
n  E M O R I  A D E S C R I P T I V A
de mí a P a té a te  de In v en c ió n , a  nombre de 

S C H E R I A G  A .G ., d o m ic iliad a  en 

B E R L I  A A. 6$, M u lle r s tr a s s e  , 170 
y 172 (A lem ania), p o r : "PROCEDIMIEATO 

PARA LA OBTRíCIOA DE HUEVOS MEDIOS DE

E l p re s e n te  inven to  se r e f i e r e  a  un proce dim iento  p a ra  

l a  o b ten c ió n  de nuevos m edios de c o n tr a s te  Rontgen y  de modo 

e s p e c ia l  a  nuevos á c id o s  A -a c il—3—amino—2 ,4 ,6 - tr iy o d o b e a z ó ic o s , 

cuyo r a d i c a l  J - a c i l o  se d e riv a  de un ác ido  c a rb o x ilic o  p o l ib á -  

5 s i c o ,  y a  su s  s a l e s ,  á s t e r e s  y am idas de e s ta s  com binaciones.

P or re a c c ió n  d e l  ac ido  2 ,4 ,6 —triyodo-3 -am inobenzó ieo  con 

ha lo g en u ro s á c id o s  o con lo s  h a lo g en u ro s ác id o s  de á s te r e s  o 

con h a lo g en u ro s á c id o s  de amidas A -s u s t i tu id o s  o no s u s t i tu id o s  

de á c id o s  c a rb o x í l ic o s  p o l ib á s ic o s ,  e sp ec ia lm en te  de ác id o s  

10 b ib á s ic o s ,  como ác ido  carbónico  o á c id o s  d ic a rb o x íl ic o s ,  se

o b tie n e n  com binaciones que en caso de em plear á c id o s  b ib á s ic o s  

co rresponden  a l a  fórm ula g e n e ra l
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en que

15 n  re p re s e n ta  lo s  números 0, 1 , 2,3 . . . . . .  h a s ta  20
3- " " " 0, 2, 4 , 6 ............ " 20 (debiendo

s e r  2a - r
x " " " 0 ó 1 = 0 )
R el grupo J un grupo oxi, un grupo oxalquilo o un -

— grupo amida

OOOH

20 no s u s t i t u id o ,  mono o b i s u s t i t u id o .  Rn e l  caso de em plear

á c id o s  c a rb o x íl ic o s  con más de dos g rupos de c a rb o x ilo , debe 

suponerse  en l a  a n te r io r  fórm ula p a ra  cada grupo c a rb o x ilo  en 

exceso , p o r cada uno un h idrógeno  d e l grupo r  s u s t i tu id o

p o r  -COR.

23 Se ha d e sc u b ie r to  que e s ta s  s u s ta n c ia s  son buenos medios

de c o n tr a s te  R óntgen, o frec ien d o  e s p e c ia l  i n t e r á s  e l  que en 

l a  c la s e  de cuerpos según e l  inven to  se en cu en tran  re p re se n ta n ­

t e s  de lo s  t r e s  medios de c o n tra s te  Rontgen más im p o rtan te s : 

a lgunos d e riv a d o s , p re fe re n te m e n te  lo s  que co n tien en  so lo  un 

30 r a d i c a l  d e l ácido  triyodam inobenzó ico , a consecuencia  de su

forma de se p a ra c ió n  son p re fe ren te m e n te  buenos m edios de con­

t r a s t e  p a ra  lo s  r iñ o n e s , m ie n tra s  que o t r o s ,  p re fe ren te m e n te  

lo s  que co n tien en  dos r a d ic a le s  de l á c id o  triyodam inobenzó ico , 

debido a sus p ro p ied ad es  d iv e rs a s  de se p a ra c ió n  son e x c e le n te s  

33 m edios y adm irablem ente a tó x ic o s  p a ra  l a  c o le c i s to g r a f i a .  Ade­

más en l a  d a s e  de cuerpos según e l  inven to  se encuen tran  r e ­

p re s e n ta n te s  que a  consecuenc ia  de su  te n d e n c ia  a  fo rm ar emul­

s io n e s  o su sp en s io n es  e s ta b le s  se recom iendan de modo e s p e c ia l  

p a ra  em plearse en l a  v a s o g ra f ía .

40 Los d e riv ad o s  a n í l id o s  de ácido  e s t á r i c o ,  de lo s  re p re se n ­

ta n te s  i n f e r io r e s  h a s ta  medios c o n s titu y e n  un im p o rtan te  p ro ­

ducto in te rm ed io  p a ra  lo s  á c id o s  a n i l id o -c a rb o x í l ic o s  l i b r e s ,
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que por s a p o n if ic a c ió n  fác ilm e n te  r e a l i z a b l e  con e l l o s , r e s u l ­

ta n  p o r su p a r te  buenos medios de c o n tr a s te  p a ra  lo s  r iR o ñ e s .

4$ Las com binaciones pueden em plearse  en forma de su s s a le s ,

e sp ec ia lm en te  de l a s  s a l e s  a l c a l i n a s ,  o de l a s  s a le s  con b ases  

o rg á n ic a s  no tó x ic a s .

Ejemplo 1 . )  :

$0 g de ácido  2, 4 , ó—tr iy o d o -3—am inobenzóico se  h ie rv e n  con 

$0 r e f l u j o  d u ran te  5 h o ra s  en $00 ccm de benzo l con 10 gramos de 

c lo ru ro  de m a lo n ilo . Despuás de e n f r i a r  se se p a ra  po r a s p i r a ­

c ió n  e l  re s id u o  o b te n id o , se  d isu e lv e  en l e j í a  de so sa  c á u s t ic a  

y  se p r e c i p i t a  con ácido  c lo rh íd r ic o  d i lu id o .  La d i- (3 -c a rb o x i-  

2 , 4 , 6—t r  iyo d o - a n i l i  da) impura d e l á c id o  ma Ió n ico  se  r e c r i s t a l i z a  

53 en m e tan o l. R endim iento , 32*2 g  ; F . 2559. (Con descom posic ión). 

