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en la que A 51gn1f1ca un dtomo de hldrégeno, un grupe carboxi- |

lo o el grupo -CON(i Ty R1 significa hidrégeno, un resto
R

/
alquile o alquenilo cgn un médximo de 4 4tomos de carbono, un

resto alcoxi con un méximo de 6 dtomos de carbono, un resto
bencilo o fenilo, R2 significa un resto;alquilo ¢ alquenile

o el resto «R6~COOH; o los restos Rl ¥ Ryy junto con el Atomo
de nitrdgeno, formen un anillo morfolino, piperidine o pirroli-
dino, RB signifiqa hidrdgeno, un resio alquilo con un méximo de‘
4 4tomos de carbono o un resto de deido alquilenéarboxiliéo

con un méximo de 4 £tomos de carbono, R, significa hidr&geno

o un resto alguilo inferior, RS significa un resto alquilo.o

alquenilo con un méximo de 4 dtomos de carbono, un resto alcoxial~

quilo con un mdximo de 6 dtomos de carbono, un resto bencile o

fenile, o Ry ¥ Ry junto con el nitrégeno forman un enillo pi-

‘rrolidino, piperidino o morfolino; y R6 significa un resto alqui»

leno de cadena recta o ramificada con un méximo de 5 djomos

de carbono, donde en el caso de 4ue R, renresente el resto al-

quile o'alquileno inferior, bidn A significe el grupo carboxi- |
lo o'R3 el resto de Acido alguilencarbvoxilico, sus ésteres de i
alguilo inferior o sus sales farmacéuticamente compatibles, *rni
téndose, debido al cardcter amfdtero de 1los compuesios de E
|

férmule I, tanto de las sales con bases 1norgénlcaq u orgdniras
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o bién con dcidos inorgénicos u oranic.oa. 6

Aqui fienen especial preferencia los compuestos de
férmula I en los cuales R; tiene la definicidn de arribe, R,
significa metilo, etilo o alilo, R3 significa el resto de dei-
do etilen— o oA-metiletilencarboxilico y Ry ¥ Rg, en cada ca~
so, significan metilo o etvilo, donde A es igual a hidrdgeno
o aqug;los compuestod en los cuales R2 significa €l resio
-CH2~Cé—COOH, donde R7 gignifica hidrdgeno, medilo o etilo, R3
significa hidrdgeno, metilo o etilo y ﬁ4 y RS significan me-
tilo o juntos con el dtomo de nitrdgeno el resto morfolino,
A representa hidrdégeno y R, tiene la definicidn dada en la
férmula I, asi como sus ésteres de alquilo inferior y sus sa-
les farmacdéulicamente compatibles.

ILos compuestos de la presente invencidn son agentes
&e contraste de rayos X, para hacer visible 1a-vesicula bi~
liar, que se caracterizan por una reducida toxicidad, buena
resorbeidn y rdnida eliminacidn fuera del cuerpo. Se trata
aqui, er la mayoria de 1os casos, de los asi liamados agentes
de colecistograria rdpida, que en el plazo de 5 horas después

de la administracién ya se haa eliminado en un 80 4 y mds,

tuar en un sole dfaz. Algunos compuestos de este grupo se pue-

i

5 o v . - o)
de manera que la administracicdn y lz radiografia se pueden efeg-

| é

I

den emplear tambidn como medios de condraste intravenosos, asi

vor ejemplo, el compucsto deido N-/3-(1'-3"-oxapenta-metilena-

mino-etiliden~amino)-2,4,5-triiodobensoil/~ b ~amino~providnico

con una toxicidad i.v. de 1,75 g£/kg se puede edministrad tanio
como agente de contraste de la vesiculs biliar por via perc-—
ral como imbravenosz, una combinacidn que es muy rara. 31 com=
puccto muestra después de adminipirapeidn i.v. una concenbra-

cidn mdxuma en la vesfcula bilisr de aproximadamente $00 ma-i

4
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despuds de administracidn i.d. de aproximadémente 760 mg-~¥

y en este dltimo de los casos se ha eliminade ae pués de 5 ho-

ras en un 79 %. La buena eliminazidn se debe tembién al reduci
do enlace de albumina que en la hayoria de los casos es infe-
rior a un 50 %#. Ademds de este y otros dompuestos con agrupa-

cidn oxapenta-metileno con propledaies favorables, tales oomo,!

por egemnlo, el dcido N-/3-(1", 3"—oxapentamet11enam1no—et111~
denamino )-2',4", 6'-tr11dobenzox_7;f5"am1no- o\ -metilpropidnice ! !
con una toxicidaed i.v. de 1,27 g/kg y una eliminacién de un |
89 % después de 5 horas son de mencionar 1os compuestos dei- |
dos N-/3-(1'-dimetilamino-etilidenamino)~2,4,6-triidobenzoil/-
{ ~amino-cA-metil-propidnico, 4cidoc N-/3-(1'-dimetilamino-eti-

lideﬁamino)~2,4,6—triidobenzoi£7—N—(5"—metoxiépropil)—{3-ami-[

no-propidnico y deido. N-/3'-(1'-etilamino-etilidenamine,)=2,4,6;

. Y
triiodobenzoi;7LN—metil-fb-aminopropiénicd, debido a sus bue-~

nes propiedades,

Otro objeto de la presente invencidn es un procedi-
miento para la obtencidn de los compuestos de férmula I, que
se caracteriza porque derivados de decidos aminobencenocarboxi-:

licos triiodados de fdérmula general
' J

L (I1)
// ~J '

N—‘{' o C !

se hacen reaccionar con compuestos de férmula gerieral
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' preferentemente en un disolvente orgdnico indiferen#e, en los
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donde, en la férmula II, Y significa un 4tomo de haldgeno o el

