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P A T E N T E  

D E

I N V E N C I O N

per " UN PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE DERIVADOS DE 
S-TRIAZO-(4,3-a)-PIRIDINA", a favor de la  firma española 
ANTONIO GALLARDO, S .A ., domiciliada en BARCELONA, Cardoner, 
72.

MEMORIA DISCRIPTIVA

Se describe un nuevo procedimiento para la  obten­
ción de derivados de s-triazo-E4,3-a3-pirid in a do la  siguien­
te  estructura:

5.

10

Donde R .ostá representado por: hidrógeno, alqu ilo  in ferio r 
amino, amino su stitu id o  oxidrilo , e ter, ester, hldroxinlquil 
hidroxiácidos, fen ilo , fen ilo  su stitu id o  hetcrociclo, su s t i-
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tuidos o no, halógeno a lq u il, coto acido, halógenos, tr iflu o ro -  
metil y otros.

EL procedimiento realizado para la  obtención de lo s 
d iferentes derivados, parte de 2(4-m etil)p ir id in  hidracina 

5 . de fórmula

10. compuesto que se  hace reaccionar con ácidos, halogenuros de 
ácido, anhídridos o esteres indistintam ente según el esquema

teniendo R el mismo sign ificad o  expuesto anteriormente.

La reacción se  re a liz a  en mezcla directa de lo s dos 
componentes a temporatura elevada o bien empleando solventes 
ta le s  como, totrahidrofurano, dimotilformamida y ace to n itr ilo .

25.

Los produotos de condensación se  neutralizan con hi- 
dróxido sódico hasta pH-6-7 y se  obtiene por precip itación  el 
compuesto reaccionante.

A continuación se  c itan  los ejemplos de preparación, 
a s i  como la s  substancias y sus constantes f í s i c a s .

Ejemplo 1
3-T rifluor om etil-7-m etil-s-triazo-.r4 .3aj-p irid ina

En un matraz, se  disuelven 6 g . (0,048 moles) de 
30, 2(4-m etil)-pirid inh idracina y 6 cc, de ácido triflu oroacótioo ,
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10.

15.

20.

25.

la  reaoción fuertemente exotérmica se  enfría exterfórmente oon 
un baño de agua-hielo.

Una vez terminada, la  adición e l producto de reac­
ción, se  calienta a ebullición durante 4 horas a l  cabo de la s  
cuales, se  enfría y se  añade 60 cc. do agua, agitando enérgi­

camente.

Empieza, inmediatamente la  separación do un producto 
só lid o , se  neutraliza con sosa y so  coloca a pH 6,5 a 7.

Se recoge por f i lt ra c ió n  e l producto só lido  que so 
ro c r is ta liz a  de metanol

PF = 98-1013 

Calculado 20,8%

Encontrado 20,5%
A nálisis Nitrógeno

30.

ETEMPLO 2
3-Ac etam ido-7-m etil-s-triazo-r 4 , 3-aü-piridina

En un matraz do 1 l i t r o  de capacidad se  colocaron 
37,9 g. de 2(4-metil) p irid in  hidracina y 385 cc. do metanol, 
se  añadió, con ag itación  32,5 g de Bromuro de cianógono. F i­
nalizada la  adición se  calienta a re flu jo  durante 7 horas, 
posteriormente se  elimina el metanol por d estilac ión  y se  adi­
cionan a l  matraz 150 co. do agua neutralizando posteriormen­
te  hasta pH 7-8 con 25 cc, do NaOH a l  30%.

P recipita un producto que so  f i l t r a  y c r is ta l iz a  
tratándolo posteriormente con anhidro acético , e l producto de 
l a  reacción se  v ie rte  sobre agua y e l só lid o  que se  separa so 
r e c r is ta l iz a  de etanol.

PF = 304-63
Calculado 29,45%

A nálisis do Nitrógeno
Encontrado 29,30%
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7-m etil-3-(B -p irid il) s- tr iaz o r4 ,3  a3-pirid ina

Se colocan en un matraz, 12,3 gramos do 2(4-metil) 
p ír id ilh ifraz in a  con 15 g. de ácido n icotin ico  y so  calentó 

5. a 1800 durante 1 hora en laño de ace ite , se  enfria posterior, 
mente y se  tra ta  con 40 mi. do NaOH 2N.

10.

Se realizan  dos extracciones con cloroformo del pro­
ducto y la s  soluciones clorofórmicas se  secan y se  elimina el 
solvente en rotavapor.

EL residuo que s e  obtiene se  r e c r is ta liz a  de metanol

A nálisis Nitrógeno

PF = 177-79^ 
Calculado 26,65%

Encontrado 26 , 84%

15.

20.

25.