Elemulo 2 .)  :

56 g  de c lo ru ro  d e l  ácido  su cc fn io o  se  c a l ie n ta n  a l  baño 

v ap o r d u ran te  12 h o ra s  en 400 ccm de to lu o l  con 112 ,5  g d e l  

ác ido  t r  iyo darnino b enz ó i  co . Después de e n f r i a r  se  se p a ra  por 

60 a s p ira c ió n  e l  p re c ip ita d o  form ado, se d isu e lv e  en  l e j í a  de 

so sa  c á u s t ic a  y se  p r e c ip i t a  con ácido  s u lfu ro s o .  La d i - ( 3-  

c a rb o x i-2, 4 , 6—tr iy o d o - a ñ i l id a )  im pura d e l ácido  su c c ín ico  se 

h ie rv e  p a ra  p u r i f i c a r l a ,  prim eram ente con m etano l, y  luego p o r 

r e d is o lu c ió n  en p i r id in a  seca  se  o b tie n e  l a  s a l  p i r i d í n i c a  

65 considerab lem en te  in s o lu b le ,  y que se  descompone con ácido

c lo r h íd r ic o  d i lu id o .  Rendim iento d e l p roducto  puro : 4 6 ,2  g ;

F . 3O6/ 3O&2 (con descom posic ión ).

Ejemplo 5. )  :

50 g d e l ácido  t r iy o  dam inobenzóico se  c a l ie n ta n  sobre  e l  

70 baño de v ap o r d u ran te  8 h o ra s  con 50 ccm d e l c lo ru ro  d e l  á s t e r  

o x a l e t í l i c o .  Despuás de e n f r i a r  se  se p a ra  po r a s p ir a c ió n  e l  

p re c ip i ta d o  formado y  p o r r e c r i s t a l i z a c i ó n  en cloroform o se 

o b tie n e  e l  á s t e r  e t í l i c o  puro d e l  á c id o  2 ,4 ,6 —tr iy o  do—3 -c a rb o x i-  

fe a i la m id o -o x á lic o .



75 R endim iento: 48 ,7  g ; F* 235-2362 (con descom posic ión ).

P a ra  l a  sa p o n if ic a c ió n  se  d e jan  re p o s a r  d u ran te  l a  noche 

1 $ g d e l á s t e r  a n te r io r  en 200 ccm de l e j í a  de sosa c á u s t ic a  

2- n -  y luego e l  ác ido  se  p r e c ip i t a  con ác ido  c lo rh íd r ic o  d i­

lu id o .  E l ácido  impuro 2 ,4 ,6- t r iy o d o —3—c a rb o x ifen ila m id o -o x á - 

80 l i c o  se  r e c r i s t a l i z á  en a lc o h o l.  R endim iento : 1 2 ,5  g ; F . 216/ 

2152 (con descom posic ión ).

Ejemplo 4 . )  :

50 g d e l ácido 2 ,4 ,6 - t r iy o d o —3-am inobenzáicc  se  liíe rv e n  

con r e f l u j o  du ran te  12 h o ra s  en 200 ccm de b en zo l con 4 ,1  g 

85 de c lo ru ro  o x a l í l i c o ,  despuás de e n f r i a r  se acaba  de h e rv i r  

e l  re s id u o  ob ten ido  prim ero con á t e r  (unos 500 ccm) y  luego 

con metaño1 (unos 50Q ccm ). La d i—( 3—carb o x i—2¿4 ,6—tr iy o d a n i-  

l i d a )  im pura d e l ácido o x á lico  se d is u e lv e , p a ra  p u r i f i c a r l a  

en l e j í a  de sosa  c á u s t ic a ,  se  f i l t r a  con ca rb án  y  se p r e c ip i t a  

$0 con ácido  c lo rh íd r ic o  d i lu id o .

R endim iento: 42 ,6  g ̂  F . 350-351- (con descom posic ión).

Ej emulo 5 .)  :

125 g de ácido  2 ,4 ,6 - t r iy o d o —3—am inobenzáico se  d isu e lv e n  

en 250 ccm de c lo ro b e n zo l y  a g o ta s  se  in co rp o ra n  e n tre  1102 

95 y* I 3O- 15 g ¿Le d ic lo ru ro  d e l  ácido  a d ip ín ic o .  Despuás de t e r ­

m inar e l  desprend im ien to  de ác ido  c lo rh íd r ic o  (unas 2 a 3 h o ra s )  

se  sopará  p o r  a s p i r a c iá n  en c a l ie n te  l a  d i- (3 -c a rb o x i—2 ,4 ,6 -  

t r iy o d a n i l id a )  im pura del ácido  a d ip ín ic o ,  se v o lv íá  a la v a r  

con c lo ro b e n z o l, se acabo de h e r v i r  con m etanol y , p a ra  p u r i -  

100 f i c a r l a ,  se  d is o lv iá  en l a  c an tid ad  de l e j í a  de so sa  c á u s t ic a  

m e tan o lica  n e c e s a r ia  p a ra  l a  n e u tr a l iz a c ió n ,  se  f i l t r á  con 

carbán  y se p r e c ip i to  con ácido  c lo rh íd r ic o  d i lu id o .  Rendimien­

to :  82 ,3  g ; F . 3O6- 3O8S (con desco m p o sic ió n ).

