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MEMORIA DESCRIPTIVA

Le presente Patente de Introduccién tiene por
objeto la obtencién de un derivado purificado de la
1,2-difenil=3,5=-dioxo=pirazolidine, concretamente el de-
rivedo conocido comercialmente por fenil-butazona, de
nombre propiamente 1,2-difenil-3,5-dioxo-4-n-butilpire.

En esencie el procedimiento conprande la reac—
o:l.én de una mezcla equimolecular de diéster et{lico del
docido malénico y de hidzasebepoanc con una solucién al-
cohélice de etilato sédico conteniendo sodio en una cen-
tided que e‘xeedeA en un 5 por 100 sobre le proporcién ‘
equimoleculer, le destilacidén del resultado haste egote~
miento del alcohol, el maptaniﬁento del resfduo durante
un tiempo no inferior e uma hbrp., preferentemente dos
horas, a une temperatura comprendide entre 180 y 200%C,
le butilacién del derivado sodado obtenido puesto em
solucién elcohélioce mediante bromuro dstutilo, y ls pu~
rificacién del producto por disolucién en carbonato
sbdico y separac:l.én con éter de los compuestos que no
ban reaccionados Este butilecidén se reslizaré afiediendo
el bromuro de butile en un exceso del 5 por 100, mante-
niendo le masa a una temperatura préxims a los ;1020.

Por lo que se refiere & la purificacién el
procedimiento presenta ls caracterfstice de compremder

" le separacién del bromuro sédico precipitado después de
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lea reaccidén, la eliminacién del slcohol sobrante en la
fase liquida, el tratamiento en caliente con solucién
acuose de carbonato sédico al 10 por 100, le eliminacién
de los productos que no han reaccionado por extraceién
con éter, la aclidulacién de le fase acuosa restente con
dcido clorhidrico, la extraccidén del derivado que inte-
resa con éter, la eliminecidén por destilacién del éter
empleado y la disolucién del resfduo en alcohol etflico
en oaliente, seguide de una separecién por cristelizecién .
de la 1,2-difenil-3,5-dioxo-4-n-butipirazolidina formedes

- Durante el curso de las operaciones descrités
tienen lugar las sigulentes transformaciones, Al efectuar
le primers destilacién, a medide que desaparece el alco-
hol se forms el derivado sodado del éster malénico, ye
gue los hidrdgenos del grupo metilénico, por el hecho de
estar el -CH,~ entre dos grupos negativos (-0000235),
son lébiles, y pueden quedar sustituidos por el sodio, de

ecuerdo con la siguiente ecuscidn:

00002H5

<00002H5
CO0C2Hs

CoH50Na +
2850 0Hé< 00002H

= CZHSOE + NaCH
_ 5

Este ltimo compuesto, al irse formemdo, reaccione con
el hidrazobenceno, originando as{ el derivado sodado de
la 1,2—difenil-3,5-dioxn~pirazolidina, Junto con nuevag
molécules de aloohol que van siendo eliminedas. Ahora la

ecuaclén ess

CO0C,He NH - O.H 00 = NC
2%5 4 65 = weom( |65

NeCH
<ooocan,5 FH - CgHs CO - NCH,

+ 2 OpHOH
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R A pesar de que la férmule electrénice de esti'u.c-'
ture del dltimo derivado sodedo puede oscilar entre tres v‘
posiciones le experiencia demuestras que durante la butile~
cién mediante el bromuro de butilo se obtienen siempre de~
rivedos elquilados del carbono, segin la siguiente reso-
ciéns
macH( . " 1.6 & BrOHy = C,Hg - cn(. " 1.0 4 Bua
60 - NCgHs ' 00 - KCgHg

Deﬁués de eliminar el bromuro sddico y el al-
cohol y de tratar el producto con solucidén asocuose de car=
bonato sédico el 10 por 100, la extracoidén con éter di-
suelve los productos que no han reeccionado (éster diet{-
lico del éoido malénice, hidragobenceno y bromuro de bu=
tilo), y esimismo produciré le disolucién de la 1,2-difenll
4,4-d1butil-3, 5~dloxo-pirazolidine que eventuslmente pu~
diera heberse formedo, puesto que este compuesto al no
tener ningin hidrégeno en posicién 4 mo se hebré disuelto
en carbonato sédico a.eru.oac.':;i En estas condiciones solo
puede quedar en le fase acuose como impuieza le 1,2-dife
nil-3,5=-dioxo=pirazolidine que haya quedado sin reaccionar
lo cual en todo caso serd solo em cantidades pequefifsimas
por cuento este oompuesto reacciona de forma préoticemente‘"‘
cuantitative. Por acidulecién de la fase aocuosa y exirec-
cién con éter, pasa e este tanto el compuesto intermedio
antes citado como le 1,2-difenil-3,5—dioxo=4-n-butilpirg
zolidina, obteniéndose su separacién el destilar el éter
¥y oristalizer el resfduoc en alcohol et{lico, = « = « = =
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- A continuecién, & titulo de ejemplo prictico
que por su finelided ilustretive deberd ser considerado
como desprovisto de todo cardcter limitetivo respecte |
el elcance de la proteccién legml gue se recabs, se expo-f
ne umeforma de realizacién del procedimiento que acsbe

