‘ MEMORIA DESCRIPTIVA
QUE SE ACOMPANA A LA SOLICITUD DE REGISTRO DB
22 ,CERTIBICADO DE ADICION
por:
"MEJORAS EN EL OBJETO DE LA PATENTE PRINCIPAL
NUMERO 199.767 por "UN PROCEDIMIENTO PARA LA
OBTENCION DE NUEVOS COMPUESTOS AZ0ICOS DE APLI~
CACION TERAPEUTICA™
awfavor des
®FABRICA ESPANOLA DE PRODUCTOS QUIMICOS Y FARMA=-
CEUTICOS S, A.", residente en Lamiaco (Bilbeo).=

El procedimiente de obtencicn de
compuestos de la formula general
R EX "l >N & N-R'
amparado por la Patente de Invencicn nimero 199,767,
¥ hecho extensivo por el Certificado de Adiciocn niw

mero 199,486, a ciertas dlaminas aromdticas, que me-
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diante ligeras modificaciones en el procedimients
de obtencidn, son susceptibles de diazotarse en
unp o embos grupos amfnicos, dands origen tambien
a compuestos de marcado interds terapedtico, ee
concreta mediante el presente Certificado a los
cuerpos que resultan de la copulmio'n de aquellas
dieminas, mons o bisedfazctadas, con el radical R’,
en el que R’ represanta eepecfficamante la tiose-
micarbazona del para~amine benzaldehido. Las modi~
ficaciones necesarias no alteran sustancialmente el
procedimiento seguido en la Patente principal antes
mencionada para la obtenciocn de los compuestos de
la citada formula general ¥y por otra parte, los =
cuerpos a que en esta adicion se hace referencia,
encajan perfectamente en aguella fg;'rmula general con
Ssolo hacer constar que R, puede representar tambien
un hidrocarburo aromdtico portador de un grupo amf-
nico que puede estar libre o enlazado mediante el
grupo diazo con cuerpos iguales a los designados por
la letra R’

los sizuientes ejemplos, aclararén
mejor el procedimiento que se sigue en la obtencion
de estos nuevos compuestos y por ende, la naturale=-
za de la invencidn que presentamos, invencicn que
no se circunscribe de ninguna manera, & los detalles
referidos en estos ejemplos, que son descriptives,

pero no limitatiws,
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EJEMPLOS.

_ 12.- 248 grams (1 mol) de p,p ‘sulfonil-
dianilina se disuelven calentands suavemente en
bafic de agua, en una mezecla de dos litros de deido
acético glacial, 1 litro de £01dp clorhfdrico ocon-
centrado ¥y 2 litros de agua; a continuacion se en-
fria exteriormente con hiele y sal, hasta alcanzar
una temperatura de 0-22C. A continuacion se diazo-
ta del modo habitual, con una solucion de 69 gramos
de nitrito sddico 100%, en 350 c.c, de agua, agitan-
do endrgicamente y manteniends la temperatura alre-
dedor de 22,C,, pero sin afladir hielo en el interior;
se continua la agitaciocn durante 30 minutos y se com-
prueba la ausencia de nitrito con el papel de almi~
don yodurado, destruyendo el eventuasl exceso con =~
urea, o bien, cozsulfamato amonico, Entre tanto, se
prepara una disolucicn de 194 gramos de tiosemicar-
bazona del para-amino benzaldehido en 2 litros de
dcido amcdtico glacial, para lo cual es preciso ce~
lentar un poco & 60-709C, al bafio maria, dejando
enfriar a continuacicn, Se vierte luego la displu-
cion primeramente preparada, sobre la segunda, du-
rante una 1/2 hora, dejande aumentar lentamente la
temperaturs hasta la normal, continuando luegp la
agltacion durante otras dos horas., Entonces se
neutraliza hasta pH 4=5 por adicion de una solucion

de acetato de sosa al 25%4. Se deja en reposo du-
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rante la noche y al dia siguiente se calienta a
bafio maria a 45¢, durante una 1/2 hera. Se deja
enfrier, se filtra, se lava primere con agua ca~-
liente, luego con agua fria y finalmente con al-
cohol de 952, El1 producto se seca gl aire y final-
mente se estufa a 502. Fl rendimiento es de uncs
430 gramos de un producto de color pardo, que fun-
de con descomposicicn a 197-1982, cuya formula
bruta - es: caoH19°zN'rsz