R
resto -N\\ L, , A' significa un dtomo de hldrégeno, un grupo

l
. |
carboxilo, §£ grupo carboxilo esterizado por alooholes alifé—
ticos, un grupo cloruro de dcide o el grupo -CON<:R , don- j
de RB significe un resto alquilo inferior o alquenlgo, los res-;
tos Rg.COOH 6 R,000 alquilo, o Rg junto con Ry y N, forman un i
reste morfoline, piperidino o pirrolidine, y ed las fdrmulas
II y IIT uno de los restos X' y X" estd definido como hidrdge-
no, el otro como el resto -CORg, donde R9 significa.hidrdgeno,;
un resto alquilo con un méximo de 4 dtomos de carbono, um res-
to deido alquilencarboxflico con un mdximo de 4 4tomos de car-
bono, o un resto de alquilencarboxilato de alquilo inferior,
donde el componente dcido contiendn éomo méximq 4 dtomos de
carbono, estando em las férmulas: II y III Ry, Rys Rz ¥ Rg de-
fipidos como en la férmula I y, en el caso de que Rg signifi-
que un resto alquilo inferior o alquenile, bién A' significa -
un grupo carboxile o su éster de alquilo o R9 significa un
resto alquilo sustituido por un grupo carboxi o;oarboglcqxi;

como minimo con 1 mol de haluros del fésforo pembtavalente,

compuestos obtenides o bién en sus hidrecloruros, los grupes
de cloruro de dcido existentes en el micleo aromdtico se hacen

reaccionar a continuacidn con aminas de férmula

HN ; (1v),

donde Rl Yy RB tienen la definicidén de arriba y.los grupos és—

ter existentes, si se desea, se saponificam.

Les productos de procedimiento asi obtenidos se puede

B
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j convenientemente se emplea en una cantidad de como minimo 1 moli

lazado al micleo bencénico y efectuarse la reaccidn con una

417136

aislar como comﬁuesto amféfero lihra, como dsteres o oomo
sales, tanto con bases como también c;n %cidos.:

El procedimiento se puede realizar en do§ variantes
esenciales. Segin una de las variantes se hacen reaccionar los
compuestos de férmula II, donde X' sigdifica un dtomo de hidrd-
geno, esto es,el cloruro 3-amino-2,4,6-triiodobenzoilico o las
amidas de dcido 3-amino-2,4,6-triiodobenzoico derivadas del an-é
terior, con amidas de decido de férmula III, donde por lo tante !
X" significa el resto Rgco-. :

La temperatura de reaceidn puede ascender aqui entre 2
20 y 1009C, acelerando una temperatura més elevada 1a'reacdidn.;
Convenientemente se trabaja aqui en un disolvente adecuado, ;
tal como tolueno, cloroformo, éter, dster acdtico o dioxano.
Tambidn la amida de férmula III, que deberd encontrarse enton- 2
¢es en éxceso, puede servir como disolvente. Como haluro del §

fédsforo se emplea en este caso preferentemente el POC1y que

de POCl3 por mol' del compuesto de férmulae II.

Pero el grupo amida de gcido puede estar también en- |

amina de férmula III (X" = H). En esta variante del procedi~ |
miento se recomienda trabajar a temperatura ambiente y en pre-~
sencia de como minimo 1 mol de pentacloruro de fésforo por mol.
del compuesto de fdrmula II, habiéndose acreditado especial=~

mente, como disolventes, los hidrocarburos clorados.

t

El producto de la reaccidn de ambas veriantes del pIo
cedimiento se puede aislar tanto en forma de hidrocleoruro como
de base, esta dltima liberada por alcalinacidn de la solucidn

de reaceidn. Si Y en la férmula IT es un £tomo de haldgenc, el

grupo cloruro de dcido se ha de transformar a contimuacidn en el
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grupo amida, lo que es fdcilmente posible por‘reaccidﬁ con las
aminas correspondientes., Si A' en la férmula T es tamdids um
grupe cloruro de deido entonces éste se tranafoyma gimultdnea—~
mente en el grupo amida, lo que se ha dé tener en consideracidn
el dimensionar le cantidad de la emina de férmula IV.

Ios grupos éster existentes en la moléeula se pueden

gaponificar entonces en la forma usual. Los compubstos obteni- |
dos se pueden separar de la solucidn de saponificacidn, en la
mayoris de los casos alcalina, como sales de los dcides o como

dcidos 1ibres. Pero también se pueden aislar como sales con

. dcldos, Especialmente Tavorable se desarrolla la obtencidn de

los dcidos carboxilicos libres de férmula T si ia solucidn acuof
sa de la sal de esios dcidos carboxilicos de férmula I o ?ambiéﬁ
las sales de estos compuestos con deidos, se ajustan mediante |
decidos 0 bases al pH propio del decido amidincarboxilico libre.

Estos se precipitan entonces en la mayoria de los casos como

productos amorfos y, en caso necesario, se pueden purificar

r ' 3

por recristalizacidn. los puntos de fusidn de los productos

amorfos no son caracieristicos.

Como sales adecuadas de los compuestos de la presen-

te invemcidn se ofrecen ante todo las sales del sodio, litio
y amonio, las sales de los metales alcalino~térreos y las sa=-
les de ‘las bases orgdnicas no tdxicas, tales como glucosamina,

netilglucosanina, etanolanmina, dieténolamina, glucanmina y

metilglucanine.,

Como sales de las amidinas, tambidn de los ésteres,

se emplean por ejemplo, los clorcohidratos, sulfatos, acetatos,

]

fumaratos, succinatos y tartratos.
Debido a la estructura se pueden presentar isomerias.i
I

los distintos isdmeros pueden ser tan estables que se puedan



aiélar en forma pura. Batos isémeros son asimismo objetb de
la presente invencidn.

