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MEMORIA DESCRIPTIVA
QUE SE ACOMPAÑA A LA SOLICITUD BE REGISTRO DE 

3*.C3ERTHKeADO DE ADICION 
p o r:

"MEJORAS 3N EL OBJETO DE LA PATENTE PRINCIPAL 
NUMERO 199.767 p o r "UN PROCEDIMIENTO PARA LA 
OBTENCION DE NUEVOS COMPUESTOS AZOICOS DE APLI­
CACION TERAPEUTICA"

& fa v o r  de:
"FABRICA ESPAÑOLA DE PRODUCTOS QUIMICOS Y FARMA­
CEUTICOS S . A .", r e s id e n te  enL am iaee (B ilbao

E l proced im ien to  de o b ten c ió n  de 
compuestos de l a  fó rm ala  g en e ra l

R * SOg ^>N a N - R*
amparado p o r l a  P a te n te  de Inv en c ión  número 199.767, 
y  hecho ex tensivo  por e l  C e r tif ic a d o  de A dición  nú­
mero 199.486, a  c ie r ta s  diam inas a ro m áticas , qae me-
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d ia n te  l ig e ra a  n a d if ic a c io n e s  en e l  procedim iento 
de o b ten c ió n , aon s u s c e p tib le s  de d ia z o ta rs e  en 
uno o ambos grupos am ínioos, dando o r ig e n  tam bién 
a  compuestos de marcado in te r é s  te r a p é u t ic o ,  se  
c o n c re ta  m ediante e l  p re s e n te  C e rtif ic a d o  a  lo s  
cuerpos que r e s u l ta n  de l a  co p u lac ió n  de aq u e lla s  
d iam inas, mono o b iá ^ d ia z o ta d a s , con e l  r a d ic a l  B*, 
en e l  que R* r e p re s e n ta  esp ec íficam en te  l a  t io a e -  
m icarbazona d e l para-am ina b en za ld eh id o . Las modi­
f ic a c io n e s  n e c e sa r ia s  no a l t e r a n  su s tan c ia lm en te  e l  
p rocedim iento  seguido en l a  p a te n te  p r in c ip a l  an tes 
m encionada p a ra  l a  o b ten c ió n  de lo s  compuestos de 
l a  c i ta d a  fo rm ula  g e n e ra l y p o r o t r a  p a r te ,  lo s  -  
cuerpos a  que en  e s ta  a d ic ió n  se  hace r e f e r e n c ia ,  
en ca jan  p erfec tam en te  en  a q u e lla  fo rm ula g en e ra l con 
so lo  h a c e r c o n s ta r  que R, puede re p r e s e n ta r  tam bién 
un h id rocarbu ro  arom ático p o r ta d o r  de un grupo amó­
nico que puede e s t a r  l i b r e  o enlazado m ediante e l  
grupo diazo con cuerpos ig u a le s  a  lo s  designados por 
l a  l e t r a  R*.

