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por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE BENZOTRIAZINAS", a 
favor ge la firma italiana CARDO ERBA S.p.A., domiciliada en 
MILAN (Italia) Via Imbonati, 24.. - - -

MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento industrial se refiere a la síntesis de 
productos con los de fórmula general:

: -- <
- R̂  . ' -' N^ ' '-< M-

1 ' ^IV ̂

en que X = C0 oSOg - - "
r R' = H, halógeno., NOg, NH¡2 simple o substituido, gru­

pos alifáticos substituidos o no substituidos



grupos hidroxilo esterificados o eterificados 
: R" = como antes '-i i'YYYY''''/' ''"".YYii ii;.-. Y;Y;i.'̂Ŷ';''''i''''

R'" - H; grupos alkilo lineales o ramificados; '
- grupos arilo..o. aril-alkilo simples o subs-

rr-;,-' ' - - .1 *, tituídosj;anillos.;'h3terocíclicos i.-''
*' ''''TV- ""'r' :.YY''\YY''"'Y.. ..' R = como antes Y-.-"..̂.

R^ = como antes. '""'''iY' '.';.YY
" : ., ...Los productos antes' mencionados..':, se 'caracterizan por... ̂
actividad diurética, que es particularmente eleva da en.algu-.
nos.dee11os y de duración prolonga da en otr os. -'

.' Resulta interesante señalar .que dicha actividad, en. .
contraste con la conducta fisiológica de los diurátlcós, del;...' Ŷ  - 
tipo benzotiodiazinico,.existe también en.productos en que 
R"' y R^-. s.on ambos distintos de H, o sea con un grupo sul- 
fonamido completamente substituido. - - . Y'Y,-;. Y-

La síntesis (con X = CO o SO2 ) puede llevarse a
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í; 'r, /? ,.:, Ü. -
'IV " V -donde R', R", R"', R y R tienen el significado mencionado 

antes, mientras que R es un grupo alkilo y Z es un anión ácido.
' - Los ejemplos que se dan a continuación tienen por 

objeto ilustrar, el,invento, perq, sin .limitarlo, .
E J E  M p í. o  ̂1 .' r:;: , .'p' . ; ; * ; ,\/7' . -i ;

Se suspenden en ácido clorhídrico 10 g de 4-cloro-5- 
sulf.amil-ant.ranila.mi da, y, se,/aaa'de lá. cantidad es.teqnbmétrica 1'- 
de ..ácido., nitroso; luego se agita y se enfría. Al cabo, de 30 
minutos.a 0°C, se filtra la suspensión y el sólido resultante 
se cristaliza en alcohol diluido. ,,

Se obtiene así 7-cloro-6-suli'amil-1,2,3-benzotriazin- 

4-ona (3H). . ... i " .. ." * ' "
E J E M P L O  2. ' - : . y ; ' rr

Se diazoan en ácido.clorhídrico, con la cantidad es- 
t e qui orné trica.. de ácido ni tros o, 10 g . de . 4-cloro-5-sulfamil- 
antranilato metílico. Luego se añade gota a gota exceso de ' 
metilamina (2 moles) a la solución de sal diazónica^ con 
enfriamiento y agitación. Se separa una ;aubs't.anciai'sóii:̂ a)**,''''.: : ̂
que luego se filtra y se cristaliza en acetona,,con.lo.que resul-r 
ta la . 7-cloro-6-s.ulfamil-1,2,3-benzotriazin-3-metil-4-ona. ..... 
E J E M P L O  ; 3.'=

10 g de 4-cloro-5-dimetilsulfamil-antranilamida se 
suspenden en ácido clorhídrico diluido y se diazoan con la 
cantidad estequiometrica de ácido nitroso; luego se agita y : 
se enfría. Al cabo de 30 minutos a 0°0, se forma una substan­
cia sólida que se cristaliza en acetona diluida, con lo que 
resulta la 7-cloro,-6-dimetilsulfamil-1,2,3-benzotriasin-4-óna

(3H). 2.
La misma operación, partiendo de la 4-cloro-5-morfo- 

liIsulfamil-antranilamida, ..da por resultado la' 7-cloro-6-mor- 
folilsulfamil-1,2,3-benzotriazin-4-ona (3H). / '
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E J E N P L O 4. 2 '' ̂ - ...' J-.. j -
10 g de 4-cloro-5-sulfamil-metilantranilamida se sus­

penden en ácido clorhídrico diluido y se diazoan con la can- ' 
tidadestequiométrica de ácido nitroso; luego se agita duran 

5. - te 1 hora. Se forma una substancia sólida, la cual se filtra
y se cristalíza en alcohol. Se obtiene, así ,la 7-cloro:-6-sul-

10.