Ios compuéstos de férmulas II, III y IV son conocidos
¥y se obtienen segin métodos descritos en la literatura. En re- ;
5. lacidn con esto se hace referencia a las patentes austriacas j
ne 209,895 y 224.264 asi como a las patentes alemanas n? :
1.117.135 y 1.082.368. . |

" En los ejemplos a continuacidn sé explica con més de-
-talle la obtencidén de los compuestos de la presente 1nvenc16n..
10. Ejemplo 1 ' i

Se disuelven 133,3 g de cloruro 3~amino-2,4, 6-tr110dd
benzoilico en tolueno, se agregan 37,5 c¢c de dlmetllformamlda f
31,3 ce de P0013 ¥ & continuacién se hierve la solucldn durantd
una hora bajo reflujo. El hidrocloruro del cloruro 3-dimetilamino-
15, | metilenimino—Q,4,6-triiodo$enzoiiico, que asi se obtiene, se
separa por succidn, después de enfriar, y se lava con éter. Es-
4te ﬁrpducto se recubre entonces con éter, se agrega agua ¥ en- A
friando con Yielo ¥y bajo buenz agitacidn se gotean 250 cc de
un NaOH 4-n. Después de separar la Qapa‘etériéa ge lava ésta con
20. agua de hielo, se seca sobre NaCl .y se evapora. El residuo de
evaporacidn oleginoso se disuelve en ciclohexano caliente, se
trata,con carbén active y la solucién se filtra haste estar
clara. Al enfriar lentamente cristalizan de ella 123,37 g
de cloruro 3~-dimetilaminometilenamino-2,4,6-triiedobenzoilico,
25. amarille, del p.f. 100 - 10590, |
| Se disuelven 58,5 g del cloruroe de dcido obtenido
en cloroformo y se égrega. una solucidn de 30,6 g de N-glilep~
aminopropionato de metilo en cloroformo. la mezcla de reaccién

se hierve aun durante’ dos horas bajo reflujo, entonces se law-

30, va la solucidn con,agué, dcido tartdrico al 5 % y solucidn de

*



K2063, se seca sobre CaCl2 v ose evapors, Se disuelve ei residuo:
en caliente en metanol, cristalizan 30,0 g de N~(3~dimeti1amino;
metilenamino—Z,4,6~triiodobenzoil)»N-alil~(%~amin0propionmto

de metilo del p.f. 86 -~ 98¢0, al concsntgar por evaporacidn. !
5 la lejia madre a un tercio otros 22,0 g éel p.f. 85 ~‘lObQC: ..
| Re saponifican 25 g del éster: en NaOH ‘acuose, en exce+
so a 809C, se filtra la solucidn obienide hasta estar clara y s@

ajusta en frio con HCl a un pH de 6. Se frota el precipitado

amorfo bajo agua de hielo, se separa por succidén y se seca en

—F -

10. el secador. Il rendimiento asciende a 22,0 g de deido N=-(3-dime-
tiléminometilenamino-2,4;S-triﬁodobenzoil)—Nealil—[Z-aminOpro-
piénico amorfo. P.f. 94 - 1069C.

Ejemplo 2

Se disuelven 6,76 g de ﬁ—(3-amino-2,4,6-triiodobenzoi})—

5. N-fenil—(;-aminopropionato de metilo en tolueno absoluto y des—f

i
{
}

pués de agregar 1,5 cc de dimetilformamida y 1,25 cc de P0013

se hierve durante 1 hora. El aceite, asi precipitado, se sepa-

ra despuds de enfriar, se disuelve en metanol y se vuelve a pre-
cipitar con éter. Al frotar con éter se preseata cristalizacidn,
20.

Rendimientos 6,2 g de hidrocloruro marrén del N-(3-dimetilaminod

netilenamino-2,4,6-triidobenzoil j~N~fenil- ﬁwaminopropionato de
metilo, p.f. 130 - 13590, Mediante tratamiento con NaH0O04 en
exceso se obtitne de éste la base estérica con wn p.f, de 70 =

779C que en igual forma como en el ejemplo 1 se ﬁuede saponifi—

25, . car con lejia acuosa. El punto de fusidn del dcido N-(3-dimeti-

laminometilenamiuo~2,4,6-triiodobenzoil)~N;fenil¢(b—aﬁ;noprOpid-
nico, amorfo, es de 92 -~ 116¢9(,

Eiempio 3

Se disuelven 18,0 g del cloruro de.d¢ido obtenido

30. : segin el ejemple 1 en aloroformo y se agregaﬁ 9,5 g de &~-amino-
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| ajusta con HCl diluido a un pH de 5, con lo que el 4cido se

| triiodobenzoil)— & —aminoceprdnico, amorfo, del p.f..90 - 1002C.

Ejemﬁlo 4

| fase etdrica secada con Na,S0, eristalizan 127,0 g de cloruro

capronato de metilo, disueltos en cloroformo. Se calienta la
mezela de reaccidn hasta hervir. Se sigue hirviendo durante 90

minutos y después se lava la solucidn clorofdérmica con agus,

golucidn acuosa de decido tartdrico y solucidn de K,C0;, se
sega con Ca012 y se evapora. El residuo de la evaporacidn se ‘
disuelve en caliente en metanol y se filtra hasta estar claro.
De la golucidn cristalizen 14,0 g de N—(3-d1met11am;nomet11enaﬁ
mino=2,4,6-triiodobenzoil)~ E-aminocapronato de metilﬁ, p.f. %
139 - 142¢C, al concentrer la lejias madre cristalizan otros 6,4'
g del mismo produeto del p.f. 128 - 1402C. Para la saponiflca- .
cidn se suspender 18,0 g de este éster en NaOH 2-n y se h;erve[

hasta que se haya disuelto totalmente. Después de filtrar se 1

obtiene en forma oleginosa y solidifica al enfriar con agua

de hiélo. Después de separar por succidn y secar en el secador

ge obtienen 12,0 g de dcido N-(3-dimetilaminometilenamino-2,4,6

Se disuelven 213,2 g de cloruro 3-amine-2,4,6-triiodo

venzoflico em cloroformo, 174 g de dimetilacetamida y en 20
minutos se gotean 152 g de POCl3,‘calenténdose la mezcla hasta
hervir. Se sigue hirviendo dursnte 8 horas y, después de enfrisy,
el. erintalivade obtenido se separa por succidn. Los cristales |
se;suSpenden en éte: ¥ se agitan con NaOH diiuido, enfriado

con hielo, hasta'que todo se haya disuelto. Al concentrar la

3—{1'-dlmetilamlnoetilidenamlno)-2 4, 6-trllodobenzoilzco dsl
.f. 12 ot 130900
Se disuelven 39,13 g de este cloruro de dcido en

cloroformo, se gotean 25,0 g de N-(3-metoxipropil)- f>-aminopro-




propionatb de metilo con 1o que se presenta caleﬁtamiento,

y la mezcla de reaccidn se hierve duranss 40 mimutos, Lo so=
rluciGn enfriads se lava con agua y solucidn de KHCOB, se secs -
sobre Na2304 y se evapora. El resto de la evaparacidn ge hier-

