= 0D -

&

MEMORIA DESCRIPTIVA

que se acompaiia o la solicitud de wun

__PATENTE DE INVENCION

por. VEINTE _ afios en Espaiia, por ."METODO DE PRODUCCION

DE_/"25(5-NITROFURFURTLIDENQ) EIDRAZIND/ TIQFOSFATO O,0=

.

a favor de

‘e Nerwich Pharmacal Cempany.

domiciliado en 17 Eaton Avenue, Norwich, New Yerk,

Bstedos Unides

PRIQRIDAD. de la solicitud de patente estadeunidense
no. 1854237 del 5 de abrfl de 19624

INVENTOR: Harry Raymond Snyder, Jr. de nacionalidad
. pstadeunidense,
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" Este invencidn se relaciona con un nuevo compueste quiiice, -
[ 2-(5-nitrofurfurilideno)hidrazing/tiofesfate 0,0~dict{lice, de f‘rmuﬁr

las

ozlﬁe HﬁNNHP(OOE 5)2

con su preparacidn y ocon compdsiciqnes que cantienen a dicho compuestos

Este compuesto se distingue partioularment; POT sus porpies
dades antiprofozoarias. Bstas propiedades le convierten en un valiose
agenté para combatir’§nfermédades de importancia en el campo de la ve~
terinerie, tales como la coccidiesis en los pollose Cuando se admini s+
tra a éstos, infeotados de Eimeria tenella, se evitan la morbides y moz
tqlidad osusadas por esa enferﬁedad. La administraoién de este com=
puesto a tales efectos pﬁede llevarse a csbe my convenientemente mew
diante su‘simble‘mezcla con el alimento proporcionade a tales avess
Unag cantidades muy pequeﬁag incorporadas en el alimesnto, en la propor
oidn del 0,011 al 0,03% aproximadamente en pesb, sirven para producir
el efecto dessado, Por eJemplo, cuando este compuesto se incorpora a.
un nivel del 0,022% en peso del alimento y éste se proporoiona sin reg
triceidn a pollos mortalmente infectados con Eimeria tenélla, se obtig
ne una proteccidn del %5% de las aves contra los estragos de esa enfer
medads

La preparacion del compuesto de esta invencidn se efectda
fécilmente agrupando 5—nitro~2—fura1dehido y el hidrazidotionfosfate
0,0ﬂdzetillco. El producto final se asegura‘en elevada produccidn y
un buen estado de pure%a, _

De acuerdo con esta invenoidn, el métedo de preparacidn aoce
tualmente freferido consiste en megolar oonjuntamente S=nitro~2=fural~|
dehfdo e hidrazidotionfesfato 0,0-dietflico, preferiblements en presen

-oia de un diluente inerte tal como benceno, en un adecuado recipientw

de reaccidn, Fara obtener un rendimiento Sptimo de la reaccidn, es
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se completa la reacoidn, se enfrfa el contenido del recipiente, y a fin

de favorecer una rapida cristalizacidn del producto desesado, se afiade
un 1{quido precipitante, tal como exano, El producto deseado se recu=
pera en forma convencienal, como por filtracidn o centrifugacidn. Puede
reoristelizarse, si se desea, & partir de un disolvente adecuadoy tal
como iéopropanol.

A fin deqye esta invencidn pueda ser plenamente interpreta~
t'la ¥ comprendida por los expertos en el arte, se ofrece el siguiente

ejemplo ilustx'-at::.vo, pero no limitativo,

As Preparacién de hidrazidotionfosfato 0,0-distilico.

_ Bn un matraz de 3 cuellos y 500 ml de capacidad, proviste
de sgitador, embudo de adicidn y condensador de reflujo, se introduce
hidrato de hidrazina al 100% (50-m1,_ 50 & 1,0 m-g)e Se afiade lentame
e tiofosforil cloruro dietflico (94 8 0,5 m~g) a la hidrazina agi$
La reaccidn es exotérmioa.. Despuég de la adicién, se agita y calienta
Jeproxinadsmente a 50-609C) la :rxlezcla, durante una, hora, Se enfria la-
negola aAla temperatura ambiente y lusgo se affade agua (aproximadament4
300 nl), Se agita la mezola durante quince minutos. Se separan las

dos capas (el producto es la capa inferior) para producir 76 g (82,6%).

Bs Preparacidn de Q—G-nitrofurﬁn‘ilideno lhidrazinoZiiofos—

fato 0,0sdiet{lico,

Se introducen en un matraz 5-nitro-2-furaldehido (29 g, 0,2
ng), hidrazidotionfosfato dietflico (36,8 g, 0,2 m-g) ¥y benoeno (aprod
ximadamente 1000.ul), Se calienta la mescle sobre un bafio de vapor de
agua durante guince 'minuto;s. Durante el calentamiento, se forme agui
y una solucidn clara. Se eiqfrfa-y diluye 1a solucidn con un gran wolu-
men de exano., El prédﬁcto_ es reoqgido ¥ lavado con exano para dar 50g
(81,5%), con punto de fusidn de 95-979C. ILa purificacidn puede efecﬁ‘

tuarse por recristalizacidn a partir-de isopropanol acuoso al '50%, con
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Observados C, 35,46, 35,313 H, 4,76, 4,803 N, 13,40, 13,49.

REI.VINDI(‘JA‘CIONES

,Ane’.lisia.-.Ca}cu:!.ado.para 09H1 N 0.PSs c’ 35,18; H’ 4,59; N, 13,680

EN RESUMEN: La Patente de Invencidn que se solicita, debera
reocaer sobre las siguientes réivindicacioness |

1.~ Método de produccidn de /[ 2~(5-nitrofurfurilidenc)hidra-
sinoftiofosfato 0,0-dietflico, que comprende la reaccidn de 5t trom2=
furaldebddo oon hidrasidetionfosfato 0,0-diet{lico.

2.~ Método segin la reivindicacidn 1, en el que la reaccidh.
se__lleva 8 cabo en presehcia de un diluente inerte con cantidades ap}‘g_
ximadamente equimolares de 5-nitro-2-furaldehido e hidrazidotionfosfa~
to 0,0-diet{1lico, A

34~ Por dltimo se reivindica como objeto sohre el que ha de
recasr 1la presente Patente de Invencidn que se solicita, por "METODO .
DE PRODUCCION DE [ 2—(5—NITROFURPURILIDENO)BIDRAZINQ7]‘IOEOSFA!{‘O 0,0=
rEPILICO*. D
B ‘Todo tal y conform; queda desorito y reivindiocado en la pre-—
senie nieinofia descriptiva que oconsta de cuatropfginas escritas a miqui
na por una sola cars.- ‘ o

Madrid, 5 de Abrfl de 1963
ALFONSO UNGRIA
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