1 5,i

20.

.. famil-12,3-benzptria.zi'hr3rmetil^-qna.;i.7 '. ,f- :: '..7,-' ;
. : E J E M. P L O  5. , . ' , , r J  *7.7

10 g de 2,4-metilsulfamil-5-cloro-anilina se disuel­
ven en 65 cc de hi drato sedie o al 1 %  y se aha den 2,2$ g de 

- nitrito sódico. Se deja instilar esta solución en 65 cc de 
ácido sulfúrico al 20%, enfriado a 0°C. i*. ;' .' --

. 77'' Se filtra la sal diazonica y se la lava con agua.
La.substancia sólida se disuelven en hidrato sódico y se aci­
difica al cabo de 1 hora con ácido acético diluido, con l o ­
que resulta el 1,1-dióxido de 2-me t i1-6-eloro-7-me t ilsulfa - 

' mil-1,'2:,3.,4-tiotriazina... ' J ' r - .7 ' ' ^ ̂  J ;7.2,
. E. J E M P L 0 6. , "
- Con la misma operación mencionada antes, pero par­
tiendo de la 2-sulfamido-5-cloro-anilina, se obtiene el 1,1- 
dióxido de 6-cloro-1,2,3,4-tiotriazina. ,
E J E M P L O  7.

Se suspenden en ácido clorhídrico 10 g de 2,4,-sul- 
famil-5-*cloro-6-brorno-anilina y se les diazoa con 2,5 g de 

25. nitrito sódico disuelto en un poco de agua.
Se decanta la sal diazonica, se la lava con agua y 

se la agita con una solución saturada de acetato sódico. Se 
obtiene así el 1,1-dióxido de 5-br omo-6-cloro-7-sulf a mi1-1,2,3 
,4-tiotriazina.
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E J E  M P L 0 .̂.¿í ^
Con la misma operación mencionada antes, pero par- - 

. tiendo de la 2-suli'amido-5-cloro-anilina, se obtiene el 1,1-;'";\- / 

. dióxido de 6-cloro-1,2,3,4-tiotriazina. -'i'.:-.

.'E J E n P L o 7.. : -  .,
Se suspenden en ácido clorhídrico 10 g de 2,4-sulfamil- 

5-cloro-6-bromo-anilina y se les diazoa con,2,5 g de nitrito 
sódico disuelto en un poco de agua. * : -

Se decanta la sal diazónica, se la lava con agua y 
se la agita con una soluci ón saturada dé acetato sódico. Se - - 
obtiene así el 1,1-dióxido de 5-bromo-6-c 1 oro-7-sulfamil-1,2,3,4- 
tiotriazina. ' ,.... ' ..." ^  * "7 -̂ *.'2

E J E  h-J P L 0 8.
Con la misma operación expuesta antes, pero partien-r - 

do de la 2,4-dimetilsulfamil-5-cloro-6-nitroanilina, se ob- , 
tiene el 1,1-dióxidode5-nitro-6-cloro-7-metilsulfamil-1,2,3,4-
",t io t r la z i na. - . *'."  ̂i....
E J-EM P L 0 9.

 ̂Se: disuelven en metanol. puro' 10 g de 2,4-metiÍsulfamil- 
5-bromo-anilina y se añade un poco de etanol puro saturado con 
ácido clorhídrico. Luego se añaden 5 g de nitrito de isoamilo a 
0°C y se precipita con éter la sal diazónica. Se suspende.esta 
en agua y se la agita durante un período de tiempo con bicar­
bonato sódico, resultando así el 1,1-dióxido de 2-metil-6-bro- 
mo-7-matilsulíamil-1,2,3,4-tiotriazina.