5 ve oon Nalh metaﬁdlieo 0,7-n hasta saponificar itotalmente y a

continuacidén se separa el disolvente por destilacidn. EL resi-
duc se disuelve en agua y el 4cido se precipita con deido acé~
tico glacial, se separa por suceidn y se séca en vacio. Se ob-'
tienen 16,8 g de deido N—[SL(l'—dlmetilamino«»t;lldenamino)~2 ¢
10. 6-tr110dobenzoi_7LN—(b, —metoxlpropll)-f ~sminopropionico, emor
! £0, del p.f. 90 - 1109C. 3

Ejemplo 5

Se disyelven 213,2 g de cleruro 3-amino~2 4,6-triiodo

benzeilico en cloroformo, 135 g de acetmlanil;&a y después, en
i5. el plazo de 15 mknutos, 153 g de POCly y la solucidn se hierve ldu

rente 8 horas. Despuds de enfriar se separs por succidn el crig-

talizado obtenido. Ios cristales se suspenden an cloroformo y
después se mezcla bajo agitecidm com NaOH diluido frie con lo
que ée forma una solucién; Se separa. la fage clorofdrmica, se
20, lava gon agua, ge seca sobre Nazso4 ¥ se concentra por evapora-

cidén, eristalizande asi 220 g de cloruro 3'-={1l!'-fenilamino-éti-

1ide£amino)-2,4,6~triiodobenzoilico del p.f., 172~ 1782C, |
Se disuelven 52,0 g del cleruro de deido en clorafor4 _
mo y se agregan 26,0 g de N—metil—wzeamino-cﬁymetilprqpionato i
25, de metilo, Terminada la reaccidn exotérmica se hierve la so-
lucin durente 10 mimutos, después se lava con agua y soluoién
dg KHCO3, se seca sobre Na2504 ¥y se evapera. El resto della eve-
poracién se bierve en NaOh metandlico aproximademente l-n has-

ta la total saponificacidn.

30. Después de separar el disolventé psr destilacidn se

]
4
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recage el revlduo en agua y se mezola com deido acdtice gla~
cial hasta la total precipitecidn del écido. Se separa vrer ﬁuc;
cidn y el precipitado se seca. El rendimiento asciende = 55,C Q
de dcido N;ZBL(I'-fenllamJno-et:11denam1no)-2 4 6~tr11adob°nu'
z01*7LN—mat11rw5—am1no-ci-metllprop16nico, amorfo, del v.f.

142 - 166%C. |

Ejemple 6 : .

Se disuelven 53;3 g de cloruro 3-amin6—2,4,6-triiod67
benzoflico en cloroformo, se mezclan con 39 g de N-acetilmorfo-
lina y 45 g de POC1ly y se hierve durante 6 horas. Después de
enfriar se separa por succidn el cristalizadn obtenido, se lrw..
va con cloroformo y se seca. Se obtienen 61,0 g de hidr~alormt:
del cleruro 3={1'-3"-oxapentametilenamino~etilidenanine }~2.4 .
triiodobenzoilico del p.f. a pdrtlr de 2409C bajo descompos: -

cidn.

. 27,2 g de este productc se suspenden en clorofbrﬁo,
mediante adicidn de trietilamina se libera la fase amidinica
y esta se hace reacclonar con 12,0 g de @,-aminopropionato de

etilo., Terminada la reaccidn se hierve el nroducto de reaccidn

adr durante 15 minutes, 1B solucidn cloroférmica obtenida se

lava con agua, se seca sobre Na280 ¥y se evapora. Fl resto de

4
evaporacién se hierve bajo reflujo con NaOH acuoso metdnolice
aproximadamente 0,6-n para le saponificacidn. Después de sepa-
rar el disolvemte por destilacidn se recege en agua, se preci-
pita el 4eido formado con deido ‘acdtivo glaeicl, se separs oo :
succién y se seca. Se obtienen 24,8 g de dcido LETASTCRERAIN-1 5>

!
ﬁ
pentameti’enamlno-etil*denamlno)~2 4,6~triiodabenzed 1o/ f - o 13-

propidnico, amerfo, del p.f., 133 - 1459C.

i
Bjemplo 7 i

Se suspenden 27,2 g de hidrocloruro de cleruro de dei-
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g0ido N-/3-(1'-3"-oxapenteametilenamino-etilidenamino)-2,4,6~

% ‘:‘{“

~do, obtenido segin el ejemplo 6, en clorofofmo; se agrega trie-

H

tilamina para liberar la amidina y 11,7 & de {;-amino~cx~metil;
propionate de metilo y la solucidn se hierve duremte 20 mimi~

tos, La elaboracidn, sapornificacidn y precipitacién del’prou A
ducto final se efectia en igual forma como en el ejemplo 6. |
Se obtienen asi 25,5 g de dcido N—Z}k(l'-3"¥oxapentametilenami;
no-etilidenamine )-2,4,6-triiodobenzoil/- f ~omino~ o ~metilpro-

pidnico, amerfo, del p.f. 131 - 1482C, De éster acdtico cristaé
liza el deido con un punto de fusidn de 291-2949C, |

