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0ddn en el grupo acilaminico, De este modo se llegs, en
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"Proaedimiento pars 1s obtencidn de l-scilamino-arilo-~
55—pircsuzeanl"a

WREREE T

8olteitantes: I.G.Parbenindustrie Aktiengesellschats
domicilindos en Frankfurt a/Main, Alemania.

Bn la solicitud de patente alemana J 64.790

se descride un prosedimiento pars la obtencién de productes
~ de condensacién de dcidos l-aminoarilo-5-piraszolon-4-sulféd-

nicos, Ahors bien, se ha desoubierto que, de dcidos
l-acilamino-arilo-S-pirazolon-4-gulfénicos obtenidos segun
ente proaédim&qnto,.uo puede desdoblar el grupo de doide
sulfénico en pouioién'*4"‘, traténdolos con deido sulférice
de oconcentracién sdecuads, & elevadas tampuraiurna. sin
que se presente una saponificacién del producto de condensa~
forme sencilla y con buencs rendimisntos, a derivedos
pir@aoléaiaoa que hasta ahora no se han podide obtener de
ningun nndg,‘o“aclamentb‘an forua muy deficiente, Las
nuevas l-acilamino-arilo-S-pirazolonas repressntan
va&iaaaﬁ~n10¢natou intermedion de colorantes.
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100 partes en peso de 4dcide 1-(3'~btnxoilha$no—
fentl)-3-nstilo-S-piraxolon-4-sulfénico, odbtenido segun
solicitud de patente alemena antes citads, se introducen
on 850 partes en peso de doido sulfdrico de 60% B4, de
tal modo que la temperatura no exceda de 502 (. Se calisnta
todavia durante una hora a 55-57¢ Cey Zormdndoss una
solueién olars, Para aislar se vierte la solueidn éecida
de doido sulfdrico sobre hislo y se aspira la 1-(3'-densgoil-
aminofenil )~3-metilo-S-piragolona prepipitada, El rendimien-
10 es de aproximadamente 5%, |

81 en lugar del doido 1-(3'~bensoileminofenil)-
J=Rot110w5+pirasolon-4-sulfénice se emples el fcido 1-(4'~
bengoilaminofenil )=3-netilo-5-piragolon-4-sulfénico, o
bien el §01do 1-(3'~bensoilaninofonil)-5-piragolon-3-garboxi-
l1ico-4-pulfénieo, we obtienen con igual riquess de
reddiniento los aoirnnpvndicntna‘dnrivudol de piragoloma.
BIBEELO Raw ‘ |
500 partes en peso de una pasts, de un 438
sproximadanente,de €oido 1-/3'-(3*-nitrobensoilanino)-Lenily.
§~P1runulwm~3~aaxboxixicc~4~au116n4co. obtenide segun la
solicitud de patontt alemana antes senclionada, ss introdu-
oen pnnlatinnnnnto_on 2000 partes en pesc de foido sulfd-
riab de 608 Bé. de Wl modo gue la temperatura no exceds
de 500 €, Despuds de agitar bastante tiempo se disuslve la
p;lta, gen objeto de desdoblar por oompleto el grupo de
fcido sulfénigo, se calisnts asun durante 1 hora a 552 C,
Después de enfriar, se vierte la solucién édcida de dcido

~ sulfdriee sobre unas 1700 partes en peso de hielo y se

aspira el foido 1«-[5 ‘e(3*=nitrobengo 11mino)~£my~5-mw
splon-)-0arboxflico qus se precipita, El rendimiento es de
aproximsdamente 90%,

84 en lugar del deide lfzrﬂq(sﬂﬂmitrobcnnoilm
nu&ua)~¢bn1§f-smpira'olanna~oaxbex&l&no~4~au1!6n&au e

emploa ol doido 1-/§1.(4nenitrodensoil-aninoj-Lenil/-3-pi



5.

80,

65,

70.

8.

