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cMemoria @e&c@%&mx
sobre:
"llejoras introducidas cn el objeto de la vpatente
“principal n® 237,614 bresenvads el 16 de Septieumbre
"de 1957,por "PLOUEUILMIE WO CAia LA OBLUENCION D@ 5UTVOS
"DuKIVALOS D 3,5-DICE.OPIRALZOLILTIIAY,
éz%%dbnﬁ@ o AL w U Z 8.A. entidma sulze, domicilisca en
BASILEA, Buiza,.
Se he descubierto que se pueden obltener uuevos
derivados 3,5-aicetopirazolidinicos de la férmuls general I
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donde R significe isopropilo, isob +ilo o bencilo, reac-—
cionando u)-(N—meﬁilo—piperidilo—4)-(u‘—isopropilo—hidracina

de lu rdrmula II

SN

{(CH ) CH-NH-NH= N-CH 11
con Scteres dislguilicos de dcido maldmico sustituldos
de lgtbrnuls III

C0-0Alk
e III
C0~-04A1k

donde Alk significa ui grupo alquilico bajo.

EJEMPLG 1 - 1-(N-matilo—piperi&ilo-4')—214—diisopropilo—

3,5-dicetbopirazolidina.

’

Se colientan 10,1 g. de éster dictilico de
fcico isopropilo-maldanico y 8,55 g. de u}-(N~me%ilo-pipcri—
dilo=4)—-wbtigopropilohidracing en uns atmbstera de nitrdgeno
primerementie duranie ¥ hora & 150¢ y después 4 5 horas a
18¢C2. E1 producto de reaccidn se destila = continuacidn
a 0,1 mm. Hg. limpiéndose la fraccibn principsl,que se
obtiene a uns bemperaura del baio de 120-1508, a couwiinua-
cidn nuevemente en alto vacio mediamunte destilacidn. (Punto
de ebullicidi 125-140¢/0,07 mu.Hg.) El gestilado se
disuelve en metanol, se mezcla con 15,0 cn3 de dcido
bromohidfogénibo ccuoso 2,1-n y la solucibén se vaporiza en
vacfo. L solucidi: del roslduo en acetona se mezcla con
éter,con lo que cristalizs ¢l hidrobromuro de lz l-{(f-netilo-
piperidilo—4‘)—2,4—diisoprogilo~3,5—dicet0pirazolidina.

Lespuds de recristalizar dos veces uce acetona/éter
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funde el hidrobromuro a 227-2282 (descomposicidn), /P

EJEIPLO 2,= l={N-mstilo=piperidilo~4')=2-isopropilo-—

“4=igobutilo=3,5-dicetopirazoliding,

S8e crlientan 9,4 g. ce évter dimetilico de
fcido isobutilo-maldaico y 5,55 g. Ge w—{(N-metilo-piperiailo-
4) =)= isopropilohidracing cn una stmbsfera de nitrdgeno
primeramente duraunie ¥ hora a 1502 ,después 3 horas a 1802
con lo que destila lentamenie metanole Bl residuo aceitoso

se destila =z continuacidn a 0,07 mm.Hg. limpidndose a

@©

continuscidbn la fraccidn principal, que se obtiene a une
temperatura del bailo Ge 120-160%,medianie unueva desitila-
cidn en alto veclo (punto de ebulliecidn 125-1402/0,02 mm.).
¥l destilado se alsuelve en mztenol, se mezcls con 10,3

cem3 de écido bromonidrosénico acuoso 2,1l-n y la solucidn

ge vaporize hasta secar. Lo solucidn del residuo en

acetons se mezcla con éter con 1o que cristaliza el
hidrobromuro de la l={(ll-meivilo-piperidailo=4')=-2-igopropilo-
4=igobutilo =3,5-dicetopirszoliding. Lespués de recris-—
talizacidn por dos veces, de acetona, funde el hidrobromuro
a 205-2072 (desc.).

EJAMPLO 3 = l=(N-metilo=piperidilo=4')=2=isopropilo=—4-

beneilo=-3,5=dicetopirazoliding,

Be calienlan 12,5 g. te éster dietilico de 4cido
bencilo-maldnico y 6,55 g. de =(H-metilo~piperidilo=4)=
W '"-isopropilohidracing en una atmdésiera de nitrbgenc,
primeramente dursnlte % hors a 1509,8espuls 4 horas a 1808
con lo que dewtile lensamenve ebanol. A continuacidu se
disuelve el producto de reaccidn viscoso en metanol y
ge mezela con poco dter, con 1o que cristeliza ls

1-(N-petilo-pipericilo=4')-2-isopropilo=-4=bencilo=3,5=diceto=
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pirazolidina. Deszpués de volver o recrigtvalizar de metanol/
isopropanol y degsruds de wetanol/éter, funde el
compuesto a 1u5-1862,

N__ 0 0 4

Lescrite cuficientemente le natursleze del
invento,esi como la menera de realizarlo en le préciica
debe hacerse counstar gue les disposiciones suteriormente
indicadas von susceptibles de modificcciones de Getalle,

en cuuanto no glivercu su principio fundemental. Tambien

de Auicidu presentada cu Suiza con Lechz 20 de Febrero de
1958, n? 5c0oy,ecogiéndoss, por 1o wanto, a los b@n@fioios
que concesaen los Couvenlios Invernaciounsle: en vigor y
slendo lo que congtituye la escncis del referido iavento,

¥y »or lo gue 8e solicita Primer Certificudo de Adicién

en Lepatia: “iejoras introducidas en el objeto de la patente

principal n? 237.¢14 presentada en 16 de septieubre de

1957 ,por "EHOCEDILI N L0 PARA LA OBLEiCION ©n NUIVOS
LarIVALCE U 3,5-DICECC0PIRAZULIDLNAY ) caracterizdndose
por lo siguilentes

2.~ ilgjoras en el procedimiento para la
obtencidn de unuevos derivados ds 3y5=dicelopirazolidina,
objeto de la pateateprincipel ne 237.614, carscicrizadas
borsue en los auevos cerivawos 3,5-dlcetopirszolidinicos

de 1o térmula gencral I

H—OH(CH3)2
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doude R sigunifica isopropilo,isobutilo o bencilo, se
1
reaccions u)—{N—metilo-piperidilo~4)~\p'-iaopropilo—

nidracing de 1ls férmuls II

(CH ) Cil=iH~-1H-C DIi~CH II

32

con ésteres dialquilicos Ge dciuo maldénico sustituidos

de le férmuls geucral LIL

i -Ci \ 11T
CO-0Alk

doumde Alk siguifice ua grupo elguilico bajo.

22.- liejoras introducicas cn el objevo de la
Patense principal n? 237.614 presentads el 16 de
Septiembre de 1957,por YPROCULINIENTO PARA La UBIENCION D
HUEVOL DouIVALOS DE 3,5-DIC ETOPIRAZOLIDINAY; %al y como
queda substencialmente descrito en la preseunte memoria,
que consta de cinco hojas,escritacs & miquina por uns
sola cara.

(" usarda, 217 MAR. 1050

ﬁ\ D Ojfa, S.h.
f

e



	Bibliographic data
	Description
	Claims