Si la solucién clorofdrmica de.la reaccién del clo~

ruro de dcido con aminocarbonato se lava con lejfa, se evapo-

ra y se recoge en metanol, cristaliza el éster de metilo del’

]
) ] i
triiodobenzoigz-@-4mﬁno~c%~metilpropiénico del p.f. 166-17290,

Se disuelven 35,0 g de dcido N%ZSL(1?—3"-oxapéntéme—
tileﬁamino-etilidenamino)-2,4,46-t£iiodobenzoi;7-@.-amino-a(-me-
tilpropidnico, en caliente, en 250 cc de agua despuéds de agre-|
gar 25 éc de HC1l 4-n. Al enfriesr cristaliza la sa. Después.de

separar por succidn y se secar se obtieﬁen 32,0 g de hidroclo~

!

ruroe del deido N—éjé(l'—3"~oxapentametilen—amino-etilidenaﬁino)
2,4, 6—triiodobenzoig7-fpnamino—g(-metilpropidnico que, a partix
de 2359C, comienza lentamente a fundir, a partir de 2559C se
descompone, ‘

Ejemplo & _ »
Se disuelven 32,8 g de N-(3~-acetilamiho-2,4,6-~triio-
dobenzoil)—fauamino-.;g -metilpropionato de metilo en ¢lorure
metilénico y se agregan 13,35 g de Pcls. Bsta suspensidn se '
agita durante 17 heras con lo que los productvs de reaccidn se

disuelven lentamente, bajo enfrismiento con hielo se agrega

! entonces morfoline hasta que la resccidn se memtenga alealina, -
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DeSpues de repesar durantes unas 45 hnras a temparatura At

biente se separa por suceidn el cristalizado obtenido y el
filtrado se lava con agua, se seca y Se évapora. El festc de 1ls
evaporacién, 43,5 g de aceite claro, se saponifica como en
los ensayos anteriores en NaOH acuoso-metandlico y de la solu-
cidén acuosa se précipita con HCl el decido N-/3-(1'-3"-oxarenta-.
metilenamino-~etilidenamine )~2,4,6-triiodobenzoil/~ f} ~amino- = :
metilpropidnico. Rendimiento 15,8 g; el producto es idémtico al
compuesto obtenido segin el ejemplo 7.
Ejemélo 9

 Se disuelven 24;0 g de N-(3~amino—2,4,6-triiodoben~

|

zoil)~aminoacetato de ebilo en dlofoférmél se agregan 6,2 g

de Neacebilmorofolina y 7,4 & de P0013 y ée hierve la solu~
cidh durante 5 horas. Después de reposar durante la noche se
separa por succidén y el cristalizado an Imimedo se disuelve en,
metanol, se hierve y se agregs NaOH acuoso hasta la total sa-

ponificacidn. Se separa entonces el disolvente por destilaciday
se Tiltra hasta estar claro y con HCl dilnido se ajusta a un !
pH de 5. 21 dcido amorio, asi precipitado, se hace cristalizar
mediante ligero calentamiento, se separa por succidn en fric |
y se seca a 1102C. El rerdimientc asciende a 12,5 g de dcido f

Ne/3~(1!'-3"~oxapentametilenamino-etilidenamine )-2,4,6-triodo~

benzeil/-eminoacdtico del p.f. 265 - 270eC (deseomposicidn).
Ejemple 10 :
S5e disuelven 21,32 g de cloruro 3—amino—2,4,6—triio~i
dobenzoilico en cleroformo, se mezcla con 17,2 g de N-~propio- ;
nilmorfolina y 18,0 g de P0013 ¥y 8¢ hicrve durante 5 horas. »é
Después de enfriar se separa per succidnm el cristalizado obﬁe-g
nido, se lava con cloroformo ¥ se seca. Se obtienen 23,4 g d=

v

|
!
hldrocloruro de cloruro 3w(l!=-3"-oxapentametilenamino-propilide
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andlogo al ejemplo 4 y muestra un punto de fusidn de 147 -

151¢cC. !
Se susperden 27,80 g del hidroclorure del clorure :

de dcido en c¢lorofermo, para la liberacidn de la base de amidi-

na se.mezcla con trietilamina y a continmuscidn com 12,0 g de ;
{5 —emino-ol-metilpropionato de metilo y se hierve el producte é
de reaccidn durante 30 minutes. Después de enfriar se lava la §
gsolucidn de reaccidn con agua y HCl diluide, =e seca sobre i
Na.éSO4 vy se evapora. El resto de la evaporacidn se calienta ;
con NaCH acuoso-metandlico hasta la sapomificacién total. Des—!
pués de separar el disolvente por destilacidn se recoge en '
agusa, se filtra hasta estar claro, el dcido se precipita con :
deido acético glacial y se separa por succién. Despuds del g
tratamiento con agua y secado en vacio sé obtienen 25,6 g de
dcido N-ZBL(1'~3"-dxapentametilenamiﬁo—propiiidenamino)-2,4,6-'
triiodobenzoi}]zfa-amino~o{-metilprOpidnico, amorfo, del p.f.
130.- 145¢C.

Ejemplo 11 _
Se disuelven 53,3 g de cloruro 3~-amino-2,4,6-triiodo-
bvenzoilico en cloroformo, se mezcla con 48 g de monometiléster
de dimetilamina de dcido succinico y 45 g de P0013 y se hie;—
ve durante 7 horas, Despuds se vierte la solucidn sobre hieio?
se separe le fase clorofdrmica, se lava con ﬁéOH diluido y.
agus, sSe saca ¥y de evapora.'El resto de la eva?oracién g€ Iaw-
coge er é%er, la parte insoluble (10,4 g) se separan por suc-
¢cidn y la solucidn se evap&ra hasta sc-;cluef;‘la.d‘0 Se obtienen 45,2

g de 3-(3'=cloroformil-2',4',6'~triiodoanilina)-3~dimetilanino-

propiliden~( J~carboxilate de metilo, en forma oleginosa, que

se puede segulr reaccionando directamente,
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Se disuelve en cloruro de geido en bruto en clérofor-