8o,

-3 - .l 55;:3 23.:3 (3'

50l6on-3-earbox{lico-4~sulfénics, o bien ol &oide
}~Z‘*-(4"@nitrvbonnoilann1nn)-zcni;]L3suni11¢f5~!irnlelou

A-gulfénicc, se obtienen son rendimientos de igual buens

riquesa 1os correspondientes derivados de pirasolons,
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. 500 partes en peso de una pasta , de un
404 aproximsdamente, de &cido 1»(5'«(4"~aminnb¢nueil~aqia~)*
fonil/-3}-metilo-5-pirarelon-4-sul fénico, obtenide segun
solicitud de patente nlemana J 64,790, se introducen ssgun
ejemplo 2 en 3000 partes en peso de deido sulfdrico de 602
Bé, Se agita durante 2 horas & 50-52¢ C hasta terminarse
1a solucién y se vierts sobre hielo, precipiténdose la
1-[1'*(4”«am1nobenzbilwamino)~zhni}7¥3~mntilo-i-virlSOIGat
¢on un remdimiento del 85 - 90%

De igual modo me obtiene del doido 1-[1'-(3'—
nminabnnsoxiaaniao)«rbn1;7k3~net11n~§~p$razoion»4—-ulr§nx¢o
1a 1-/3'~(3%~anminobensoil-anine)=Lenil/-3-netilo-5-piraso-
lona, y del deido 1+/3'=(4"-amino-bengolil-amino J-Lenil/=5-
pirasolon —3-carboxflico-4-sulfénico el daide lyS'-(4r-ami-
Ro-bensoil~aning )-fenl)/-5-pirasolon~3-carboxflice,
RIBEELO 4,- '

o 300 partes en peso de una pasta, de un 35¢
aproximadamente , de un producto de condensacilén obtenido

a mediante resccibm de fosgeno aabrp‘dcidg 1-(4'~aninofenil )~

3-met1l0-5-piragolon-4-sulfénico, segun la solicitud de
patente alemana oitada en los ejemplos anteriores, se
introducen en 1600 partes en peso de foido sulfdrico de
60s Bé,, calentando duranie una hora & 5570 ¢, 3¢
elabora la solusién koida de écido sulfirico segun ejemple
1, precipiténdose el derivedo de piraolons, con um
randinionte de unos 80%, de la ixguionto composicidn

tﬁ<::>.:n;eo.nx~ —3-%
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FJENILO 5.-
100 purtes en peso del prdducto de condeng&-
¢ibn, uvbtenldo segun la solicitud de patente alemana cltade
en 1lus e¢jemplos anteriores, de 4cido l=(4'-aminofenil)=3-
metllo=f=pirazolon=d4-sulfbénice y clururo bengol-l,4-~dicar-
bozdlico, se}introducencsn 680 partes en peso de dcldo
sulfdérico de €0¢ BE,, se calienta ascpun ejemplo 1 y se
aigla, vertiendo sobre hielo, con un reandiniento de unos
70-75%, E1 derivado de'pirazolona asl obtenido posde la

siguiente composicidn,

H.0. .WN — g.08,
3 ONR 60={ )-CO.NH~
a <>-N\co-03

N O T &

Descrita suficientemente la naturaleza del
invento, aaf como la manera de Trealizarlo en la préctics,
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente
indicadas soOn susceptibles de modificaciones de detalle,
en cuantc no altere su prineipio fundamental, Tambien se
hace constar que dicho invento corresponde a una patente
presentada en iAlemania con fecha 27 de enero de 1940,
ne 66 381 IVe/12 p, acogiéndose, por lo tanto, a los
beneficios que conceden ios Convenios Internacionales en
vigor y slendo lo gque constituye la esencia del referido
invento ¥ por lo gue se¢ solicita patente de invencién, por
veinte anos en Espafiu: "Frocedimiento para la obtencién de
l-acilamino-arilo-5-piragzolonas®; carscterizado porque de
4cidos leacilamino-arilo-S-pirezolon-4-aulfdénicos, en un
nedio dcido de dcido sulfirico y a temperaturas elevadas,
se degdobla el rrupo ce dcido sulfénico en poaicibén "4

"Frocediniento para la obtencidn de
l-acilamino-arilo-S5~piragolonas’: tal y como gqueda subs-
tanclalrente descrito en la uresente nemoria gue consta
ce cuatro hojias escritas por una sola cara,

A Madrid,17 de junio de 1941,
'¢¥;G.Farbenindustrie Aktienresellschaft,
" For Poder de J, GOMEZ ACEBO
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