- Pesar 0.31 g de tinta azuil

2.- Aforar a 500 ml con metilcellosolve
3.- Tomar § m1 de esta solucidn vy aforar a 100 m1 con

metilceliosolve.

4.~ Llenar dos celdillas, una con e) blanco (metilce-
llosolve} y la otra con el problema.

5.- Determinar el espectro de absorcidén, en 190-750nm

6.~ Comparar con la grafica del patrdén de referencia, y
determinar -1a absorbancia a 590nm y 667nm, que son las lcngi=-
tudes de onda donde presentan 1la mayor absorbancia ei “Sol-

vente Violeta 8" y el "Azul K" respectivamente.
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gspecificaciones de Control de Calidad

EY espectro de absorcién debe da ser igual al del patrén
de referencia pudiendo presentar los__siguientes valores: a
590nm una absorbancia de 0.86-0.92, que corresponde al "Sol-
vente Violeta 8" y a 667nm una absorbancia de 0.52-0.67, que
corresponde at Azul K, siendo 1la concentracidn de la tinta
0.031 mg/ml. (ver grafica 15, curva de calibracién de la tin-

ta azul.
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