mo, se introduce metilaminz en exceso y el material de reaceid:n

se hierve durante 10 minutos. A continuacidn se lava.con agua,

se seca sobre Na2504 y se svapora. El resfo de la evaporacidn
se. saponifica en NaOH acuoso-metandlico bajo el caloh de ebu~
1licién, el metanol se separa por destildcién, se diluye eon
agua y después de filtrar hasta estar claro el deido se lite-
ra con dcido acétido glacial. Al calentar se vuelve cristalino i
el precipitado inicialmente amorfo. El cristalizado se separa
por suceidén y se hierve coﬁ metanol. Reﬁdimiento 16,9 g de
401do" 3=(3'~N-metil-cérbamil-2',4',6'~triiodoanilino)-3-dime= |

tilamino~propiliden~(3)~carboxilico del p.f. 264 - 2682C.,

v

Se disuelven 53,3 g de cloruro 3—amino—2,4,6-triiodoﬁ
benzoflico en cloroformo, se agregan 37,8 g de monometiléter f
de morfolido de decido suceinico y 30,6 g de POCLy y se hierve :
la solucidn durante 6 horas. Después de reposar durante la neJl
che se separa por suceidn el cristalizado precipitado, se lava;
con clorcformo y se seca. Bl rendimiento asciende a 24,5 g de ‘
hidrocloruro del 3=(3'~cloroformil-2¢,4',6'=triiodoaniling J=3« :
(3"—ozapentametilenamino)—propilidgn~(3)-carboxilato de metilo;
la base de amidina que, se obtiens como en el sjemplo 4, mues~§
tra un punte de fusidn de 132 - 1342C. |

Se suspenden 14,9 g del hidrocloruro del clorurs fe
dcido en cleoroformo, se introduce metilamina en exceso y lz !
solucidn se hierve durante 10 minutes. Tespuds e enfriar sa |
lava con agua ¥y dcido acéfico diluido, la fase ciorbfdrmiaa E
se seca Yy se evapora. 51 resio de la evaporacidn se hieves :
con NaOH acueso-metandlico hasta la total saponificacsiin, vor

evaperacidn se retira el disolivente y el residuo se recogs an
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agua. E1 deido se libera bajo el calor de ebullicidn con deido
acético glacial. Se precipita en foyma eristalina, se separe '
por suceidn y se seca. Rendimiento il,o g de dcido 3=(3'~N-me-,
til~carbamil~2',4',6'—triiodoanilino5-3~(3"-oxapentametilenamif
no)-propiliden—(3)-carbox{lico del p.f. 265 - 2709C.
Ejemplo 13

_ Se suspenden 22,8 g de dcido 3-amino~5—N-metilcarba~§
mil=2,4,6-triiodobenzoico en dioxano, se mezela con 25 cc de

dimetilformenida y 25 cc de POCl y se hierve qurante 90 minue’
|

tos, Después se evaporas el producto de reaccidn en vacio hasta’
sequedad y el residuo se mezcela cuidadozamente con 260 cec de ;
aéua. El cristal%zado que se obtiene se separa por suceidn,

se disuelve en aéua mediante adicidm de NaOH, se filtra hasta

estar clare y se vielve a precipitar con HCl diluido.

Se obti%nem 23,5 g de clorohidrato de deido 3-dimetid
laminometilenamino--5=~N-metilcarbamil-2,4,6~triiodobenzoico del
p.f. a partir de 300¢C bajo descomposicidn.

Ejemplo 14 ’

Se suspenden 53,1 g de cloruro 3~amino-5-N-metilzar-
bamil-2,4,6-triiodobenzoilico en cloroformo, Se agregen 52,2 g
de dimetilacetamida y 121,8 g de POCl3 y se hierve la solucida
durante 4,5 horas. Después de eafriar se separa por succidn el

producto oblenido, se suspende en cloroformo, mediante adi~

cidn de triatilamina se disuelve. Ia solucién cloroformo se ser

para, se lava con agu&a, se seca sobre NaCl y se evepora. El !

residuc de la evaporacidén se cristaliza en éter y d4 18,3 g I'
de cloruro 3-(1'-dimetilamino-etilidenamine )~5-N-metilcarbamil-

2,4,6-triiodobenzoilico del p.f. 2359C bajo descomposicidn. !
. ] I
Se disuelven 17,1 g de este cloruro de dcido em clrwi

i

roforme, se mezela con 11,6 g de (5~amino-o{~metil—pr6piona%u..
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" de metilo y se hierve durante ﬁhla?:&g s§u§ﬁn de reaccién

se lava con agua, se sece ¥ se evapéra, El resto de la evapo- .
racib’n se sé.ponifica mediante herveor con NaOH acuoso-metani~

lica en exceso. Después de separar el disolvente por destila- E
cidn se disuelve en agua, se filtra hasta estar claro y se aci-%-
difica con HCl 4-n. De le solucidn cristalizan lemtamente 6,3 g
de hidrocloruro del dcido N-/3~( l'-dime‘tilamino-etilidenamino)@-
5-N-metilecarbamil-2,4,6-triiodobenzoil/- (),-amino-\,( ~metilpro- :
pidnico del p.f. 266 - 2739C. i

Se disuelven 6,14 g de deido N-({3-amino=2,4,6—triio-
dobegmil)-N-metii—(};-aminopropidnido en c¢loroformo mediante
adic;’.dn de 1,5 g de dimetilformamida y 3,0 g de POCl3 y calen~
tamiento. Al rhervir (90 minutos) se separs un producto de reac-+
cidn 61eginoso‘que, despuéds de enfriar.y sepsrar elldisolvente
por decantacidn, se disuelve en NaOH -acvoso diluido. Después l
de filtrar hasta estar claro se precipitan, al acidificar con
HC1 diluido a un pH de 5, 3,7 g de deido N-(3-dimetilamino-
me%ilenamino-Z,4,S-triiodobenzoil)-Nfetil—{5—amino-propiﬁnico
del p.f. 105 -~ 125¢C,

