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MESORIA DESCRIPTIVA 

para s o l i c i t a r

P A T B & T B  D B  I N V E N C I O N  

a n

E S P A Ñ A  
p or VEINTE a8oa

a nombra da PAREE, DAVIS & CCMPANY, an tidad  n orte  am erica­

na, e s ta b le c id a  en J o se # t Campan Avenue a t  the R iv a r , 

D e tr o it , M ichigan , B stadoa D hidoa de Am erica, p or: 

"PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION DE ACIDO N-(2,3-DIMETIL 

ÍTBNIL) ANTRANHICO Y SUS SALES"

Esta in ven to se r e fie r e  a un procedim iento para 

la  produ cción  de un á c id o  e n tr a a ilic o  N -su stitu id o  y  de 

su s s a le s . Más p articu larm en te, e l  in v en te  ae r e f ie r e  a 

un proced im ien to para la  produ cción  de á c id o  N -(2 ,J -d im e- 

t i l fe n  i l )a n t r a n il ic o  a p a r t ir  de nuevos com puestos de ¿ c i  

do s u lfó n ic o  que, en su fcom a de a c id e  l i b r e ,  tien en  la  

fóxm ula
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o a partir de una sal o áster del misma; donde R es un 
grupa carboxi o. un grupo h idrolizab le a grupo carboxi con 
ácido acuoso, por ejem plo, un grupo ciano, oarboalcoxi, 

ca rboarilox i, carbaaralcoxt, c arbamcilo o smidino, R^.es 
hidrogenor o un grupo elim ihable par h id ró lis is  acida, tal 

como un grupo a c ilo , oarboalcoxi, carbamoilo o amidino y 

m y  n son 0 6 1 , siendo por lo  menos uno de dichos m 
y n 1 .

De acuerdo con e l invento, se produoe ácid o  N -(2, 
3^ dim etilfen il)an tran ílioo a p a rtir de compuestos de áci­
do. su lfún ico que tienen la  fórmula dada arriba o a partir 
de sales o ásteres del mismo, por calentamiento de dichos 
compuestos, de ácido su líón ico con ácido mineral acuoso. 
Los: ácidos minerales preferidos para uso en e l procedimien 
to  son e l ácido clorh íd rico  y  e l  ácido su lfú rico . Los mejo 
res  resultados ae obtienen con ácido clorh íd rico  concentra 
do y con ácido su lfú rico  de 25 a 3% en peso aproximada­
mente. Cuando se emplea ácido su lfú rico , na es aconseja^ 
ble usar e l ácido en una concentración de más de, aproxi­
madamente 3% en peso, ya que la s  concentraciones mayores 
del ácido tiendan a deshidratar e l ácido an tran ílica  bus­
cada pasándole a la  correspondiente acridana. La reacción 
puede realizarse dentro de lím ites de temperatura amplios. 
Bh general, pueden emplearse temperaturas entre unos 75 y 
150SC. A esta s temperaturas la  reacción s  "



nada en unas 1 a 5 horas.
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que, en loa  casos en que estos grupos no son, respectiva- 

mente, un grupo carboxi e hidrógeno, se convierten, re s ­

geno durante la  reacción . Análogamai.te, cuando se emplea 
una sal del compuesto de ácido su lfón ico  como m aterial de 

partida, se convierte en la  forma de ácido lib re  por con­
tacto con e l ácido m ineral. Cuando se emplea como material 
de partida un áster del compuesto de ácido su lfón ico , por 

ejem plo, un áster a lco h ílico , e l  grupo áster se h id ro liza  
. produciendo e l ácido su lfón ico lib re  antes de que se elimi^ 

ne e l grupo ácido su lfón ico del a n illo  fe n ilo . A si, pues, 
en general, as preferib le  emplear la  forma de ácido lib re  
d el compuesto de ácido su lfón ico  como m aterial de parti­
da.

EL ácido N -(2 ,J-dim etilfen o í) a n trsn ílic  o obtenido 
como resultado del procedim iento arriba d escrito , puede 
convertirse, s i sa desea, en una sal por tratamiento con 

una base inorgánica u orgánica, por ejem plo, bicarbonato, 
de metal a lca lin o , carbonato de metal a lca lin o , hidróxido 
de. metal a lca lin a , alcóxido de metal a lca lin o , hidróxido 

de metal a lca lin o-tá rreo  amoníaco, dialcohilam inas, e t c .