2¢,~ Se diatozan en lasgs miemas condicio=
nes descritaes en el ejemplo enterior, 248 gramos
(1 m1) p,p’ sulfonil=dianilina con 138 gramos de
nitrito sddico 100%, disueltos con 500 c.c. de agua.
Terminada la diazota.c:_[o'n y comprobacion y eventual
destruccion del exceso de nitrito, se vierte la di-
solucicn asi preparada, sobre otra de 388 gramos
(2 moles) de tiosemicarbazona del para-aming ben-
zaldehido disueltos en 4 litroe de decido acético
glacial. Finalmente, se neutraliza tambien con
acetato sddico, se lava y se seca de la misma ma-
nera. N1 rendimiento alcanza a unos 600 gramps de
producto de color pardo, que funde con descomposi~-
cidn a 213-2142, y cuya formula bruta es 3035325021'125!

3.~ 124 gramos (1/2 mol) de p,p ‘sulfonil-
dianilina, se disuelve a unos 60=70%C, en una mez-
cla de 1 litro de dcidos acdtico glacial, 500 o.c.
de dcido clorhfdrico concentrado (D = 1,19) y 1 1i-
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tro de agua, se diatoza a una temperatura compren-
dida entre 52, y 0f,, con una disolucicn de 69 -
gramos de nitrito scdico 100% en 250 c.c. de agua,
en el transcurso de una 1/2 hora, con tal de que
la temperatura se mantenga entre los limites se-
fialados; se compruebs despues de 1/2 hora de agi-
tacion la ausencia de dcido nitroso libre y el ex-
ceso eventualmente existente se destruye con urea
o sulfamato sodico. Se afiade luego, en unos 18 mi-
nutos, otra solucicn de 124 gramos de p,p’ sulfonil
dianilina en una mezcla de 1 litro de deido acéti-
co glacial, 500 c.c. de dcido clorhfdrico concen-
trado (D & 1,19) y 1 litro de agua, agitando a -~
continuacion sin que la temperatura sobrepase los
0%, durante otros 15 minutes., Sobre la disolucicn
asi preparada se vierte otra, preparada en calien-
te v luegn enfriada a 5-102C,, de 194 gramos de
tiosemicarbazona del para-amino benzaldehido, en
2 litros de dcido acético glacial, continuand 1la
operacicn como en el ejemplo 1%,, para obtener un
producto de iguales caracterfsticas y con el mis-
mp rendimiento. |

Habiendo desorito suficientemente
la naturaleza y caracterfsticas de la invencion,

se formulan las siguientes

REI VINDICACIONES

1a8,~ Un procedimiento para la obtencicn de com=
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puestos de la formula general

R-50,{ _ >N=K-R’

en que unp de los cuerpos que entran en reaccidn,

es una dismina ammdtica de la serie de la sulfonile-
dianilina, uno de cuyos grupos smfnicos, puede estar
previamente acilado, alcohilado o incluso enlazado
mediante el grupo diazo con radicales del tipo R’,
gsiends R’ la tiosemicarbazona del p-amino-benzal-
dehido,

28 ,- MNMejoras en el objeto de la Patente principal
ndmero 199.767 por UN PROCEDIMIENTO PARA LA OBTEN~
cion DE NUEVOS COMPUESTOS AZ0ICOS DE APLICACION
TERAPEUTICA.,

Sean cuales fuerenrlas eircunstanciaes
que concurran con la esencialidad del Certificado
de Adicion definido en les anteriores reivindica~
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