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I . " a favor ég | _
Do José Antonio BOFILL AUGE y Do José e, ESPINOS TAYA -
‘domiciliados el primero en o/ Balmes, n% 294 -~ BARCELONA
y el segundd en ¢/ Porvenir, n%, 49 - BARCELONA - de na-

cionalidad espaﬁola ambos,

o e pox: S :
» Procedimiento para la preparacién de derivados imidazo-
N lidinicos ”

eI : ooo : S e we v

M e m'o rila Descrip t iva

Esta Patente tiene por objeto un procedimiento
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para la preparaci&n de derivados imidazolidfnicos de £8r-

mula general

'R, R |
co —l},/ g Hc%méca o
‘ . \N-NaGH-J L-NOZ '_

- co/ S \o/ |

en la que Rl y R2 representan hidr&genoé o radicales alquf=
‘1icos o hidroxialquflicose '

Estos derivados imidazolidinicos se preparan ordi~

parismente condensando el 5<nitrofurfural o su gem<diaceta-

" %o con la aminoihidazolidina;diona%2?4 o la aminohidantofna

~ correspondiente, obtenida dicha amina con rendimientos rela-

tivhmenie bajos a través de un doido hidrazinoéménOacéticoT

aoido samioarbazidoaacétioo o de una semicarbazona del ben=

zaldehido o de 1a acetona. ‘
 Segin ol presente procedimiento; se prepara la ami-

nohidantoina, reduciendo electrolitiosmente la nitrohidan~
tofna de férmula gemeral

CO =
NH—CO

'(Rl Yy 32 conservan los signifioados anter1ormente 1ndicados),

,previamente obtenida nitrando ocon nitrico fumante, segiin

cualquiera de los métodps conocidos, la correspondiente imi-
dazolidina-diona 2,4 o hidantofna; substituida o noe.
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Pars seyerar la aminohidantoina formada, de las

' muchas impurezas que la acompafian, se hace reaccionar el

1fquido resultante de 18 electrolisis y contenido en el
recinto catédico,‘con,hidrato de clbral, v finalmente se
transfa:ma‘el prodﬁcto resulténte de esta reaccifn en la

imidaz olidln? de frmula general 1na1cada haciendolo reac-

"cionaxy con el gemwdlacetato de 5-nitrofurfural.

CBB - €00

CH? ~ 000

La reduccifn electrolitica de la nitroimidazolidina-

diona 2,4 se realiza en wna célula provista de diafragma y elec-

trodos metdlicos o de grafito, preferiblemente a temperatu-

ra comprendida ent e los 0° v los 309 y a pH dcido, siendo

la concentraclén de los electrolitos varlable y dependlenr'

te de los electrodos utllizados.

Ta reacelbn con hidrato de cloral tieme por objeto

aislar la aminohidantoina de los demds componentes del 1li-
quido contenido en el recinto catbédico y que en presencia -

_de S5-nitrofurfural podrian dar lugar a reacciones secunda~

rias, Esta reaccidn se realiza preferiblemente a 40-70¢2 C,

Y 1a condensacifn final del producto obtenido por
1a'reacciéh del cloral y de la éminohidantﬁiha, con el gem= .
diéoeﬁato'de‘5~nitrofurfurai‘se realiza ehkmedio.éqido, a
tempergtufaé comprcndidaskeﬁtre 103 769 y los 90¢ cohy.en

presencia o ausencia de ocatalizadores, disolventes y diluyen-

tes orgdnicos 0 inorgdnicos,

Dsta serie de compuestos imidazolidinicos es impor-
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tanxe pof las notables pr0piedades terapéuticas{que.poSee

su elemento mds sencillo, es decir, el producto cuya estruo—

tura viene representada por la férmula general indicada

substituyendo R, y R, por hidrégenos,

CcO ﬁ'CH2 . HG—CH
" S| E
[ F=R=CH~C = C =~ KO

NH“f'GQ///v . } \E{/

2

v donocidorpor N-(Sénitrofuriuriliden)—1ﬂaminohidantoina ,

0 nitrofurantbina; extraordinario ahtiséptico inxernp‘ésﬁ

pec{fico contra algunas infecciones renalese

A la preparacidén del mismo nos referiremos para

facilitar la comprensién_del procedimiento general, sin
‘que ello constituya limitacidn alguna del alcance de la