Ejemplo 6. )  :

105 88 g de ácido  2 ,4 ,6 —triy o d o —3—am inobenzáico se h ie rv e n



c o i  r e f lu jo  d u ran te  20 h o ra s  en 200 ccm de b en zo l con 12 g de 

c lo ru ro  de s ú b e r i lo . Después de e n f r i a r  se h ie rv e  de nuevo e l  

re s id u o  ob ten ido  p rim ero  con. é t e r ,  luego se d isu e lv e  en l e j í a  

de sosa  c a u s t ic a  se  f i l t r a  con carbón  y se p r e c ip i t a  con ácido  

110 c lo rh íd r ic o  d i lu id o .  Después de r e c r i s t a l i z a r  en  m etaao l r e s u l ­

ta n  55*4 g de l a  d i—( 3-c a rb o x i—2 ,4 ,6 —tr iy o d a n i l  id a )  pu ra  d e l 

ác ido  c ó rc h ic o . F . 244-246s (con descom posic ión ).

Ejemplo 7 . )  :

80 g d e l  á c id o  2 ,4 ,6 - t r iy o d o —3—aminobenzóico se  h ie rv e n  

115 con r e f l u j o  d u ran te  15 h o ra s  en 200 ccm de benzo l con 11,7  g  

de b ic lo ru ro  d e l ác ido  a z e la ín ic o . Después de e n f r i a r  se h ie r ­

ve con é t e r  e l  re s id u o  o b te n id o , se  d isu e lv e  con l e j í a  de so sa  

c á u s t ic a  se  f i l t r a  con carbón y  se p r e c i p i t a  con ácido  c lo rh í­

d r ic o  d i lu id o . Después de r e c r i s t a l i z a r  se  o b tie n e  l a  d i- (3 — 

120 c a rb o x i-2 ,4 ,  6—t r i  yo d a a i l  i  da) p u ra  d e l ác ido  a z e la ín ic o .  Rendi­

m ien to : 6 2 ,4  g ;  F . 238-2393 (con d esco m p o sic ió n ).

Ejemplo 8. )  :

52 g  de ác ido  triyodam inobenzó ico  se  d isu e lv e n  en c a l ie n te  

en  320 ccm de c lo ro b en zo l anh id ro  y  se  sep aran  por d e s t i la c ió n  

125 unos 60 ccm d e l  d is o lv e n te .  Inme d i a tamen te  se  ag regan  a g o ta s  

e h irv ie n d o  con r e f r ig e r a n t e  de r e f lu jo  y  a g ita n d o , 22 g  de 

c lo ru ro  d e l á s t e r  e t í l i c o  d e l ác ido  a d ip ín ic o  y  se  s ig u e  c a le n ­

tando  d u ran te  3 h o ra s .  E l p re c ip ita d o  formado se  sep ara  en 

c a l i e n t e  po r a s p i r a c ié n ,  se la v a  con c lo ro b e n z o l, se suspende 

I 30 en é t e r  de p e tró le o ,  se  la v a  p o r dos veces y  se  sep a ra  po r

a s p i r a c ió n  h a s ta  sequedad . R endim iento: 58 g  d e l é s t e r  e t í l i c o  

de l a  ( 3-c a rb o x i—2, 4 , 6- t r i y o  d n n i l id a ) d e l ácido  a d ip ín ic o  con 

F . 1?5-1779.

Por d iso lu c ió n  en d is o lu c ió n  de b ica rb o n a to  sód ico  y  nueva 

135 p r e c ip i t a c ió n  con ácido  c lo r h íd r ic o , se  puede p u r i f i c a r  más



l a  com binación. $0 g d e l  á s t e r  impuro a n te s  ob ten ido  se

d isu e lv e n  en 170 ccm de JaOR n  y  se c a l ie n ta n  a 60& du ran te  

h o ra  y m edia. Después de e n f r i a r  se  p r e c ip i t a  con ácido c lo r ­

h íd r ic o  d ilu id o  y e l  p re c ip i ta d o ,  después de s e p a ra r  p o r a s -  

140 p i r  a c ió n  se la v a  con l a  menor c a n tid a d  p o s ib le  de agua h a s ta

e lim in a c ió n  t o t a l  d e l  01*. R endim iento: 4 6 ,2  g  de l a  m ono-(3- 

ca rb o x i—2 ,4 ,6 - t r iy o d a n i l id a )  d e l ácido  a d ip ín ic o  con F. 252- 

257e.

E i  emulo 9 .)  :

145 1$0 g  de ácido  triyodam inobenzó ico , d is u e l to s  en 750 ccm

de c lo ro b e n zo l seco , se t r a t a n  con 50 ccm de d iso lu c ió n  to lu ó -  

l i c a  de fosgeno a l  20 % y se h ie rv e n  con r e f r ig e r a n t e  de r e f l u ­

jo  d u ran te  12 h o ra s .  E l p re c ip ita d o  formado se  se p a ra  en c a l i ­

e n te  p o r a s p ir a c ió n ,  se  t r a t a  c o i é t e r  y  se r e p r e c ip i t a  medí— 

150 a n te  l e j í a  m e ta a ó lic a  de sosa  c á u s t ic a  y  ácido c lo r h íd r ic o .

La d , J ' - d i - (  3—carb o x i—2 ,4 ,6 - t r iy o  do f  en i  1) -  c arb ami da pu ra  t ie n e  

mi punto de fu s ió n  de 265- 67° .

