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MEMORIA DESCRIPTIVA

Se describe un nuevo procedimiento para la obten-
cién de derivados de s-triazo-[4,3-a]-piridina de la siguien-
te estructura:

5. R
N--7£/,/
CH3
Donde R ostd ropresentodo por: hidrégeno, alquilo inferior
10. amino, amino sustituido oxidrilo, eter, ester, hidroxialquil

hidroxidcidos, fenilo, fenilo sustituldo hetcrociclo, susti-




5.

10.

15.

20,

25,

30,

tuidos © no, halogeno alquil, ceto acido, halogenos, trifluoro-
metil y otros,

EL procedimiento realizado para la obtencidn de los

diferentes derivados, parte de 2(4-metil)piridin hidracina
de férmula

7

or \/'KNH-NH

3 2

compuest0 que Se hace reaccionar con dcidos, halogenuros de

deido, anhidridos o csteres indistintomente segln el csquema

7 . i %\N,___/R

TN T 1.
e N NH;NHQ ,11Q§QV/L§QV/§

3 - Ol

tonieondo R ol mismo significado expuesto anteriormente,

La reaccibn se realiza en mezcla directe de los dos
componentes & temporatura elevada 0 bien empleando solventes
tales como, tetrahidrofuranc, dimeotilformamida y acetonitrilo.

Los produétos de condensceidn se neutralizen con hi-

dréxido sédico hesta pH-6-T7 y se obtlene por precipitecidn el
compuas 0 reaccionante.

4 continuacién se citan los ejemplos de preparacidn,
ps{ como las substanciss y sus constantes fisicas,

Ejemplo 1 .
3~TrifluorometileT-metiles~triazo.[4,3a}~piridina

En un matraz, se disuelven 6 g. (0,048 moles) de
2(4-metil)~piridinhidracina y 6 cc, de deido trifluoroacético,



5.

10,

15.

20.

25,

300

=3= /
400725wra

la reaoecidn fuertemente exotérmica se enfria exteriormente con
un baflo de agua-hielo,

Una vez terminada, la adicién el producto de Teao-
cibn, se calienta a ebullicibn durante 4 horas ol cabo de las
cunles, se enfria y se afiade 60 cc, de ogua, agltando enérgi-
camente,

Empierza inmedlatamente la separacién de un producto
86lido, se neutraliza con sosa y sg coloca a pH 6,5 a 7.

Se recoge por filtracibén el producto sblido que So
rocristaliza de metonol
PF = 98-.1012

. Galeulado 20, 8%
Andlisis Nitrégeno
Bcontredo 20, 5%
EJ EMPLO 2
3-Acetamido-T-metil-s-triazo-[ 4,3-a]-piridina

B un matraz de 1 litro de capacidad se colocaron
37,9 g. de 2(4-metil) piridin hidracina y 385 cc. de metanol,
se ofiedié, con agitacién 32,5 g de Bromuro de cianégono, M-
nalizoda la adicién se caliente e reflujo duronte 7 horas,
posteriormonte se elimina el metenol por destilaoién:y Se odi-
cionan al metraz 150 ce, do agua neutralizando posteriormen—
te hasta pH 7-8 con 25 cc, do NaOH al 30%,

Precipita un producto que se filtra y cristaliza
tratdndolo posteriormente con anhidro acético, el producto de

la refceidn se vierte sobre agun y el s6lido que s¢ separa sa

‘reerigtaliza de etanol.,

PP = 304~60

Caleulado 29, 45%
Andlisis de¢ Nitrdgeno
' Encontrado 29,306

i



B WPLO 3
T-metil-3-(B-piridil) s—triezo[4,3 al-piridina

Se colocan en un matrasz, 12,3 gramos de 2(4-motil)
piridilhifrazina con 15 g. de dcido nicotinico y se caleonté
5e e 1802 durante 1.hora en bafio de accite, se enfria posteriop.
nentc y se trata con 40 ml, de NaOH 2N,

Se realizan dos extracciones con cloroformo del Proo

ducto y las soluciones cloroférmicas se secen y se elimina o)
solventec en rotavapor,

10. ElL residuo que se obtiene se recristelize de metanol,
PF = 177-79
Calculedo 26,65%
Andlisis Nitrdgeno )
Encontrado 26,84%
EJ EMPLO 4
. 150

3 (~hidroxietil)-T-metil-s~triazof4,3 2)-piridina

Se¢ colocaron en un matrez, 15,3 g de 2(4-metil)-
piridinhidrézina ¥y 13,7 g de lactato de otilo. Se calienta a
reflujo durente 8 horas al cabo de las cuales; se enfria so

50, afinde eter para disgreger el producto, se filtra y se recris-
taliza de dioxano
PP = 148-1522

