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M E M O R I A  D E S C R I P T I V A  

so b r e :

"P ro ced im ien to  p ara  la  ob ten ción  de p ir im id in a  6 - ( p -  

am in oben zo lsu lfon am id o) - 2 , 4 - d im e t i l i c a " .

S o l i c i t a r t e :  GESELISCHAFT FUR CHEMISCHE INDUSTRIE IN BASEL

(SOCIEDAD PARA LA INDUSTRIA QUIMICA BT BASHEA), 

d o m ic il ia d a  en B a s í l e a ,  S u iz a .

Se  conoce e l  método de o b ten er p ir im id in a  6 - ( p -  

a m Ín o b e n z o lsu lfo n a m id o )-2 ,4 -d lm e tillc a . A s i ,  por e jem p lo , 

s e  ha p u e sto  m r e a c c ió n  aproxim adam ente 1 m ol. de p ir im id in a  

6 - a m in o - 2 ,4 - d im e t i l ie a , en p re se n c ia  de ag e n te s  que se  

5 . combinan con á c id o s ,  como á l c a l i s  o b a se s  o r g á n ic a s ,  por

ejem plo p i r id in a ,  con aproxim adam ente 1 m ol, de un h alogen u ro  

b e n z o ls u lfó n ic o  que co n tie n e  en p o s ic ió n  "p a r a "  un s u s t i t u ­

yan te  s u s c e p t ib le  de s e r  tran sfo rm ad o  en un grupo am ino.

Dicho s u s t i tu y a n te  se  ha tran sform ad o  d e sp u é s , d en tro  de l a  

1 0 . b e n z o lsu lfe n am id a  o b te n id a , en un grupo am ino. P ero , a l

t r a b a ja r  según e s t e  m étodo, se  o b t i a i e  l a  p -am in o b en zo lsu lfo n  

amida d e sead a  tan s o lo  en e stad o  impuro y con muy mal
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Ahora b ie n , hemos d e sc u b ie r to  que s e  puede o b te n e r  

p ir im ld in a  6 - (p - a m in o b e n z o lsu lfo n a m id o )-2 ,4 -d im e ti l ie a  eos 

muy buen ren d im ien to  s i  s e  ponen en re a c c ió n  por lo  menos 2 mol 

de p ir im ld in a  6 - a m in o - 2 ,4 - d lm e t i l ic a  con 1 m ol. de un 

h a lo gen u re  b e n z o lsu lfó n ic o  que m u estra  en p o s ic ió n  "p a r a "  un 

s u s t i t u y a n te  s u s c e p t ib le  de s e r  tran sfo rm ad o  en un grupo 

amino y  s i  s e  tran sfo rm a  d ich o  s u s t i t u y a n te  , en p o s ic ió n  

"p a r a "  d e l n ó c leo  b e n z ó lic o ,  en un grupo am ino.

Pueden em plearse  como h a lo g e n u ro s b e n z o ls u lfó n lc o s  

p a ra  l a  re a c c ió n  por^ejemplo c lo r u r o s  b e n z o ls u lfó n lc o s  que 

con tien en  en p o s ic ió n  "p a r a "  un grupo a c ila m in o , como por 

ejem plo  a c e t i la m in o , un grupo n i t r o  o a z o , o b ie n  un 

átomo de h a ló g e n o .

3e e fe c tú a  l a  r e a c c ió n  v en ta jo sam e n te  en p r e se n c ia  

de un d i s o l v ^ t e ,  re sp e c tiv a m e n te  d ilu y a n te  o r g á n ic o , como 

por ejem plo  dloxano o p i r l d i n a .

En l a  b e n z o lsu lfo n am id a  o b te n id a  d u ran te  l a

re a c c ió n  se  r e a l i z a  de un modo u su a l la  form ación  d e l grupo

am ino, en p o s ic ió n  " p a r a "  d e ln ó c le o  b e n z ó lic o .  A si se
!

s a p o n i f ic a  un grupo a e i la m ln o ,s e  red u ce  un grupo n i t r o  0 

azo y  se  s u s t i t u y e  un átomo de h a ló g e n o , m ediante tra ta m ie n to  

coa am on iaco ,por un grupo am lno.

EJEMPLO 1 .