" Patentes

_ Prepgrécién‘déhhitrofurantoina

En una celula electrolftica con diafragma, provis-

ta de cdtodo de mercurio de 500 om2

y anodo de plomo, ge co-
leca como catolito una suspensién de 90 grc,dg l-nitrohidan—
toinaﬂén 1.000 cc, de écido sulfirico 10% ¥ como anolito éci-
do sulfdrico 5%, y se hace pasar una corriente de 45 Ampe-
rios durente unas 3 horas, manteniendo constantemente la tem-
peratura entre 5 y 102 Co "Terminada la electrglisis; se fil-
tra el 1{quido catédico y al filtrado se afiaden 24 gr. de

hldlcuo de clox alo Se calienta la solucidn a 60-652 durane

- te 30 mlnutos con agitacidén, y sin dejar de agitar se enfria
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a 10-152, conﬂld que se separa en forma de pequeﬁos cris-
tgles uﬁ prbducto blanco que filtrado y-secado pesa unos
30 gro'y'funde a 243;244900

Se mezclan 30 gro de dicho producto con 300 cce

de agua destllada, 90 co. de deido clorhldrioo concentrado,

60 cco de alcohol de 962 y 32 gr. de.gem—diacetato de 5-ni-
trofurfural y_con agitacidn se calienta la mezcla a 80~852C .

~ durante 30 minhtos. Se deja enfriar, ge filtran v lavan

con. agua y alcohol los cristales amarillos que’ se han for-
mado, se gecan. y se obtlenen unos 29 gTe de nitrofurantoi—

na (Pfo— 266-26800)0

Se réivindica como objeto de esta patente:

1o~ Procedimiento para la preparaclon de derivados

imidazolidinicos de férmula general

Ry /32
¢0 -\c\ HG— ch
| ‘ ; I\T—NzOH«-!Y G - MO,
KH — ) o

en la!qﬁe Ry y R, representan hidrégenos o radicales alqui-
licos o‘hidroxialquilicos, caracterizado dicho procedimiento
por reducir electrolitlcamente una nltroimidazolldinadiona
2,4 0 nitrohidantofna de £&mula general. '

NH -~ CO

2
CO -
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obtenida por nitracidn de la hidantoinafcorrespondiente,

hacer reaccionar con hidrato de cloral el- 1iguido resul-

tante de esta reduccién y contenido en él-recinto catédico,

para separar la amlnohldantoina foxmada, de las impurezas

que 1a acompanan, y tratar en un medio adecuado el pro&ucto

‘originado en aguella reacclon con gem—dlacetato de 5-ni—

trqfurfural de fémula

CH; - COO C

5 i

' c \0/' - NO,
cH3 - coo

20m Procedlmiento para la preparaclon de derlvados
imldazolldlnlcos se"un la re1v1nd1cac1on anterlor, carac—
terlzado por realizar la reducc10n electrolitica de la. nl- j
trohidantoina con electrodos metéllcos o de graflto, emplean—

do una densidad de corriente comprenalda entre 0,01 y 0,9

 amperibs por’cmzo de superficie eleotrédica,.manteniendo

el pH del medio a un valor inferior a 6 vy & temperaturas

comprendidas entre 02 y 302, siendo la concentracién de los

electrolitos varlable y dependiente de 1os electrodos em—
pleados. - |

o= Prooedlmlento para le prepara01on de derlvaaos.

imldazollulnlcos segﬁn la reiv1ndlcacion primera, caracte~

rizado por hacer reaccionar el 1fquido resultante de la re-
duccidn electiolitica yvcontenido en él_recinto catédico; 
cbn hidrato de cloral a temperaturas'comprenqidas entre 402
y 802 y en presencia O'ausehcia de catalizadores, disolven—
tes y diluyentes orgdnicos o 1norgan1005a

4o— Prooedmmlenio para la preparacidn de derxvaaos
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- ’ e ar Le ’
imidazolidinicos segin la reivinaicacion primera, carac-
terizado. por hacer reaccionar el compuesto - originado por

la reacoidn entre 1la aminohidantoina correspondiente for-

‘mada en 1a reduccidn electrolitica y el hidrato de cloral,

con el gemadiécetato de S5-nitrofurfural a temperatura. com-
prendida entxe 708 y_éOQ v en presencia o ausenoié de cata-
iizadores, disolvén%es & dilujénfes orgénicos 0 inorgéni;
o8 |
5;4 Procedimiento para la prepsracidn qe derivados
inidazolidinicoss o
Esta wemoria consta de siete pégihas escritas por

una sola carae

wwrosiors, 17 AGD 1961
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