Eñemplo 1 0 .)  :

103 g de ácido  triy o d am in o b en zó ico , d is u e l to s  en c a l ie n te  

155 en 600 ccm de c lo ro b e n zo l seco , se  t r a t a n  a  g o ta s  en e l  e sp ac io  

de media h o ra  con 11,7  g de t r i c lo r u r o  d e l ác id o  t r i c a r b a l H -  

l i c o  d i lu id o s  con 30 ccm de c lo ro b e n z o l se co , y  luego  se  ca­

l i e n t a  a  e b u l l ic ió n  después de 50 m in u to s. Después de e n f r i a r  

se  se p a ra  p o r a s p ira c ió n  e l  p re c ip i ta d o  formado y  se d isu e lv e  

160 en daOH n . La d is o lu c ió n  se  t r a t a  con carbón  a n im a l, se  f i l t r a  

y se a c id u la  con ácido c lo rh íd r ic o  h a s ta  mi pH = 1 . E l p r e c i ­

p ita d o  en tonces o r ig in a d o , p a ra  e lim in a r  e l m a te r ia l  de p a r t i ­

d a , se  e x tra e  dos veces con é t e r .  E l polvo déb ilm en te  amari­

l lo  que queda, t ie n e  un F = 234-37- (con descom posición) y  e s  

l a  d i - ( 3-c a rb o x i—2 ,4 ,6 - t r iy o d a u i l id a )  d e l ácido  t r i c a r b a l l í -  

l i c o .

165



103 g de ácido triyodam iM obeazóico se  d isu e lv e n  a g itan d o  

y en c a l i e n t e ,  en 2$0 ccm de c lo ro b e n z o l y  de l a  d iso lu c ió n  

a  v a c ío  l ig e r o  y  80-100&C se e lim in a n  p o r d e s t i l a c ió n  unos 

170 100 ccm de c lo ro b e n zo l h id ra ta d o . E l re s id u o  de l a  d e s ti la r -

c ió n  se  e n f r í a  a 252 y  se t r a t a  con 170 ccm de c lo ru ro  o x a lí— 

l i c o .  La m ezcla de re a c c ió n  se c a l i e n ta  prim ero espontáneam ente 

y luego poco a poco se c a l ie n ta  h a s ta  952 con r e f r ig e r a c ió n  

de r e f l u j o ,  h a s ta  que se forme una d iso lu c ió n  c a s i  c l a r a .  In - 

175 m ediatam ente a  l ig e r o  v ac ío  se- se p a ra  por d e s t i l a c ió n  e l '  c lo ­

ru ro  o x a l í l ic o  en exceso y l a  mayor p a r te  d e l c lo ro b e n z o l. E l 

re s id u o  de l a  d e s t i l a c ió n  se d is u e lv e  en un l i t r o  de é t e r  

a b so lu to  y  se t r a t a  con una m ezcla de 60 g de d ie t i la m in a  y 

200 ccm de é t e r  a b so lu to  y con r e f lu jo  se  c a l ie n ta  duran te  

180 media h o ra .  E l p re c ip ita d o  formado se  se p a ra  por a s p ira c ió n  

y  se la v a  con é t e r .  (119 g ) * Después de una r e p r e c ip i ta c ió n  

p o r  in te rm ed io  de FaOH y  HC1, e l  ren d im ien to  es de 76 g  (F . = 

224—2252 con descom posición) . Se p u r i f i c a  mas por in te rm ed io  

de l a  s a l  só d ica  de l a  com binación que con áaC l se  p r e c ip i t a  

185 de su  d iso lu c ió n  acu o sa . La diam ida d e l ácido N ,g—d i e t i l - J ' -  

( 3**carboxi—2 ,4 ,  6—tr iy o  do f e n i l )  o x á l ic o , p u e s ta  en l i b e r t a d  de 

su  s a l  só d ica  con ác ido  c lo rh íd r ic o  d i lu id o ,  t ie n e  un F . de 

240-2412 (con descom posic ión ).

Ejem plo 1 2 .)  :

190 300 cerní de c lo ro b e n zo l anh id ro  se  c a l ie n ta n  a 1302 con

HO g de c lo ru ro  de a d ip i lo  y  poco a  poco se  t r a t a n  con 155 g 

de ác ido  triyodam inobenzó ico  fu e rtem en te  d esecado . Después de 

e n f r i a r  se  e x tra e  l a  m ezcla con ga-OE 0 ,5 u .  La capa acuosa 

a l c a l i n a  se  e x tra e  con é t e r ,  se  p r iv a  p o r com pleto d e l  é t e r  

195 y  se  in tro d u o e  en  ácido c lo rh íd r ic o  (1 :3 )  en ex ceso . E l
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p re c ip ita d o  ob ten ido  se  compone esen c ia lm en te  de mono ju n ta ­

mente con un poco de d i—( 3-c a rb o x i—2 ,4 ,6 —tr iy o  d a n il id a )  d e l  

ácido  a d ip ín ic o .  Los dos p ro d u c to s  de l a  re a c c ió n  se separan

p re c ip ita n d o  fraccionadam en te  r e p e t id a s  veces con ifaCB/ECl, 

con lo  que prim eram ente p r e c ip i t a  l a  d i a n i l id a .  E l ácido  

mono—( 3—carb o x i—2 ,4 ,  6—tr iy o d a n i l i d a )a d ip ín ic o  , r e p re c ip i ta d o  

dos v e c e s , p re s e n ta  un F . de 24$ -247&, que dado e l  caso puede 

f in a lm e n te  ap lican d o  o t r a  vez  e l  mismo método de p u r i f ic a c ió n ,  

e le v a rs e  a  F . 252-257°*

Ejemplo 1 3 :)_ 1

100 g d e l ác ido  2 ,4 ,6 —triyodam inobenzó ico  se d isu e lv e n  

e n  750 ccm de é t e r  a b s . ,  se  t r a t a n  con una m ezcla de 3^ g de 

i s o c ia n a to  de f e n i lo  y  750 ccm de é t e r  a b s . y con r e f r ig e r a n te  

de r e f l u j o  se  c a l ie n ta n  d u ran te  7 h o r a s .  E l p re c ip ita d o  forma­

do se se p a ra  po r a s p i r a c ió n ,  se la v a  con é te r - y  r e p r e c ip i t a  

o t r a  vez  de RaOE/HCl. F . = 24$a (con d escom posic ión ). Rendi­

m ien to : 104 g de d - f  e n i l - d (3-c a rb o x i—2 ,4 ,  6—tr iy o d o f e n i l ) — 

carbam ida.