S e  suspenden 246 p a r t e s  de p lr lm id in a  6 -a m in o -2 ,4 -  

d im e t i l l c a  en 1000 p a r t e s  de dioxano s e c o ,  s e  c a l i e n t a  a 

95-100B C y se  agregan  225 p a r t e s  de c lo ru ro  p - n ltr o b e n z o l-  

su lfó n lc o  en p o r c io n e s . D espués de l a  a d le ló n  s e  c a l i e n t e  

to d a v ía  d u ran te  24 h o ra s  , a g ita n d o , so b re  e l baño M aría 

h ir v ie n d o . S e  se p a ra  de l a  m e zc la  de re a c c ió n  por a s p ir a c ió n  

e l  h id r o c lo r u r o  de p ir im ld in a  6 - a m in o - 2 ,4 - d lm e t i l le a  que
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Se ha p r e c ip i t a d o .  Se ev ap o ra  por com pleto el f i l t r a d o  en e l  

v a c io  y se  d is u e lv e  e l  r e s id u o  en c a l i e n t e ,  en 600 p a r te a  

de l e j í a  de s o s a  c á u s t ic a  2 v e c e s  D orm al. Se  s e p a r a  p or 

f i l t r a c i ó n  re d u c id a s  c a n t id a d e s  de im p u rezas, s e  n e u t r a l i z a ,  

a g ita n d o  con á c id o  c lo r h íd r ic o  y se  o b t ie n e  de e s t e  modo 

l a  p ir im id in a  6 - (p - n it r o b e n z o ls u l fo n a m id o )- 2 ,4 - d im e t i l ic a  en

form a c r i s t a l i n a  y eon P re n d im ie n to  d e l 70-89% ;  punto de
t

fu s ió n  a 188-1893  c  (en  a lc o h o l  d i l u i d o ) .

Se a c id u la n  20 p a r te s  de h ie r r o  fin am en te  

p u lv e r iz a d o  en 10 p a r t e s  de á c id o  c lo r h íd r ic o  y s e  sg regan  

400 p a r te s  de a lc o h o l a l  50%. A e s t a  m ezcla d e  re a c c ió n  

se  ad ic io n an  31 p a r te s  de p ir im id in a  6 - (p - n lt r o b e n z o l-  

su lfo n a m id o )- 2 ,4 - d lm e t i l lc a  y s e  h ie r v e  d u ran te  4 h o ra s  

a l  r e f l u j o ;  se  se p a ra  e l  a lc o h o l por d e s t i l a c ió n  , se  

agregan  20 p a r te s  de l e j í a  de s o s a  c á u s t i c a  10 v e ce s  norm al, 

s e  c a l i e n t a  brevem ente y se  f i l t r a .  D el f i l t r a d o  se  s e p a r a  

6 0 . con á c id o  c lo r h íd r ic o  l a  p ir im id in a  6 -(p -am in o b e n zo lsu lfo n am i-  

d o ) - 2 ,4 - d im e t i l i e a  en form a c r i s t a l i n a .  E l  ren d im ien to  a s c ie n ­

de a 85-90% . Se r e c r i s t a l l z a  en a lc o h o l d i lu id o  o en mueha 

ag u a . Punto de fu s ió n  a 2 5 6 *5  -  2573 C.

EJEMPLO 2 .

6 5 . 246 p a r te s  de p ir im id in a  6 -am in o -2 ,4 —d im e t i l ie a

se  p u lv e r iz a n  fin am en te  y s e  suspenden ao 400 p a r t e s  de 

p i r id in a  se c a  y p u ra . Ahora s e  in tro d u cen  a g ita n d o , muy 

len tam en te  235 p a r t e s  de c lo ru ro  p - a c e t i la m in o b e n z o lsu lfó n le o , 

a 50-553 C . ,s ig u ie n d o  aun a g ita n d o  d u ran te  2 -5  h o ra s  a e s t a  

7 0 . te m p e ra tu ra , d esp u és de h aber com pletado  l a  a d ic ió n  y lu ego

se  c a l l e n t a  lentam ente a 953 c .  Al cabo de 2 h o ra s  se  elim inan  

en e l v a c io  unas 260 p a r te s  de p i r i d in a .  Al re s id u o  se  

agregan  to d a v ía  en c a l í a ) t e  1000 p a r t e s  de agua de mucha

45 .

50 .