En forma andloga a 1los ejemplos anteriores se obitie-
nenvlos compuestos siguientess J
Acido N=(3-dimetilaminp-metilenamino-2,4,6-triiodobenzoil )~ami

£
noacético, Sk

p.f. 256 - 2592C;

Acido N-(3-dimetilamino-metilenamino=-2,4,6~triiodobenzoil)-N-
metilaminoacético,

p.f. 135 = 1409C;

H

Acido N-(3~dimetilamino-metilenamino-2,4,6-triiodobenzoil)-f

amino-propidnico, .
R p.f. 208 - 2122C;
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4171368

Acido N-(3-dimetilamino-metilenamino—2,4,6-triiodobenzoil)-N-

' metil-g, -eminorpepidénico,

H

' |
Acido N-(3-dimetilamino-metilenamine-2,4,6-triiodobenzoil)=N-

isopropil-(b —aminopmpidnigo ’ ’

p.f. 125 - 1352C;

foido N-(3-dimetilanino-metilenamino-2,4,6-triiodobenzoil)=N-(

o’ 'emetoxipropil)~ (Jy—aminopropidnico, o
p.f. 158 — 16420

Ac ido N=(3-dimetilamino-metilenamino=2,4,6-triiodobenzoil)~ (5 -
amino-A-~metilpropidnico,
pefs 110 - 1259C;

Acido Ne/3-(3'-oxapenametilenaminopmetilenamine )=244,6-triiodo~

benzoil/- "%-—a.mirfxo- o{=metil-propiduico,
. p.f. 123 ~ 1409C;
Acido N-/3-(1'~etilemino-etilidenamino)-2,4,6-triiodobenzoil/~

Nemetile= f}, ~aminopropiénico, ,

N-alil- (A-aminopmpidnico, 7
pof. 122 - 139¢C;
Acido N=/3-(1'-etilamino~etilidenamino)-2,4,6-triiodobenzoil/-

f, ~-amino=-¢f -metilpropidnico,

Acido N-/_':f-( 1'~dimetilamino~etilidenamino )~2,4,6-triiodobenzo il

~N-glil- f -aminopropidnico,
p.f. 199 = 2009C;

Acido N-/3-(1'-dimetilamino-etilidenamine)=2,4,6-triiodoben~

20117~ f5 ~amino-of ~metil-propidénico,

i

/

p.f. 159 - 1669C;
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Acide N-/3-(1'-dimetilamino-etilidenamino)-2, 4,6—1:ri:.odobenzoili7

~N~metil- (b ~amino-of -metil~propidnico,
p.f. 181 - 1879C; i

Acido N-/3-(1'- j" '-metoxipropilamino-etilidenamine )-2,4, 6-trii-1%

p.f. 120 = 1359C;
Acido N~/3-(1'~fenilamino-etilidenamino)-2,4,6~triiodobenzoil/-
Neali 1-(1, -aminopropidnico, |
p.f. 135 ~ 1469C;
Acido Ne/3-(1'wfenilemino-etilidenamine )-2,4,6-triiodobenzoil/-
N~( 3"~metoxipropil Y p ~amino-propidnico,
' pof. 120 - 131203
Acido N—[E’—(l l=fenilamino-—eti l:.de:iam*no )=2,4, 6—tr1:|.odebenzo:|.;7-
{2, -amino-ok-—metii—prOp:.émco y
, p.f. 183 - 1802C;
Acido N-/3-(1'-pentametilenamino-etilidenamino)-2,4,6-triiodo-
benzoil/-N-alil- (> ~aminopropiénico,
p.f. 148 - 15800
Acido N-/3-(1'-pentametilenamino-etilidenamino)-2,4,6~triiodo=
benzoil/-N-( (}’ '.metoxipropil)=- f& ~aminopropidnico,
p.f. 87 - 1209C;

Acido N-/3-(1'-3"-oxapentametilenamino-etilidenamine)-2,4,6-trifi~

p.f. 154 - 15890;
Acido N-/3-(1!'-3"-oxapentameti lenamino-etilidenaming }=2,4 6~
triiodobenzoil/~Ne-etil=- [’J ~amino-propidnico,

De £, 130. - 13890,
Acido N-/3-(1' -3 ".oxapentemetilenamino~etilidenamine )-2,4 6~
triiodobenzoil/~N-alil~ f,.-amino-propiénico ’

p.f. 120 = 1289C;
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Acido N-/3-(1'-3"-oxapentametilenamino-etilidenamino)-2,4,6-
$riiodobenzoil/-N-isopropil- f’, ~amino~propidnico,
p.f. 140 - 1528C;
Acido N-/3-(1'-3"=oxspentametilenamino-eti lidenamino Y2,4,6= .
triicdobenzoil/=N=( ] 'emetoxipropil- {% ~amino~propidnico,
| p.f. 109 - 1159C;
Acido Nw%s;(l'-3“-oxapentametilenamino~etilidenémino)~2,4,6-
triiodobenzoil/-N-benoil- f} ~amino-oh-metil-propidnico,
. p.f. 191 - 1962C;
Acido N-ZEL(ll-3"-oxapentametilenaminometilidenaminé)-2,4,6-
triiodobenzoil/-N-propil~p ~amino-butirico, '
p.Ta 125 - 155903
Acido N-/3-(1'-3"-oxapentametilenanind~-etilidenamine )-2,4,6-
triiodobenzoil/=- g;—amino-a( -etilpropidnico, .
p.f. 125 = 1302C;
Acido N-@‘- (1'~dietilamino-propilidenamino )-2,4,6-triiodoben~
zoi}]—l\r—metil-fk ~gmino=-propidnico, .
p.f. 80 - 1159C;
Acido N-/3=(1'~dietilamino-propilidenamine)~2,4,6-triiodoben~
2011/wN-( &’ '-me‘coxipropil)—[b -aminopropidnico, '
producto pegajose;
Acido N-/3-(1'~dietilamino-propilidenamino)-2,4,6-triiodeben=-
20i1l/-N~alil~-{, ~amino-propidnico,
' ' p.f. 93 - 1059C;
Acido N-/3-(1'-dietilamino-propilidenamino)-2,4,6~triiodoben~
2011.7- f,-amino-pl ~metil-propidnico, ‘ , .
pefs 113 = 1239C;
Acido N-/3-(1'~dietilamino-propilidenamino)=2,4,6-triiodoben~

zoi_]j-Nmetil— ﬁ ~amino-X ~wetil-propidnico,
pef. 105 - 11590;
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Acido N-/3-(1'-3"-oxapentametilenamino-propilidenemine)-2,4,6~

triiodobenzoil/~N-metil-f ~amino-propidnico,

-

p.f. 114 - 1259C;