Ejemplo 1 4 .)  :

40 g de d i - ( 3 -c a rb o x i-2 ,4 ,6—tr iy o  d a n il id a )  d e l  ácido 

a d ip ín ic o  se in co rp o ra n  ag itando  y a l a  tem p era tu ra  o rd in a r ia  

a una m ezcla de 17*1 ccm de d is o lu c ió n  p u ra  y  acuosa 4 ,1  

norm al de h id ró x id o  l í t i c o  y 45 ccm de agua b i d e s t i l a d a .  Des­

pués de l a  ú ltim a  a d ic ió n  de á c id o , e l  volúmen t o t a l  se  a ju s ta  

inm ediatam ente  con agua b id e s t i l a d a  a  80 ,0  ccm y se  sigue  

a g itan d o  h a s ta  d iso lu c ió n  co m p le ta .

P a ra  c l a r i f i c a r  se puede dado e l  coso a g i t a r  e s ta  d iso lur- 

c ió n  con una pequeña c a n tid a d  de t i e r r a  de in fu s o r io s  ( c a lc i ­

nada y  lav ad a  con ác id o ) y f i l t r a r  inm ediatam ente .

La d is o lu c ió n  n e u tra  y  c la r a  e in c o lo ra  a s í  o b ten id a  de225
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l a  s a l  l í t i c a  c o n tien e  $00 mg de d i - ( 3 —c a rb o x i-2 ,4 ,6 —tr iy o d a -  

n i l i d a )  d e l ácido a d ip iíiic o  o 334 mg de yodo combinado orgá­

nicam ente por ccm. La d iso lu c ió n  in tro d u c id a  en am pollas pue­

de e s t e r i l i z a r s e  p o r c a lo r  d e l modo u s u a l ,  perm aneciendo s in  

23O descomponerse y p ro p o rc io n a  una d iso lu c ió n  nada i r r i t a n t e  

p a ra  in y ec c io n es  en e l d ia g n o s tic o  ro n tg e n ia n o .

Ei emulo 1 5 .)  :

80 g de d i - ( 3-0 a rb o x i—2 ,4 ,6 —tr iy o  d a u i l id a ) d e l  ácido  a d i-  

p ín ic o  finam ente p u lv e r iz a d a  se  in tro d u c e n  y a g i ta n  a  la  tem- 

233 p e ra tu ra  d e l lo c a l  en 130 ccm de agua b id e s t i l a d a .  Luego con­

tinuando  l a  a g ita c ió n  se  in co rp o ra n  a l a  d is o lu c id a  poco a 

poco 5^2 g de carbonato  purísim o  de l i t i o  finam en te  p u lv e r iz a ­

do, y después de l a  ú ltim a  a d ic ió n , e l  volúmen t o t a l  se  e lev a  

a 200.0  ccm con agua b id e s t i l a d a .

240 Despuás de una a g i ta c ió n  de v a r i a s  h o ras  se  d isu e lv e

p rá c tic a m e n te  e l  ácido y se te rm ina  e l  desprendim ien to  de 

a n h íd rid o  c a rb ó n ico . La d iso lu c ió n  se s ig u e  tra tá n d o  como en 

e l  ejem plo 1 .

Por ccm c o n tien e  400 mg de d i - (3 —c a r b o x i-2 ,4 ,6 - t r iy o d a n i-  

24$ l id a )  d e l ácido  a d ip ín ic o  o 267 mg de yodo combinado o rg án i­

cam ente .

Ejemplo I 6 . ) _ i

Una d iso lu c ió n  de s a l  l í t i c a  p rep a rad a  según e l  ejem plo 

14 o 15 , que c o n tie n e  unos 40 v o l  % de d i-(3 -C 3 rb o x i—2 ,4 ,6 -  

250 t r iy o d a n i l id a )  d e l áoido a d ip ín ic o  se t r a t a  con cinco veces 

su  volúmen de a lc o h o l i s o p ro p í l ic o  y  ag itando  se  c a l ie n ta  a l  

baño de vap o r h a s ta  que rep en tin am en te  p r e c ip i t a  l a  s a l  l í t i c a  

n i t r o c r i s t a l i n a ,  l a  c u a l inm ediatam ente se  se p a ra  p o r  a s p ira ­

c ió n .