55.
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te m p e ra tu ra . D espués de d e ja r  r e p o s a r  d u ran te  v a r i a s  h o ra s  

a l a  tem p era tu ra  d e l  am bien te , se  s e c a r a  por a sp ir a c ió n  y se  

la v a  con ag u a . E l pan d e l f i l t r a d o ,a u n  húmedo, se  c a l i e n t a  

d u ran te  1 h ora  a l  r e f l u j o  con 500 p a r t e s  de l e j í a  de s o s a  

c á u s t i c a  5 v e c e s  n orm al. D espués de e n f r i a r  se  f i l t r a  

s e  p r e c ip i t a  d e l f i l t r a d o ,  m ediante n e u t r a l iz a c ió n  con ác id o  

c lo r h íd r i c o ,  l a  p ir im id in a  6 - (p -a m in o b e n z o lsu lfo n a m id o )-2 ,4 -  

d im e t i l l c a  en form a c r i s t a l in a .  Rendlmiendo 65-70% .

Punto de fu s ió n  a 258a C. (en a lc o h o l  d i l u i d o ) .

N O T A

D e s c r i t a  su f ic ie n te m e n te  l a  n a t u r a le z a  d e l 

I n v e n t o ,a s i  como l a  manera de r e a l i z a r l o  en l a  p r á c t i c a ,  

debe h a c e r se  c o n s ta r  Que l a s  d is p o s ic io n e s  an terio rm en te  

in d ic a d a s  son s u s c e p t ib le s  de m o d if ic a c io n e s  de d e t a l l e ,  

en cu an to  no a l t e r e  su p r in c ip io  fu n d am en tal. También s e  

hace c o n s ta r  que d ich o  invento  co rre sp o n d e  a una p a te n te  

p re se n ta d a  en S u iz a  con fe ch a  4 de Noviembre de 1943 

a c o g í en d ose , por lo  tando a lo s  b e n e f ic io s  que conceden 

lo s  Convenios I n te r n a c io n a le s  en v ig o r  y sien d o  lo  que 

c o n s t itu y e  la  e se n e la  d e l r e f e r id o  in ven to  y por lo  que 

s e  s o l i c i t a  p a te n te  de In v e n c ió n ,p o r  v e in te  años en 

E sp a ñ a : "P roced im ien to  p ara  l a  ob ten ción  de p ir im id in a  

6 - (p —am in oben zo lsu lfom an id o ) —2 , 4 - d im e t i l i c a " ;  c a r a c te r iz á n d o s e  

por lo  s i g u ie n t e :

18 . -  P roced im ien to  p a ra  l a  ob ten ción  de p ir im id in a  

6 - (p - a m in o b e n z o lsu lfo n a m id o )- 2 ,4 - d im e tí l ic a , c a r a c te r iz á n d o s e  

porque se  ponen en re a c c ió n  por lo  menos 2 m ol. de p ir im id in a  

6 - a m in o - 2 ,4 - d im e t i l ic a  con 1 m ol, de un h alo gen u ro  b e n z o l-  

s u lfó n ic o  que m u estra  en p o s ic ió n  "p a r a "  un s u s t i t u y a n te  

s u s c e p t ib le  de s e r  tran sfo rm ad o  en un grupo am ino, y s i  se
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tra n sfo rm a  d ich o  s u s t i t u y a n te  en p o s ic ió n  "p a r a "  u e l 

10&. n ó c leo  b e n z ó lic o ?  en un grupo am ino.

2 B .-  P rocedim iento  según r e iv in d ic a c ió n  1^ ,

c a r a c t e r iz a d o  porque s e  ponen en re a c c ió n  por lo  menos 2 

m o lécu la s  de p ir lm id in a  6 - a m in o - 2 ,4 - d im e t i l ic a  eon 1 m ol. 

de c lo r u r o  p - n it r o b e n z o ls u l fó n ic o ,  tran sform an d o  e l  

110 . grupo n i t r o ,  m ediante tra ta m ie n to  eon ag e n te s  r e d u c t o r e s ,  

en e l  grupo am ino.

6 - (p - a m in o b e n z o lsu lfo n a m id o )- 2 ,4 - d im e ti l ic a " ;  t a l  y como 

queda su b sta n c ia lm e n te  d e s c r i t o  en l a  p r e se n te  memoria, 

que c o n sta  de c in co  h o ja s  e s c r i t a s  p or una s o l a  c a r a .

"P roced im ien to  p a ra  l a  ob ten ción  de p ir im id in a

M adrid, 26 ge ju n io  de 1944.

GESBLLSHCFT FUR CHEMB3CHE INDUSTRIE IN BASEL. 
(SOCIEDAD PARA LA INDUSTRIA QUIMICA EN BASILBA)

Por Poder de J. GÓMEZ ACEBO ^
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