‘ - Se toms une centidad de sodio igual e 1/10 de
mol més un 5 por 100 de exceso y se disunelve en 50 om3
de alcohol absoluto, forméndose una solucién de etilate
sédico en aloohol. Una vez el sodio perfectemente disuel-
to se afinden 1/10 de mol de didster etilico del dcido |
melénico y 1/10 de mol de hidragobenceno.El conjunto se
coloce en un beldén provisto de refrigerante pers desti- _
lar, y se destile el elcohol lentamente. Une veg tq:'mina—g
do el paso del aieohol s8e mantiene 2 horas a le tempera-
ture de 180=2008C = = = = = = = = = = == = = = ===
A continuecién se adiciona &l resfduo de la
destilacién enterior el elcohol destilado, y mentenién-
dolo caliente & unos 7080. se ve afiadiendo lentemente y
con agitacién 1/10 de mol de bromre de butilo con un
5 por 100 de exceso. Manteniéndolo caliente (con nueves |
adiclones de alcohol, 81 es necesaric parse mantener com=
pletemente disuelte la fenil-butezons formeda) se filtre
y se separs el precipitedo de Bxfe que se hae formado en |

El filtredo pe destile nuevemente haste gue se ?



105,

110,

115.

120,

125,

e

he separado todo el aleohol, se disuelve en una solucién

acuose al 10% de carbonato de sodio celiente, y se ex-
traen con éter los productos que no hen reeccicnado., Se-
gaidamente se acidule con ClH y se extrae con éter., Se ,
destile el éter, y el resfduo se disuelve en une pequefia -
cantidad de alecohol etflico caliente. Al enfrisrse oris-
talize la 1,2-difenil-3,5~dioxo~4-n~butilpiraszolidine,

la cual puede emplearse en esta forma o0 en forma de sel
disolviéndola en une osntidad caloulada de sose céustioas.

_ ‘ Desorites convenientemente las caracteristices,
fundemento y forme de realizacién del objeto & que se
contrae la presente Patente de Introduccién, debe hacerse
conster que en el mismo podrén incorporarse todas aque-
llas variantes de ejecucién que la préoctice y la téenice |
quimica pueden aconsejar, em ousnto & centidedes, oonoen-
traciones, operaciones auxilieres o complementsries, eto.l
etc. siempre gue con ello no guede desvirtuade su esen— 'K
cialided, que es lsa qﬁe se resume y concreta en los tér-

minos de le siguientey = = =« =« = - v 0 - C C w w = - -

E O T &

Se decleresn de propiedad, novedad y utilided
pars todo el territorio espafiol y sus colonies, las si~

REIVINDICACIONES

- 18, Procedimiento pars la obtencidén de un deri-
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130. vedo purificado de la 1,2—difen11-‘-3,5-diaxé-pifa aire ﬁ

caracterizado por comprender la reaccién de unra mezcla

equimolecular de diéster efilico del decido maldnico y

de hidrazobeneeno con une solucidén elcohélica de etilato

sédico conteniendo sodio en una cantidad que excedes en
135, un 5 por 100 sobre la proporeién equimolecular, la des- &

tilealén del resultado haste agotamiento del aloohol,

el mantenimiento del resfduo durente un tiempo no infe-

rior a une hors & temperatura comprendida entre 180 y

2008C., la butilaocién del derivedo sodado obtenido puestt
140, en Qplucién glcohdlica mediente bromure de bxtilo, y le

purificacién del producto por disolucién en ocarboneto

sédico y separacién con éter de los compuestos que no

28, Procedimiento para la obtencidén de un de=

145, rivado purificado de la 1,2-difenil-3,5-dioxe~pirazoli
dinsa aegdn la reiv:!.nd_:l.caoién precedente, caracterizado

por comprender una butilecidn resligada por adicién de
bromuro de butilo, en exceso del 5 por 100 con manteni-

miento a une temperatura de unos T02 C, o = = = « « = = |

150, 38, Procedimiento para la obtencién de un de-

' rivado purificado de la 1,2-difenil=3,5-dioxo-pirazoli
dine segin la reivindicacién 2, ceracterizado por in-
cluir une purificacién que comprende le separacidn del
bromuro sédico precipitedo después de la reacoién, le

1554 eliminaocién del alcohol sobrante en lea fase lfquide, el

tratemiento en caliente con solucién acuose de carbonato
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gédico al 10 por 100, le eliminacién de los productos
qué no han reaccionado por extraccién con éter, la aci-
dulacién de le fase acuosa restante con dcido clorhfdri-
co, le extraccién oon éter del derivedo que interesa, le
eliminacién del éter empleado por destilgeidn y la di-
solucién del resfauo en alcohol etf{lico en caliente, se-
guida de una separacién por cristalizacién de la 1,2-
difenile3,5«diox0=4~n=butilpirazolidina formeda, = = = -

48, "PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE UN DE-
RIVADO PURIFICATO DE LA 1,2-DIFENIL=3,5-DIOX0~PIRAZOLIDL

NA".-"-"‘---—-ﬁ-—————--——--———-

Todo ello conforme se describe y reivindice en
la presente memoria que consta de ocho péginas foliedas

y mecanografiadas por una sola de sus carass

Madrid g 26 de Julio 1.956
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