235 La s a l  se la v a  inm ediatam ente en e l  embudo a s p ira d o r  con
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iso p ro p a n o l y luego  se  seca  a l  v ac ío  a  1009. La s a l  l í t i c a  

n e u tr a  de l a  d i - ( 3 - c a r b o x i - 2 ,4 ,6 - t r iy o d a n i l id a )  d e l  ác ido  

a d ip ín ic o  t ie n e  un F . de 308-3123 con descom posición . A l a  

te m p e ra tu ra  d e l l o c a l  se  d isu e lv e  en unos 50 v o l % de agua 

y  l a  d is o lu c ió n  posóe un pR de 7 *

Ejem plo 1 7 .)  :

35 g de d i - ( 3-c a rb o x i—2, 4 , 6—tr iy o d a n i l id a )  d e l ácido  

a d ip ín ic o  se in co rp o ran  poco a poco y ag itan d o  a una d i s o lu ­

c ió n  de 3,9 g de e taño  lam ina pu ra  en 130 con de agua d e s t i l a ­

d a . La d iso lu c ió n  no com pletam ente c la r a  s e  pone con agua 

d e s t i l a d a  a  160 ccm, se  sigue  a g ita n d o  o t r a s  dos h o ra s  y  

luego  se f i l t r a  a  c la r id a d .  Del f i l t r a d o  despuós de t r e s  

d ía s  se  sep aran  26 g de l a  s a l .  La s a l  de etanolam onio de l a  

d i—( 3—carb o x i—2 ,4 ,6 ,  t r iy o  d a n il id a )  d e l ácido  a d ip ín ic o  se  

se p a ra  p o r a s p ir a c ió n  y se  la v a  con iso p ro p a n o l. Funde a 

271—2723 con descom posición .

Con agua p ro p o rc io n a  d iso lu c io n e s  n e u tr a s  nada i r r i t a n t e s  

y  e s t e r i l i z a b l e s  p o r c a lo r  p a ra  e l  d ia g n ó s tic o  ro n tg e n ia n o . 

Ejemplo 1 8 .)  :

2 8 ,5  g de d i - ( 3—c a rb o x i-2 ,4 ,6 —tr iy o d a n i l id a )  d e l ácido  

a d ip ín ic o  se in co rp o ra n  poco a poco y ag itan d o  a una d is o lu ­

c ió n  de 5 #25 g de d ie  taño lam ina p u ra  en 120 ccm de agua des­

t i l a d a .  La d iso lu c ió n  o b te n id a  se  pone a  143 ccm con agua 

d e s t i l a d a ,  dado e l  caso se  f i l t r a  y  se d e ja  re p o s a r  d u ran te  

t r e s  d ia s  a l a  tem p era tu ra  d e l l o c a l .  E l p re c ip i ta d o  separado 

se e lim in a  po r a s p i r a c ió n ,  se  la v a  con iso p ro p a n o l y  se  seca  

a  409 a l  v a c ío . A sí se  o b tie n e n  18 g de l a  s a l  d ie tan o lam ó n i- 

ca  de l a  d i - ( 3 - c a r b o x i - 2 ,4 ,6 - t r iy o d a n i l id a )  d e l ácido  a d ip í­

n ic o  que se  descompone a 1789. Se emplea como l a  d e l ejem­

p lo  I ? .



28 ,5  g de l a  d i - ( 3- c a r b o x i - 2, 4, 6- t r iy o d a n i l i d a )  d e l  ácido

a d ip ín ic o  se in co rp o ra n  poco a poco y ag itan d o  a una d is o lu ­

c ió n  de 7^6 g  de t r ie ta a o la m in a  a l  $8 % en 30 ccm de agua y  

290 luego  se pone a  57 ccm con agua d e s t i l a d a .  La d is o lu c ió n  ob­

te n id a ,  dado e l  caso  despuós de f i l t r a r  se  c o n ce n tra  en e l  

d esecad o r a l  v a c ío  sobre  h id ró x id o  p o tá s ic o  só lid o  h a s ta  se­

quedad, se  suspende e l  re s id u o  en iso p ro p a n o l, se  sep a ra  p o r 

a s p ir a c ió n  y se la v a  nuevamente con iso p ro p a n o l. Se o b tie n en  

295 31*5 g  de l a  s a l  t r ie ta n o la m ó n ic a  de l a  d i - ( 3-  c a rb o x i-2 ,4 ,6 -

t r iy o d a n i l id a )  d e l  ácido  a d ip ín ic o  con punto de descom posición 

de 200-2053. La s a l  se d isu e lv e  en e l  agua to d a v ía  m ejor que 

l a s  s a l e s  o b te n id a s  en lo s  ejem plos 17 y  18 y  p ro p o rc io n a^  

tam bién d is o lu c io n e s  n e u tr a s  no i r r i t a n t e s  y  e s t e r i l i z a b l e s  

300 po r c a lo r  d e l p reparado  de c o n tr a s te  Rontgen.

Ejemplo 20. )  :

En una d iso lu c ió n  de 40 v o l % de l a  s a l  l í t i c a  de l a  

d i—(3—carb o x i—2 ,4 ,6 - t r iy o d a n i l id a )  d e l ácido a d ip ín ic o  se 

in tro d u c e  l a  c a n tid a d  e q u iv a le n te  de h id ro c lo ru ro  de g lu c o sa -  

3O5 m ina. De l a  d is o lu c ió n  pasa je ram en te  c l a r a  se se p a ra  poco a 

poco un p re c ip ita d o  b lanco que se  suspende en mi poco de 

a lc o h o l despuós de s e p a ra r lo  por a s p ir a c ió n ,  se  vue lve  a 

e f e c tu a r  e s t a  se p a ra c ió n  y se la v a  con e l  menor a lc o h o l po­

s ib le  h a s ta  e lim in ac ió n  de lo s  io n e s  c lo ro .  La s a l  g lu c o sa -  

3IO m ónica a s í  o b ten id a  de l a  d i- (3 -c a rb o x i-2 ,4 ,6 —tr iy o d a n i l id a )  

d e l ác ido  a d ip ín ic o  se  seca  a  l a  tem p era tu ra  d e l lo c a l  sobre 

pen tóx ido  de fó s fo ro  y  p re se n ta  un punto  im preciso  de descom­

p o s ic ió n  y  unos 2503. La d iso lu c ió n  acuosa  de e s t a  s a l  se  

p r e s ta  tam bién p a ra  in y e c ta r  e l  medio de c o n tra s te  s in  abso— 

