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£ M ORIA DAESCRIVTIVA

para una patente de ADICION, por " Lejoras introaucidas en el obje —
to de la patente principal No. 115,467 " a favor de la r. s, Schering
Kahlbaum A. G., residente en Berlin N, 65 /Alemania/ nUllerstrasse,

170/171, -

Es sabldo, que por actuacidn de las aminas aromdticas diaszoadas so -
bre 2,6-diaminopiridina se obtienen colorantes que poseen una fuerte
accidn bactericida.,

£s sabido ademds que se obtienen colorantes fuertemente bactericidas
copulando con mono y diaminopiridinas las aminocombinaciones diazoa -
des de la seridé de la piridina o quinolina, cuyo grupo amino no po —
see caracter tautdémero y las cdales, ademds del grupo amino, llevan
también por lo menos otro sustituyente,

Ahora bien, se ha descublerto que se obtienen productos muy eficaces
cuando se hacen actuar aril-aminas diazoadas o sus productos de sus -
titucidén sobre 3,5 diaminopiridinas o sus derivados.

&n la preparacién de estas combinaciones debe seflalarse como inespe -
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rado'§ sorprendente bpajo el punto de vista qufmico el que la copula -
cidn se realice en las piridinas sustituidas ademds de en la posi -
cién », tambidn en la posicidén ¥, En todas las combinaciones antes
descritas la posicidn 3 6 la 5, estd desocupada y la cOpula tiene lu-
gar slempre en este punto; también por el hecho de que por ejemplo

la 3- & S-aminopiridina no d€ la reaccidn ae la heliantina, esto es,
no se copule con dcido sulfonflico diazoado (sobre la reaccidén de

la heliantina, vease Gattermann, Prédctica de la Quimica Orgdnica,

ed. 22, p. 287) era de sospechar que la copulacidén no se efectuaria

en piridinas sustituidas en asmbas posiciones,

(£ jemplo, 12}, 218 partes de 3,5-diaminopiridine se dlsuelven en
dcido clorhidrico, A esta disblucidn enfriada por adicidén de hielo
se sgrega agitando una disolucidn clorhidrica también enfriada con
hielo, de diazobenzol obtenida por diazoado de 185 partes de anili -
na con una disolucidn concentrada de 138 partes de nitrito sédico,
espuds de media hora se alcaliniza con disolucidn de carbonato sé -
dico, separdndose el colorante camo precipitado rojo amarillo. Se
separa el colorante por aspiracidn y se recristaliza en poco alcohol.
Asl se le obtiene cn cristales rojo obscuros que funden a 1788, Bl

rendimiento es cuantitativo,

(E jemplo, 22}, 35 partes de 3,5-diaminopiridina se disuelven en
dcido clorhidrico y se enfrian agregando hilelo. A esta disolucidn se
incorpora agitando una disolucidén clorhldrica eanfriada con hielo,

de p-clorodiazobenzol, obtenida por diazocado de 38 partes de p-clo -
ranilina con una disducidn acuosa concentrada de 21 partes de nitri -
to sédico, Después de media hora se alcaliniza, precipitédndose el
nuevo colorante. Por recristalizacién en metanol diluido se obtiene
la substancia como cristales pardo-rojos que funden a 2099 (descomp) .

Bl rendimiento es cuantitativo,

(£ jemplo, 32). Si en el ejemplo 28, se reemplaza la disolucidn de
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p~clorodiazobenzol por una disolucidén de p-metoxidiazobenzol obteni -
da por diazoado de 37 partes de p-anisidina con una disolucidn acuo -
sa concen.rada de 21 partes de nitrito sddico, se obtiene, operando

de igua. manera, un colorante azo, que en piridina se separa con ren -
dimiento cuantitativo en cristales de color naranja que funden a 2452

(descomp) .

i jemplo, 4). Si en el ejemplo 2, da disolucién de p-clorodiazo -
benzol se reemplaza DOTr una disolucidn de,g -diazonaftalina, obteni -
da por diazocado de 43 partes de/@ -naftilamina con una disolucién
acuosa concentrada de 21 partes de nitrito sédico, se obtiene, ope -
rando de igual manera un colorante azo que de la piridina se separa
con rendimiento cuantitativo en cristales pardo negros gque funden a

1929,

(£ jemplo, 5). 66 partes de 3,5 diaminopiridina se disuelven en
doido clorhfdrico. A la disolucidn enfriada con hielo se agrega agi -
tando una disolucién también enfriada con hielo, de dcido p-diazoben-
zolsulfénico, obtenido en la forma usual por diazoado de 126 partes
de dcido sulfanilico con 42 partes de nitrito sédico. La disolucidn
se alcaliniza con l¢gfa de sosa caudstica para completar la c¢dpula.
Con largo reposO se separa el nuevo colorante parcialmente en forma
de su sal sbdica. Zsta despuds de recristalizar en poca agua forma
cristales amarillo naranja.

De las aguas madres reunidas puede precipitarse el colorante todavia
disuelto agregando dcido acético como deido sulfdénico libre. Despuds
de separar por aspiracién se lava radicalmente con agua y despuds

de seco se obtiene como polvo rojo. De esta forma se obtiene el co -

lorante con rendimiento cuantitativo.

(£ jemplo, 62)., 33 partes de 3,5 diaminopiridina se disuelven en

decido clorhfdrico diluido. A la disolucidn enfriada con hielo se a -

grega agitando otra disolucidén t-mbién enfriada con hielo de decido
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o-diazobenzoico, obtenida en la forma usual por diazoado de 41 partes

de 4cido antranflico, con 21 partes de anitrito sdédico. La disolucién
se alcaliniza con amoniaco para completar la cépula y agregando dci -
do acético se precipita el colorante. Después de separar por aspira -

5 cién se lava radicalmente con agua y el preparado después de seco se
obtiene como polvo rojo con rendimiento casl cuantitativo., Bs muy po -
co soluble en agua fria y caliente y en los disolventes orgdnicos

usuales, y soluole en los dlcalls diluidos,

‘ Bjemplo, 7). 19,8 partes de 2-oxi-3,5-diaminopiridina, obtenida
¥10 por reduccidn de la conocida 2-o0xi-3,5-disitropiridina con cloruro
estannoso por el método usual, se disuelven en 4cido clorhfdrico di -
1ufdo, A la disolucidén enfriada con hielo se agrega agitando una di -
solucidén de diazobenzol obtenida por diazoado de 9,3 partes de anili -
na con 6,9 partes de nitrito sddico en la forma usual. la disolucidn
15 se alcaliniza con amonfaco para completar la cépula, separdndose el
colorante como precipitado rojo obscuro. Despudés de lavar radicalmen-

te con agua se obtiene el colorante con rendimiento cuantitativo,

Deserito suficientemente el presente invento lo que se declara como

20 de novedad ¢ invencién propia, son las sigulentes reivindicaciones:
1. - Mejoras introducidas en el objeto de la patenite principal Xo,
115 .467, caracierizadas porque se hacen actuar arilaminas diazoadas
o sus nroductos de sustitucidén sobre la 3,5~diaminopiridina o sus
derivados,

20 2. - " ilejoras introducidas en el objeto de la patente princdpal NO.
115,467 " segun se aescribe y reivindica en esta me..oria deseripti -

va.
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Consta esta descripcidn de cinco hojas foliadas y escrltas a nd -

quina por una sola de sus careas.

Madrid, éfﬁ/de\Abril de 1935. -
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