ETEMPLO 4

3 (-h id ro x ie til)-7 -m etil-s-tr iazo [4 ,3  a )-p ir id ina

So colocaron en un matraz, 15,3 g. de 2(4-m otil)- 
piridinhidrazina y 13,7 g de la c ta to  de o tilo . Se calien ta a 
re f lu jo  durante 8 horas a l  cabo do la s  cuales, se  enfría- se  
añade éter para disgregar e l producto, so f i lt ra , y se  r e c r is ­
ta l iz a  de dioxano

A n álisis de Nitrógeno

PF = 148-152B
Calculado 23,71%

Ene ontrad o 23,74%

Otros compuestos que fueron obtenidos por procedí 
miBntos sim ilares a lo s anteriormente d escrito s, fueron:

ET ÍMPL0 5
3,7 d im etil-s-triaza-E 4 ,3  a ]-p ir id in a  clorhidrato

PF = 218,23
Calculado 19,30%

A nálisis do cloro Encontrado 1§,83%
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EfEMPLO 6

PF =
- ^ P í d j

A nálisis Nitrógeno 

A nálisis de Cloro

Calculado 24,75% 
Encontrado 25, 04% 
Calculado 20,92% 
Encontrado 21,1  %

^7?200

w  TTMiyr n *7

A nálisis Nitrógeno

EJEMPLO 8

3-Amino-7-metil-s-triazor4.3 a ]-P ir irt̂  ^
PF = poo

Calculado 37,8 % ^
Encontrado 35^  %

3-H idroxi-7-m etil-s-triazor4.3
PF -  * "*

215.0

S3,18%
^^)18%

A nálisis de nitrógeno 

EJEMPLO 9

Calculado
Encontrado

3-p-Clorofenil-7-motil-s-triazor 4. I ni

A nálisis de nitrógeno

PF = 199-2003
Calculado 17,24%
Encontrado 16 , 95%

EJEMPLO 10

3 -o x ic tilo -7 -m etil-s-triazor4 ,3 a l-p irid in a
PF = 166-183

A nálisis de nitrógeno 

EJEMPLO 11

Calculado
Encontrado

17,
17, 5o-%

3-oxiacético-7-m otil-s-triazor4..3 a"*P irid in a
PF = 225-27 s

A nálisis de nitrógeno Calculado 20,28%
Ene ontrad o 20,30%
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10.

15.

20.

EJEMPLO 12

^ M otox irPi^ ^  l n-, ̂
PF = l95 .̂ggog

A n álisis do nitrógeno Calculado 15 , 84%
Encontrado 15 , 45%

EJEMPLO 11

3(3 * .4 ' .  5*-trim etoxif cn il)-7-m etil-s-.tr-i n ^  _
p irid in a

PP = 38-433

A n álisis do nitrógeno 

EJEMPLO 14

Calculado 14,04%
Encontrado 14 ,)

3-P-aminofG n il-7-m ctil-s-triazo-f4.3 a l-pijM

PF = 304-63

A n álisis de Nitrógeno 

EJEMPLO 15

C alculad o 29, 45%
Encontrado 29, 30%

3-p-acotamidofen il-7 -m etil-s-triazo-r4.3  a l-p jr id ina
PF = 269-703

A n álisis de Nitrógeno Calculado 27,0%
Encontrado 26,56%

25.

30.

REIVINDICACIONES

D escrito e l objoto del presente invento, so  decla­
ran nuevas y do propia invención la s  sigu ien tes reiv indica- 
c i onos.

1 .-  Un procedimiento para la  obtención do derivados 
de s - t r ia z o - (4,3  a )-p irid in a  que responden a la  sigu ion tc es­
tructura,
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R

Donde R está representado por: hidrógeno, alqu ilo  in ferio r, 
amino, amino su stitu id o , oxidrilo , eter ester, h idroxialquil, 
hidroxiácidos, fen ilo , fcn ilo  su stitu id o , heterociclo, sus­
titu id os o no, halógeno a lq u il, ccto ácido, halógenos, t r i -  
fluorom etil y otros, caracterizado porque en el procedimiento 
seguido para la  obtención, do los diferentes compuestos, so 
parte de 2-(4-metn) piridinhidracina de fórmula

que se  hace reaccionar con ácidos, halogcnuros de ácidos, an­
hídridos de ácido o esteres, indistintamente según el esque­
ma:

R

teniendo R el mismo sign ificad o  cspucsto anteriormente.

2 .- Un procedimiento según la  reivindicación 1 ca­
racterizado por v e r if ic a r  la  reacción en' forma directa entre 
lo s d istin to s componentes a temperatura elevada o bien emplean­
do solventes ta lo s como: tctrohidrofuro.no, dimotilformamida y



accto n itr ilo .
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3 .-  Un procedimiento según la s  reivindicaciones 1 

y 2, caracterizado por un tratamiento con hidróxido sódico 
do los productos do condensación hasta un p&-6-7 obtenido 
por precip itación  ol compuesto formado.

5. 4 .-  Un procedimiento pare la  obtención de derivados
do s- tr ia z o - (4 ,3  a)-p irid in a .

Según so  describo y reivindica en la  pros ente momo-

mpc.
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