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MEMORIA DESCRIPTIVA

La presento invención se r e f ie r e  a un procedimiento para 

la  preparación de un nuevo ¿oido p ir id in su lfin ic o  que está ca­

racterizado porque se transpone un halogenuro de 3 -p ir id in su líon - 

i l e  oon h idrazina, tratando la  h idrazida del Acido 3 -p ir id in su l- 

fon ice  formada con un carbonilcompueste que contiene a lo  menos 

3 átomos de earbono.

La transposición entre e l  halogenuro de p ir id in su lfo n ilo  

y e l  h idrato de h idrazina, t ien e  lugar convenientemente en un 

d iso lven te orgánico, como etanol o benceno. La h idrazida del 

Acido 3 -p ir id in -su lfén ico  formada, ventajosamente es a islada y
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purificada por recristalización , antes de que eea ulteriormen­

te tratada. Para la  simplificación del procedimiento, no obs­

tante, se puede asimismo tratar ulteriormente la  solución reae- 

cional directamente sin elaboración u lte rio r. Por la  reacción 

de carbonilcempuestos con a le  menos 3 ótomos de carbono, con 

la  hidrazida del ácido 3-piridinsulfónice se forma, en una reac­

ción ligeramente exotérmica, ácido 3-*pii*idinsalf¡Ínieo. Cemo me­

dio reaccional se u t i liz a  a l efecto, ventajosamente agua. Apro­

piados carbonilcempuestos son por ejemplo acetona, m etiletilce- 

tona, metilisobutilcetona, aeetonilacetena, cielohexanona, ace- 

tofenona, beta-ionona, propionaldehide, isobutiraldehide, ben- 

zaldehldo, etc.

El ácido 3-pirid insulfin ioo, obtenible segán la  invención, 

es un nuevo compuesto que contrarresta e l efecto vitamínico f i ­

siológico de la  nicotinamida, ejerciendo por consiguiente una 

influencia amortiguadora en e l metabolismo. Puede ser utilizado  

como medicamento.

EJEMPLO 1

A u"* solución de 25 g de hidrato de hidrazina a l 100% en 

150 co de etanol se adiciona, bajo agitación, 30 g de clorhidra­

to de clorure de 3-pirid insulfon llo  finamente pulverizado tan 

lentamente que la  temperatura reaccional no rebasa 50*. Bajo 

enérgica agitación se deja enfriar la  solución a temperatura 

ambiente, filtrando los cristales formados de monoclorhidrato 

de hidrazina. Se adiciona ^encone al filtrado  y se destila  la  

solución bajo presión atmosférica, para eliminar la  mezcla ter­

naria de agua, benceno, y alcohol. Al efecto se formé una se­

gunda cantidad de monoclorhidrato de hidrazina que es filtrada . 

El filtrado  es concentrado a un volumen de 50 ce. Se adiciona 

aoetonitrile hasta enturbiamiento incipiente. A l dejar repesar
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a 4^ durante la  noche se forman c r is ta le s  am arillo c la re de h i-  

drazina del ácido 3-p i  r i  d in -su lf óni co que son f i l t r a d o s , lava­

dos con a c e to n it r i le ,  y secados# Punto de fustán 100 -  lo2^.

Una solución de 50 g de h idrazida del ácido 3 -p ir id in su lf6- 

n ico en 100 ce de agua es mezclada bajo ag itac ión  tan paulatina­

mente con 150 cc de acetona que la  temperatura reaceional no re­

basa 40**. La solución obtenida que presenta una coloración ama­

r i l l a  subida entonces es d ilu ida  con 1600 cc de acetonay despuós 

de lo  cual se van segregando inmediatamente c r is ta le s . Se deja 

reposar la  mezcla a 4** durante 3 horas, se f i l t r a  y  se lava  les  

c r is ta le s  am arillos de ácido 3 -p ir id in su lf in ice  con acetona. Des 

puós del secado de estos c r is ta le s  a l a ir e ,  funden a 161 -  163**. 

EJEMPLO 2

Una solución de 210 cc de h idrato de hidrazina a l 85% en 

800 cc de etanol, es mezclada tan lentamente bajo ag itac ión  con 

194 g de clorh idrato  de cloruro de 3**p irid insu lfon ilo finamente 

pu lverizado, que la  temperatura reaceional no rebasa 30**. Enton­

ces, la  mezcla es agitada enérgicamente a temperatura ambiente 

durante 6 horas. Los c r is ta le s  formades de monodorhidrato de h i 

drazina son f i l t r a d o s ,  e l  f i l t r a d o  es d ilu ido con e l mismo volu­

men de benceno y seguidamente concentrado bajo presión normal a 

un volumen de 150 ce. Por f i l t r a c ió n  se separa una segunda canti 

dad de monodorhidrato de h idrazina. Entonces, e l  f i l t r a d o  es 

mezclado con 300 cc de acetona tan lentamente que la  temperatu­

ra no excede de 40**. La solución obtenida, de coloración amari­

l l a ,  es d ilu ida  con 2 l i t r o s  de acetona, en friada, y los  c r is ta ­

le s  formados son fi lt ra d o s  del 3 -p ir id in s u lfin io o . Punto de fu­

sión 161 -  163**.

La invención en su esencia lidad , puede ser desarrollada en 

otras formas de rea liza c ión  que d ifie ra n  en d e ta lle  de la  indica
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Aa a t ítu lo  da ejemplo, a las cuales alcanzará igualmente la  

protección  que se recaba. Podrá, pues lle v a rs e  a la  p ráctica  

con lo s  medios y aparatos más adecuados, por quedar todo e l l e  

comprendido en e l  e sp ír itu  de las reiv ind icaciones?

D escrito e l  objeto de la  invención se declara nuevas las

maro 441.949 del 7 de ju l io  de 1954.

1. Procedimiento para la  preparación de un ácido p ir id in -  

s u lfín ie e  caracterizado porque se transpone un halogenuro de 

3 -p ir id Ín su lfo n ile  con h idrazina y porque se tra ta  la  h idrazida 

de l ácido 3**pirid insulfón ico formada, con un carbonilcompuesto 

que contiene a lo  menos 3 átomos de carbono.

2. Procedimiento según la  re iv in d icac ión  1, caracteriza ­

do porque se a is la  la  h idrazida del ácido 3 -p ir id in su lfón ico  

formada y porque se p u r ific a  la  misma por re c r is ta liz a c ió n .

3. Procedimiento según las re iv ind icaciones 1 y 2, carac­

terizado porque e l  carbonilcompuesto, es acetona.

4. Procedimiento para la  preparación de un acide p ir id in -  

s u lfín ic o .

Según se describe y re iv in d ica  en la  presente memoria des­

c r ip t iv a , que consta de cuatro hojas, fo liad as  y escritas  a má­

quina por una sola cara.

Barcelona para Madrid, a 6 de ju lio  de 1955.

N O T A

sigu ientes reiv ind icac iones , con prioridad  estadounidense nú-

F.HOFFMANN-LA ROCI^g^CSB^SOCIÉTÉ ANONTME. 
p .a .
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