EL ácido N -(2 ,3 -d im etiIfen iI)an tran ílico  y sus sa 
lea  formacáuticamente aceptables son de u tilid a d  en farma 

c ia  para e l a liv io  de dolores y para m itigar lo s  síntomas 
que acompañan a lo s  estados reum áticos, a r tr ítico s  y otros 
estados in flam atorios. Estas sustancias sen e fe ctiv a s  cuan 
do sa administran por v ía  ora l.

pectivam arte, por h id ró lis is  en un grupo carboxi e h idró-



EL invento, so ilu stra  por lo s  siguientes ejemplos.
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Ejemplo 1

Se calienta a 1006C. durante una hora una mezcla 
de 5 g r . de ácido N-(2* ,3 '-d im etiIfen ü )-5 -su lfoa n tra n ili 
ce en 100 m i. de ácido su lfúrico al 3% en peso. La mea­
d a  de reacción se agrega sobre dos volúmenes de agua y 
la  mezcla sa en fría . El ácido N-( 2,3-dime t i l f  enil)antran^ 
lie o  insoluble se recoge por filtra c ió n  y se re cr is ta liza  

de metanol acuoso; p .f . 229-23060. ( e f . ) .
Si se: desea, puede emplearse N—( 2' ,3 ̂ -dim étilfe^ 

n i l )-5 -su lfoantranilato de e t ilo  en lugar del ácido lib re  
en e l procedimiento anterior.

EjemnL-o 2

Se ca lien ta , agitando, a lOOaC. durante una hora 
una mezcla de $ g r . de ácido N—(2,3—dimetiIr-4—su lfo fe n il) 
-an tran ilico  y  100 m i. de ácido clorh íd rico  concentrado. 
La mezcla de reacción se agrega sobre dos volúmenes de 
agua, sa en fría  la  mezcla y e l  ácido N-( 2,3-dime t ilfe n il)  
antran ilico se recoge por filtra c ió n . El producto sa lava 
con agua fr ía  y se re cr is ta liza  de metano! acuoso o e ta - 
n o i p . f .  229-23060. ( e f . ) .

Ejemplo 3

Se calienta a 10060. durante dos horas, agitando, 
una mezcla constituida por 5 g r . de N-benzoil—2*—carbcme— 
tox i-4 ' -su Ifo -2 , 3-dlm etildifenilam ina y 125 mi. de ácido 
su lfúrico de 3% en peso. La mezcla de reacción se diluye 
con dos volúmenes de agua, se en fria  y  e l ácido N -(2 ,3 -d i

^  ¡i
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m etiifen iI)an tran ilico  insoluble se recoge por filtra c i& i 

y se p u rifica  por recrista liza ción  de etanol acuoso; p .f .  
229-23040^ ( e f . ) .
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Ejemplo 4

Se calienta y se agita a lOOaC. durante dos horas 
una mazóla constitu ida por 5 g r . de 2'-ciaio-2y3-diaB B tÍI-

trado. La mezcla de reacción se agrega sobre 300 gr. de 
R íelo machacado y  e l ácido & -(2,3 -d im etilfen il) an traníli. 
co  insoluble se recoge por filtra c ió n  y  se re cr is ta liza  
da etañed <*de etanol acuoso; p .f .  229-230aC. ( e f . ) .

Si. se desea, puede emplearse 2*-carbantoil-2,l-di- 
metÍL-5-sulfodifenilamina en lugar de la  2'-ciano-2,3-d&- 
matiI-6-sulfcdifenÍlamina en e l procedimiento an^rior.

Los- compuestas de ácido su lfón ico empleados como 
m ateriales de. partida pueden prepararse de varios modos. 
Por ejemplo, la s  sustancias en que e s  hidrógeno, pue­
den prepararse por reacción de. un halobaiceno, convenien­
temente orto-su stitu id o , con una 2,3-dim atilanÍIÍna que 
contenga un grupo ácido su lfón ico . o haciendo reaccionar 
un halobancano orto-su stitu ido qpa centén^  también un gru 

po ácido su lfón ico con 2,3-dlm atilaniIina. Se emplea una 
sa l de m etal a lca lin o  de lo s  reaccionantes ácidos y la  
reacción se rea liza  en presencia da un catalizador que 
contiena cobre, ta l carne bromuro e&prico y  un eceptcc de 
protones, ta l como carbonato potásico o una amina te rc ia ­
r ia , t a l coro N -etil-m orfolina y  d im etilan ilina. La ap li­
cación de sata método se ilu stra  por la  preparación de 