Los s ig u ie n te s  ejem plos, a c la r a rá n  
m ejor e l  p rocedim iento  que se  s ig u e  en l a  o b ten c ió n  
de e s to s  nuevas compuestos y  p o r ende, l a  n a tu ra le ­
za  de l a  in v en c ió n  que p resen tam os, invención  que 
no se  c irc u n sc r ib e  de n inguna m anera, a  lo s  d e ta l le s  
re fe r id o s  en  e s to s  ejem plos, que son d e s c r ip t iv a s ,  
pero no l im i t a t iv a s .
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1 * .-  248 gramo3 (1 mol) de p .p 's u l f o n i l -
d ia n i l in a  ee d isu e lv e n  calen tando  suavemente en 
baBo de agua, en una m ezcla de dos l i t r o s  de ácido 
ac é tic o  g l a c i a l ,  1 l i t r o  de ácido c lo rh íd r ic o  con­
cen trado  y 2 l i t r o s  de agua; a  co n tin u ac ió n  se  en­
f r i a  ex te rio rm en te  con h ie lo  y  s a l ,  h a s ta  a lc an z a r 
una tem p era tu ra  de 0 -2 a c . A co n tin u ac ió n  se d iazo­
t a  d e l modo h a b i tu a l ,  con una so lu c ió n  de 69 gramos 
de n i t r i t o  sodico 100%, en 35o c . c .  de agua, a g ita n ­
do enérgicam ente y manteniendo l a  tem p e ra tu ra  a l r e ­
dedor de 2 * .C ., pero s in  a& adir h ie lo  en e l  i n t e r i o r  
se  co n tin u a  l a  a g ita c ió n  du ran te  3o m inutos y  se  com 
p rueba l a  au sen c ia  de n i t r i t o  con e l  p ap e l de alm i­
dón yodurado, destruyendo e l  ev en tu a l exceso con -  
u re a , o b ie n , coú^sulfamato amónico. E n tre  ta n to , se  
p re p a ra  una d iso lu c ió n  de 194 gramos de t io se m ic a r-  
bazona del para-am ino benzaldehido en 2 l i t r o s  de 
ácido ac é tic o  g l a c i a l ,  p a ra  lo cu a l es p rec iso  cal­
l e n t a r  un poco a  6o-70*C. a l  baño m aria , dejando 
e n f r i a r  a  co n tin u ac ió n . Se v ie r te  luego l a  d iso lu ­
c ió n  prim eram ente p rep a rad a , so b re  l a  segunda, du­
ra n te  una 1 /2  h o ra , dejando aum entar len tam ente l a  
tem p era tu ra  h a s ta  l a  norm al, continuando lueg& l a  
a g i ta c ió n  du ran te  o t r a s  dos h o ra s . Entonces se 
n e u t r a l iz a  h a s ta  pH 4-5 p o r a d ic ió n  de una so lu c ió n  
de ac e ta to  de so sa  a l  26%. Se d e ja  en reposo du-
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ra n te  l a  noche y a l  d ia  s ig u ie n te  se c a l i e n ta  a 
baño m aria  a  45a. d u ran te  una 1/2 h o ra . Se d e ja  
e n f r i a r ,  se  f i l t r a ,  áe  la v a  prim ero eon agua ca­
l i e n t e ,  luego con agua f r i a  y  f in a lm e n te  con a l ­
cohol de 95a. E l producto se  s e c a  a l  a i r e  y f i n a l ­
mente se  e s t a f a  a  5oa. E l rendim iento  es de unos 
43o gramos de un producto de c o lo r  pardo , que fun­
de con descom posición a  197-198*. cuya fo rm ula  
b ru ta  e s : ^20^ 19^ 2^ 7^ 2

3 í 2 8

2 * .-  Se d ia to z a n  en l a s  mismas co nd ic io ­
nes d e s c r i ta s  en e l  ejemplo a n te r io r ,  248 gramos 
(1 mol) p ,p *  s u l f o n i l - d i a n i l i n a  con 138 gramos de 
n i t r i t o  aodico 100%, d is u e lto s  oon 500 c . c .  de agua. 
Terminada l a  d ia z o ta e io n  y com probación y even tual 
d e s tru c c ió n  de l exceso de n i t r i t o ,  se  v i e r t e  l a  d i­
s o lu c ió n  a s i  p rep a rad a , so b re  o t r a  de 388 gramos 
(2 m oles) de tioeem icarbazona d e l para-am ino ben- 
zaldehido  d isu e lto e  en 4 l i t r o s  de ácido acé tico  
g l a c i a l .  F ina lm en te , se  n e u t r a l i z a  tam bién con 
ac e ta to  só d ico , se  la v a  y  se  se c a  de l a  misma ma­
n e ra . E l rendim iento  a lc an z a  a  unos 600 gramos de 
producto de co lo r  p ardo , que funde con descomposi­
c ió n  a  213-214*. y cuya fo rm ula barata easCg^EagOgNigSg