315 lu tam en te  ninguna i r r i t a c i ó n .
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4 ,2  g de l i  s i  d in a  se  d isu e lv e n  en 1^0 ccm de agua d e s t i ­

la d a  y poco a poco y  a g ita n d o , se  t r a t a n  con 28,5  g de d i - ( 3 -  

o a rb o x i-2 ,4 , 6 - t r iy o d a n i l id a )  d e l ácido  a d ip in ic o . La d is o lu ­

c ió n  o r ig in a d a  se  com pleta con agua d e s t i la d a  h a s ta  142 ccm 

y dado e l  c aso , se f i l t r a .  Por evaporac ión  d e l agua en e l  de­

se c a d o r a l  vac io  y secado d e l re s id u o  so b re  pen tóx ido  de fó s­

fo ro  a 60S, se  o b tie n e n  32 g de l a  s a l  de l i s i d i n i o  da l a  

d i - ( 3 -c  a rb o x i-2 ,4 ,6 —tr iy o  d an i1i  da) d e l ácido  a d ip in ic o .  Su

empleo como en e l  ejem plo 17 .

Ejemplo 22 . )  :

57 g de d i - ( 3- c a r b o x i - 2, 4 , 6- t r iy o d a n i l i d a )  d e l ácido a d i-  

p in ic o  se  m uelen d u ran te  8 ho ras  en mi molino v ib r a to r io  con 

50 ccm de agua d e s t i l a d a  en una p a p i l l a  homogáaea. A e s t a  ma­

sa  se  ag regan  50 ccm de d iso lu c ió n  acu o sa  doblem ente norm al 

de p ip e ra c in a ,  inm ediatam ente se  com pleta a  143 ccm con agua 

d e s t i l a d a  y se s ig u e  tra ta n d o  e l  m a te r ia l  o t r a s  8 h o ras  en e l  

m olino v i b r a t o r io .  Aquí se o b tie n e  una su spensión  c o lo id a l  

e s ta b le  y  e x tra o rd in a r ia m e n te  f in a  de l a  s a l  p ip e r a c in ic a  de 

l a  d i - ( 3 - c a r b o x i - 2 ,4 ,6- t r i y o d a n i l i d a ) d e l ácido  a d ip in ic o ,  

que c o n tie n e  p o r ccm 400 mg de yodo combinado o rgán icam en te . 

E s ta  su sp en s ió n  c o lo id a l  t ie n e  re a c c ió n  n e u tr a ,  no es i r r i t a n ­

t e  n i  h ip e r tó n ic a ,  p e rm ite  e s t e r i l i z a r s e  por c a lo r  d e l modo 

u s u a l  o d i l u i r s e  como se  q u ie ra  con agua d e s t i l a d a  o d is o lu ­

c ió n  f i s i o ló g i c a  de s a l  comdn, s in  p ro d u c ir  grum os. Dado e l  

caso  puede t r a t a r s e  además con d is o lu c io n e s  de c o lo id e s  pro­

t e c to r e s  o hum ectan tes , como p o r ejem plo t i l o s a ,  tween 80 .

Se p r e s t a  p a ra  e l  exámea ró n tg en o g rá fio o  de c av id ad es  d e l 

cu erp o , y  de modo e s p e c ia l  tam bián p a ra  l a  v a s o g ra f ía .

Ejem plo 2 1 .)  :
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A una d is o lu c ió n  de 4 ,9 2  g de ác ido  c í t r i c o  + HgO p u rís im a , 

y  3*02 g  de p ip e ra c i# a  (p u rís im a  y  a n h id ra )  en agua d e s t i l a d a ,  

com pletada a  80 ccm, se in co rp o ra n  de una vez  en un em ulsiona- 

dor de a l t a  e f i c a c ia ,  p o r ejem plo en e l  "m u ltim ix " . 120 ccm de 

una d iso lu c ió n  acuosa  de 41 ,5  g  de l a  s a l  só d ic a  n e u tra  de l a  

d i - ( 3 —c arb o x i—2 ,4 ,6 - t r iy o d a n i l id a )  d e l  ácido a d ip ín ic o .  La sus­

p ensión  c o lo id a l  r e s u l t a n te  e x tra o rd in a r ia m e n te  f i n a  de l a  s a l  

p ip e r a c ín ic a  de l a  d i - ( ^ —c a r b o x i - 2 ,4 ,6—tr iy o d a n i l id a )  de l ácido  

a d ip ín ic o  es n e u tra  y  p rác tic am e n te  i s o tó n ic a .  C on tiene  20 v o l 

% de medio de c o n tr a s te  ( r e f e r id o  a l  ác ido  l i b r e )  y  se  p r e s ta  

p a ra  l a s  mismas a p lic a c io n e s  que e l  p roducto  d e l ejem plo 22. 

Ejemplo 24 . )  :

En 48 ccm de agua d e s t i l a d a  se  d isu e lv e n  ag itan d o  0 ,5  g  de 

t i l o s a .  A e s to  se  agregan  a g itan d o  20 ,8  g de l a  s a l  só d ic a  neu­

t r a  de l a  d i - ( 3- c a r b o x i - 2, 4 , 6—tr iy o d a n i l id a )  d e l ácido  a d ip ín i­

co y e l  volámen se  com pleta a 60 ccm con agua d e s t i l a d a .  A e s ta  

d is o lu c ió n  no c la r a  se  ag regan  de una vez  40 ccm de una d is o lu ­

c ión  acuosa  de 1 ,51  g de p ip e ra c in a  (p u rís im a  y a n h id ra )  y  2 ,46 

g de ácido  c í t r i c o  + 10,0 p u rís im a  y 0,5 g  de t i l o s a ,  ag itando  

vivam ente en e l  m u ltim ix . La su sp en s ió n  c o lo id a l  a s í  o b ten id a  

e s  e x tra o rd in a r ia m e n te  f in a  y e s ta b le  y se emplea como l a  de 

lo s  e jem plos 22.)  y  23.)  pero a consecuenc ia  de su mayor v isc o ­

s id a d  se  p r e s t a  de modo e s p e c ia l  p a ra  l a  b ro a c o g ra f ía  y  salpLo­

g o g ra f ía  .