- Celeculado 23,71%
Andlisis de Nitrbégeno

Encontrado  23,74%

25,
Otros’ compuestos que fueron obtenidos por procedi-
miBntos similercs & los anteriormente descritos, fueron:
B BMPLO 5
3,7 dimetil-s-triazo-[4,3 aj-piridina elorhidrato

Calculado 19,304

Andlisis de cloro Encontrado - 18,83%
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FBIFLO 6 ”

-3—Cloromoti;e7—motil-s-tria20[4,3_912Rl£ig§na |

PR 197, 2;'0“
Calculado 24,759
Encontrado 25,04%
Calculado 20,924

Andlisis Nitrégeno
Andlisis de Cloro

Enc ontrado 21,1 ¢
EJ EMPLO 7

3-Amino-T-metil-s-triazof4,3 8)-pirigyp,
PP . oo

Andlisis Nitrégeno
Encontrado 38,5 %
BT EMPLO 8

3-Hidroxi-T-metil-s~triazol 4,3 aJ:ElEinaé'
FF =

21549
Andlisis de nitrégcno Caleulado 28,189
Encontrado 28:187
EJ BMPLO 9
3=p=Clorofenil-T-motil-s-triazol4,3 a7_ irigi
ina
F? = 1992000
Andlisis de nitrégeno Caloulado 17, 249
Encontrado 16,95%
EEMPLO 10

3-oxictil o~7-metil-s-triazo[ 4,3 aj-piridina
PF = 166~182

Andlisis de nitrégeno Calculado 17, 86%
Encontrado 17,58%

EJ EMPLO_ L1

J-oxiecético-T-motil-g-triazol 4, 3 alepiriding
PP = 225-27°

Andlisis de ni -trégeno Caleculado 20, 28%
Encontrado 20, 30%

Calculodo 37, 392‘3009 deso,
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EJ EMPLO 12

3-p-metoxi-cinamil—7~motil—s-triazo,[4,3 &)=piridina
PP = e

195-990¢
Andlisis do nitrégeno Caleulado 15,84
7 Encontrado 15, 45%
B BMPLO 13
b ? b : s . N . N
3(37,47,5 --1‘,1:'3.me1:ox:|.fcnlil.)—‘?-metn.:L..s.,,J(;I.:_&‘ZO[:&L3 a]-
piridina
PP = 38_.4‘39
Andlisis do nitrégeno Celeulado  14,04%
' Encontrado 14,00%
HJ EMPLO 14
3-p-aminofenil-T-motil-s-tricz0-(4,3 al-piridina
PF = 304-60
Andlisis de Nitrégeno Calculado 29,45%
Encontrado 29,30%
B BMPLO 15
3-p-gcotomidof enil-7-metil-s-triazo-[4,3 a)-piridina
PP = 269-709
Andlisis de Nitrégeno Calculado  27,0%

Eacontrado 26,56%

REIVINDICACIONES

Descrito ol objoto del presente invento, sc dccla-

ran nuevas y de propie invencibn las siguientes reivindica-
clones.

, l.- Un proccdimiento para la obtencién de derivedos
de s~triazo.(4,3 a)~piridina que responden & la siguiontc es.-
tructura,

"7



5- ‘
Donde R estd rcprescntado por: hidrégeno, alquilo inferior,

amino, amino sustituido, oxidrilo, eter ester, hidroxialquil,
hidroxidcidos, fenilo, feonilo sustituido, heterociclo, sus-
tituidos 0 no, haldgeno alquil, ccto deido, helégenos, tri-
fluorometil y otros, ceracterizado porque en sl procedimiento
seguido paro la obtenoidm de los diforcntes compuestos, so
parte de 2-(4-metil) piridinhidrocing de¢ férmulae

10.

./\|

15. NH-NH,

CH

3

que Se hace reaccionor con dcidos, halogenuros de decidos, an-

hidridos de deido o estercs, indistintamonte segtn ¢l esque-
ma.

20,

0
S | + RGP 3 /\N_._l/ ?
~ NH-NH

| s )\A« g
o, O 2 -~

GH3

teniendo R el mismo significado espucsto anteriormente.

2.~ Un proccdimiento scgun le reivindicacién 1 co-
ractorizado por verificor 1o rceaccién en forma directn entre
los distintos componentcs o temperatura clevede o bien omplean~
30, do solvontos toles como: totrohidrofurono, dimetilformemida y

¥
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acotonitrilo,

3.~ Un procedimiento scgin las rcivindicecioncs 1
¥ 2; caractorizado por un tratemiento con hidréxido sédico
de los productos do condensacibn hesta un pH-6-T7 obtcnido
por precipitecibn ol compucsto formado,

4.~ Un proccdimicnto pore la obteneibn de derivedos
do s-triezo-(4,3 a)~piridina,

Scgin so describe y roivindice en le presente momo-

ria deseriptiva que cogsta de 8§ pdginas foliades y escritos
a miquina por wna 80
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