3 * .-  124 gramos ( l / 2  mol) de p ,p  's u l f o n i l -
d ia n i l in a ,  se  d isu e lv e  a  unos 6o-7Ó*C, en una mez­
c la  de 1 l i t r o  de ácido ac á tie o  g l a c i a l ,  600 c .c .  
de ácido c lo rh íd r ic o  concentrado (D -  1 ,1 9 ) y  1 l i -
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tro  de agua, ee d ia to  za  a  una tem p e ra tu ra  compren­
d id a  e n tre  5*. y o a . ,  con una d iso lu c ió n  de 69 -  
gramos de n i t r i t o  sodieo  100% en 35o c . c .  de agua, 
en  e l  tra n scu rso  de ana 1/3  h o ra , con t a l  de que 
l a  tem p era tu ra  se  m antenga e n tre  lo s  l& nitee se ­
ñ a lad os; se  comprueba después de 1 /3  h o ra  de a g i­
ta c ió n  l a  au sen c ia  de ácido n i tro s o  l i b r e  y  e l ex­
ceso eventualm ente e x is te n te  se  d es tru y e  con u rea  
o sulfam ato só d ic a . Se añade luego , en unos 18 mi­
n u to s , o t r a  so lu c ió n  de 134 gramos de p , p '  s u l f o n i l  
d i a n i l in a  en una m ezcla de 1 l i t r o  de ácido a c é t i ­
co g la c ia l ,  500 e .c .  de ácido c lo rh íd r ic o  concen­
trado  (D * 1 ,1 9 ) y 1 l i t r o  de agua, ag itando  a  -  
co n tin u ac ió n  s in  que l a  tem p era tu ra  so b rep ase  los 
0 * . du ran te  o tro s  15 m inu tos. Sobre l a  d iso lu c ió n  
a s i  p rep a rad a  se  v ie r t e  o t r a ,  p rep a rad a  en c a l i e n ­
t e  y luego e n f r ia d a  a  5 -1 0 *0 ., de 194 gramos de 
tio sem ica rb azo n a  d e l para-am ino ben zald eh id o , en 
3 l i t r o s  de ácido ac é tic o  g l a c i a l ,  continuando l a  
o p e ra c ió n  como en e l  ejemplo 1 * ..  p a ra  o b te n e r  un 
producto de ig u a le s  c a r a c t e r í s t i c a s  y con e l  mis­
mo rendim iento  .

Habiendo d e s c r ito  su fic ien te m e n te  
l a  n a tu ra le z a  y  c a r a c te r í s t i c a s  de l a  invención , 
se  form ulan la s  s ig u ie n te s

REIVINDICACIONES

1 * .-  Un procedim iento  p a ra  l a  o b ten c ió n  de com-
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en  que uno de lo s  cuerpos que e n tra n  en re a c c ió n , 
es una diam ina arom ática  de l a  s e r i e  de l a  s u l f o n i l— 
d i a n i l in a ,  uno de cuyos grupos amónicos, puede e s ta r  
p rev iam ente a c ila d o , a lco h ilad o  o in c lu so  enlazado 
m ediante e l  grupo diazo con r a d ic a le s  d e l tip o  R 
siendo  R l a  tio sem ica rb azo n a  d e l  p ** amino—benz al** 
debido .

2 a . -  M ejoras en  e l  o b je to  de l a  p a te n te  p r in c ip a l  
ntfmero 199.767 p o r UN PROCEDIMIENTO PARA LA OBTEN- 
c io n  SE NUE'VOS COMPUESTOS AZOICOS BE APLICACION 
TERAPEUTICA.

Sean cu a les fu e ren  la s  c irc u n s ta n c ia s  
que concurran  con l a  e s e n o ia lid a d  d e l C e rtif ic a d o  
de A dición d efin id o  en la s  a n te r io re s  r e iv in d ic a -  
c io n e s .

M adrid 23 A b ril de 1952. 
E l In g en ie ro -A g en te .
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