Ejemplo 2 5 .)  :

57 g de d i - ( 3- c a rb o x i-2, 4 ,6- t r iy o d a n i l id a )  de l ácido a d ip í­

n ic o  finam ente  p u lv e r iz a d a  se  muelen d u ra n te  8 h o ra s  en un mo­

l in o  v ib r a to r io  con 50 ccm de agua d e s t i l a d a ,  se t r a t a n  con 50 

ccm de d iso lu c ió n  acuosa dos veces norm al de p ip e ra c in a  y  se 

s ig u en  m oliendo du ran te  o t r a s  8 h o r a s .  La su sp en sió n  o b ten ida
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se  seca sobre  peatdx ido  de fó s fo ro  en e l  desecador a l  vac ío  

y  e l  re s id u o  se re s e c a  a 60s a l  v a c ío  so b re  e l  mismo p e a to x id o . 

-asi se  o b tie n e n  ó l  g de l a  s a l  p ip e r a c ín ic a  de l a  d i - ( ^—carboxi- 

2 ,4 ,6 - t r iy o d a n i l id a )  de l ácido  a d ip ía ic o  con punto de descompo- 

380 s ic id n  de 281—2825. E s ta  s a l  t i e n e  f u e r t e  ten d e n c ia  a  conver­

t i r s e ,  re v e rs ib le m e n te , a l  su sp en d e rla  con agua en suspensiones 

c o lo id a le s  e s ta b le s .

Cuadro de l a s  fo rm ulas de l a s  com binaciones 

o b te n id a s  en lo s  e jem p los.

385 1 .)
IR . CO. CR-. CO. iRi

J
COOR

J
COOR

2 .) J  J
1JE. CO. CHg. CH^. CO. -m

COOE

J

COOR

3.)
^ R . CO. CO. O . 0̂
J

COOR

iR í. CO. CO. OH

J
COOR

4 .) J  J
R E. CO. CO. RR

J  
COOR

J
00E
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13
%

H E . CO CO.RH

J
coca COOH

6 .) J  J
;m..CO (CH^)^.CO.HH

#
COGE O OH

7 .)  J  J/\iJH . co. ( )  ̂ . co .im
j! ! j  JL

COGE COOH

8 . )
OH. CO.  ( CH^) ^  .  CO. O .C gB ^

J{ J J
COOE

co. co.on

COOH

395 9 .) J  J
iíH. 00. oíí

J J
COGE COOH

00. OH
1 0 . )  J  J

/\^?H .C 0.CH2.CH.CH^.C0.,m  / \

j U ¿  jU -7
COOE . COOE
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11.) J  . CpH^
ÍR. CO. 00. R /  ^ ^

J
COOH

12.)
,RH.GO. (C B g)^ . CO.OR 

J í j j
coon

13 . ) iíR.CO. RH

400 La num eración de l a s  fo rm u las co rresponde a  l a  numera­

c ió n  de lo s  E jem plos.

Los r e s t a n te s  ejem plos se  r e f i e r e n  a s a le s  de l a s  com­

b in a c io n e s  a n te s  c i t a d a s .

403 Se r e iv in d ic a  como nuevo y de p ro p ia  in v en c ió n  :

1 . )  -  P roced im ien to  p a ra  l a  o b ten c ió n  de nuevos medios de 

c o n tr a s te  Bontgen que c o n tie n e n  d e riv a d o s  d e l ácido d - a c i l—3"  

amino—2 ,4 ,6- tr iy o d o b e n z c ic o  de l a  fo n n u la  g e n e ra l

-  RR.CO. ( C ^ _ p )  ^  ( CO )^ .R

'J  
GOCE

410 en que
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n rep re se n ta , lo s  números 0, 1 , 2,3 h a s ta  20

r  " " " 0, 2, 4,6 . . . . . .  " ^  (debiendo
2 n - r  s e r

x  " " " Ó ó 1 = 0)

R e l  gm po

J

un grupo o x i, un grupo o x a lq u ilo  ó

41$ un  grupo amido no s u s t i t u id o ,  mono o b i  s u s t i t u í  do,

o s a le s  a tó x ic a s  de e s t a s  com binaciones con b ases  in o rg á n ic a s  

u  o rgán icas*

2 .)  -  P roced im ien to  p a ra  l a  ob ten c ió n  de nuevos medios de 

c o n tr a s te  Rontgen que co n tien en  la  com binación de l a  fó rm ula

420 ^ - a n .  co. (0̂ 2)4

ÓOCE

co. ^  -

o su s  s a le s  a tó x ic a s  con b ases  in o rg á n ic a s  u  o rg á n ic a s .

3 .)  -  PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE NUEVOS MEDIOS DE 

CORTILiS'lE RCnTGEtí.

T al como se d e sc r ib e  y  r e iv in d ic a  en l a  p re s e n te  Memoria 

D e s c r ip t iv a  que co n sta  de d iez  y  s i e t e  h o ja s  e s c r i t a s  a  máquina 

p o r  una s o la  c a ra .
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