La invención, dentro de su esencialidad, puede ser desa­
rrollada en otras formas de realización que difieran en detalle 
de la indicada á título de ejemplo, a las cuales alcanzará igual­
mente la protección que se recaba. Podrá, pues, realizarse con 
los medios y.aparatos más adecuados, por quedar todo ello com­
prendido dentro del espíritu de las reivindicaciones.
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N O  T A

Déscrit o él objeto de la invención se declara huevas
...¡ .

y de propia invención las siguientes reivindicaciones, con
prioridad italiana nS- 3320 (8049/60) del 6 de mayo dé 1960:

arilo o. aril-alkilo simple o substituido; anillos 
. heterocíclicos, .."..i.... -

 ̂R = como antes,
, R = como antes, ,.
c a r a c t e  r i z a  d o por el hecho de que amidas de la 
fórmula general:

1. Procedimiento para la preparación de benzotria 
zings con la fórn

IV
N-R
-N

,v

R'

en. que X = CO o SOg
R'. = halógeno, NOg) 'grupo:.NĤ  simple o substituido^

grupos o no substituidos,
. grupos hidroxilo esterificados ¿'..eterificados, ' 

R" = como' antes, -v.
R'" = H; un grupo alkilo lineal o ramificado; un grupo



en que los símbolos tienen el significado antes mencionado, 
se diazoan' con los proce dimient os conocidos . de diazoación 
y se transforman-por cierre de un anilló triazínico en pro­
ductos de la fórmula general. - .

"'2. Procedimiento en conformidad con lo, definido'en 
la reivindicación 1',- caracterizado por el hecho de "que los 
produetos-de la fórmula;generai)con'X = CO se sintetizan a' 
base de amino-ésteres; de la fórmula:

(en/que R*, R", R"' y tienen el significado indicado antes 
mientras que R es un grupo alkilo), por diazoación y reacción 
consecutiva de la sal diazónica con una amina primaria- de' la 
fórmula

..-..-.'y N̂H2**R̂  - ' - " '

. -TT. " 1 -

(en que R tiene el significado indicado antes), con lo que
resultan los productos de la fórmula general por cierre de 
un anillo triazínico.

3. * Procedimiento-en conformidad' con lo; definido 
en la reivindicación 1, caracterizado por el hecho de que se



diazoa 4-cloro-5-sulfamil-antranilamida para obtener la 7-clo- 
ro-6-sulfamil-1,2,3-benzotriazin-4-ona (3H).

4. Procedimiento en conformidad con lo definido en 
la reivindicación 1,. caracterizado por el hecho de que se dia- 
zoa 4-clorQ-5-meti'lsulfamil-metilantrani lamí da para obtener 
la . 7-cloro-6-metilsulfamil-3-metil-í^2,3-benzotria.zin-4-ona : r.

§

5. Procedimiento en conformidad con lo definido en 
la reivindicación 1, caracterizado por el hecho de que se '7̂ 7, 
„ diazoa 4-cloro-5-morf olilsuliamil-antranilamida para obtener 
.la 7-cloro-6-morfolilsulfámil-1,2,3-benzotriazin^4-pna 7('3H).. - 

.6. Procedimiento en conformidad con lo definido en 
la s reiv in dica c i enes. '1 y 2, c ara eteri za d o por el hecho* de que 
se diazoa 4-cloro-3-metilsulfamil-metilantranilato y la sal 
diazónica obtenida se hace reaccionar con metilamina para ob­
tener la 7-c1or o-6-me t ilsulfa mi1-1,2,3-benzotriazin-3-metil-4- 
ona. . - --* .7*7-1 -- „.7. 77..-777- ̂.7-7777*'*- '' 7'7 77; - - 7 .77 7. -777 7.7;,
7 7 7 - 7. Propedimient o para la preparaci ón de benzotria-

 ̂zinas. .. 7 ' - ;r-r - 7:- 7'-7777 77.77 7 -77'--. 7''7'R.. .< 7 '  - ; ! 7 .7h„- 7 * 7
;-7 Según se describe y reivindica en la presente memoria
que consta de ocho paginas foliadas y escritas a máquina por 7 
una sola cara. :777'̂*R7777..h"'77''7.... 7. ;. -7-7 .... -- ...77-77 *';;,, ***;

Madrid, a 29 de Abril de 1$61. . -
7. ' .. .. * ' CARLO ERBA S.p.A. 7 7 7 7-':-7 -7
.7 p. a . -.I 77;* 7'-77:'7.'. .,.7. 7 - '7 ' 7
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