ácido NL.(2* ,3 '-d im a tilfen il)-5 -su lfoa n tra n íIieo , material

y  100 m i. de ácido cloa& idrico caneen



da partida empleada en e l Ejemplo I .
Uta mezclar de 12,1 g r . de 2,3 -d im etilan ilin a , 35,7 

gr. de la  sa l potásica del ácido a-bromo^-5-sulf obenzoico, 
11,6 g r , de carbonato potásico y  0,5 g r , de bromuro cúpri 
ce  en 30 m i, de é te r  dio t i l i c o  de dl& tila n og lie  o l se ca­

lie n ta  en. una at&ósfera de nitrógeno a 130sC. durante una 

haca. La m ezcla se en fría  y  se trata primero con 60 m i. 
de acida clorh íd rico  concentrado y  luego con 60 m i. de 
agua. El ácido &-(2* ,3 '-d im etiIfan iI)-5 -su lfoa m trsn ílico  
insolubla se recoge por filtra c ió n  y  se lava con agua.

Loa m ateriales de partida en que es un grupo 
h id ro liza b le , por ejem plo, un grupo a e ilo , pueden preparar 
se por a cila ción  de la  sustancia eorreapondiarte en que 
RI es  hidrógeno. Cuando Rj es un grupo carboalcox i, pueden 
prepararse dichos compuestos haciendo reaccionar la  sus­
tancia correspondiente, en que es  hidrógeno, con un h& 
luro de carboalcoxi.

La presente so licitu d  que corresponde a la  presen 

tada en Cenada, e l 16 de Septiembre de 1962, bajo e l cuma 
ro  858.232, se acoge a  lo s  ben eficios del a rtícu lo  51 del 
vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

B O T A

Loar puntos de invención propia y  nueva que se pre 
sentan para que sean ob jeto de esta so lic itu d  de Patente 
de Invención en EspaHa* por VEINTE años, son lo s  siguien­
te st

I .  Procedimiento para la  producción de ácido N -(2,



3*-4ime tilfa ñ il)a n tra n ílico  y  sus sa les, caracterizado por 
que un compuesto de ácido su lfón ico  de fármela

(30^S)m

- a

10 o una sa l o áster del mismo, se ca lien ta  con ácido mineral 

acuoso, y , s i se desee, e l ácido N -(2 ,3 -d im etiIfen il)an - 

tr  am ílico a s i obtenido se con vierte, par a lca lin i zacfón, 

en une s a l;  donde R es un grupo carboxi o un grupo h idro- 

liz á b le  para pasar a grupo carbcxi, eco un ácido acuoso,
1$ es hidrógeno o un grupo ellm ihable por h id ró lis is  á c i-

da y  m y  n  son 0 ó I ,  siendo por lo  iMnos uno de dichos 

m y  n I .
2 , Procedimlec-to de acuerdo non la  reivindicación  

I  en e l  que e l ácido mineral acuoso es ácido c lorh íd rico
20 concentrado o ácido su lfú rico  de 25 a 35 ^ en peso.

3 . Procedimiento de acuerdo con cualquiera de las 
reiv in dicacion es anteriores en e l  que la  reacción se rea- 

l iz a  a una temperatura comprendida entre 75 y  150a C.
4# Procedimiento de acuerdo con cualquiera de la s  

25 reiv in dicacion es anteriores en e l  que se emplea la  forma
de ácido lib r e  del compuesto de ácido su lfón ico  como mate 
r ia l  de partida y R es un grupo carboxi, e s  hidrógeno 
y m o n e s  l ,  sietdo e l otro 0 .

5* Procedimiento para la  producción de ácido R -(2 , 

3.0 3 -d im etiIfen il) an tr s n ílic  o y  sus sa les. 28754



Tal y  cono se ha descrito  en la  Memoria qpe ante­

cede y  para lo s  fin es  que se han e specificado.

Esta Memoria consta de ocho hojas e scr ita s  a má­
quina por una sola  cara.

287541


	Bibliographic data
	Description
	Claims