Acido N-Z}L(l'~3"-oxapentametilénAﬁino-pfopi1idenamino)~2,4,64~

triiodobenzoi;7LN-etilr-e-emino~pfop16nico,

p.f. 110 -~ 1258(C;

Acido N-/3-(1'-3"-oxapentametilenamino-propilidenamine)-2,4,6— .

triiodobenzoil/~N-alil~{h —emino~propidnico,

pe.fe. 110 - 125°C;

Acido N-/3-(1'~3"-oxapentametilenamino-nropilidenaming)=2,4,6-

triodobenzoi;7LN-meti1-ﬁ —amino-of -metil~propidnico,

p.f. 128 - 1409C;
Acido 3~(3'-N-glil-carbamil-2',4',6'-triiodoaniline )-3-meti-
laminho-propiliden=-{3+~carboxilico,

p.f. 125 - 1349C;

[}

Acido 3—(3’~N—metil—carbamil-2',4',6'—triiodoanilino)a3—&ieﬁi—'

lemino~-propiliden—(3)-carboxilico, p.f. 209 - 21300;
Acido 3-(3'-N-etil-carbamil-2',4',6"'-triiouorailine)-3-dieti~
lamino-propiliden~(3)=-carboxiiico,

Pefs 118 —~ 1282C;

Acido 3-(3~N-alil~carbamil-2',4!,6°=3riiodoaniline)~3-dietila~

nino-propiliden~(3)~carboxilico,

p.T. 109 -~ 1302C;

Aeido 3-/3'-(3"-oxepenametiien-carbemil)-2',4',6'~triiodoanili-;

no/3-dietilamino-propiliden~{3)-carboxilico,

p.f. 142 ~ 1509C;
£eido 3~£§'u(3"—oxapentameti1en~carbamil)-2’,4',6'—triiodoanili
n9/-3=(3"~oxapentanetilenamine )=oropilidens~(3)~carboxiiizo,

P.L. 145 - 1559C;
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Hidrocloruro del doido 3-(1'~dimetilamino-etilidenaming )eS-Ne

metilcarbamil=~2,4,6~triiodobenzoico,
p.f. 243 ~ 2490C descomposicidn;
Acido N-éjl(l'-3"—oxapentametilenamino-etilidenémiﬁo)—2,4,6~ [
triiodobenzoil/- (,)»-aminobutl’rico,_ |
p.f. 140 - 1502C;
Acido N—[}L(l'-3"~oxapentametilenamino-2';metil-propilidenémiw
no)—2,4,6-triiodobenzoi;7kﬁ,-amino-a%-metilpropidnioo, 3
p.f. 110 - 125¢C; |
Acido N—ZBL(I'-3"-oxapentametilenamino-zf-metilQpropilidenumim'
nc)—2,4,6-triiodobenzoi;]ﬁéh-)ﬁqmetoxipropilmpropidnico, ;
p.f. 85 - 1002C; ¥y _
Acido N—ZS¥(1'-metiiaminp—etilidenamino)-2,4,6—triiodobenzoil :
B ~amino- o{-metilpropidnico, ! ' ,
p.f. 165 - 18320,

]

Mediante tratamiento con hidvéxides alcalinbs o so- '

[ . H

luciones de aminas orgdnicas se pueden transformar los dcides l
en las sales correspondientes. Ias sales se aislan mediante |
evaporacidén como producto amorfo, por cristalizacidén en disoluq
ventes adecuados tales como agua o alcoholes, o por precipitz-—

¢ién, mediante disolventes, de sus soluciones.

Por ejemplo, la sal Na del dcido N-(3-dimetilamino-

metilenamino-2,4,6~triiodobenzoil)~aminoacético se puede pre-
cipitar de la solucidn acuosa médiante acetona; p.f. 190 -
207¢C,
NOTA
Descrita suficiéntemente la naturaleza del invento,

asi como la manera de realizarlo en la prdctica, debe hacerse

constar que las disposiciones anteriormente indicadas, son

susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren '

(R S TP S
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su principio fﬁndhmental. También se hace constar aue el inve: -

to corresponde a una Solicitud d¢ Patente, presentada en Alama~

nia, con fecha 21 de Julio de 1972, bajo el mfmero P 22 35

935.9; acogiéndose por lo temto & los bineficios que conceden :

los Convenios Internacionales en vigor, siendo lo que constitu~

yé la esencia del reférido invento y por lo que se solicita '

Patente de Invencidn por 20 afios en Espafia, sobre: PROCEDIMIENTO
PARA LA CBTENCION DE NUEVOS DERIVADOS DE ACIDOS ANMINOBENCENO- |

CARBOXILICOS TRITODADOS; caracterizdndose por lo siguiente:

l.- Procedimiento para la obtencidn de nuevos deri-

vedos de deidos aminobencenocarbox{licos triiodados, de Pérmu-

la general ' é
A\I/\\/ CON \’R/; |
5~ | ﬂ‘\J b 0, ‘

"Ry i
Ry=C- <&5 f

en la que A significa un diomoc de hidrdgeno, un grupo carboxi-
1o o el grupo'-CON<:iRl\ » Ry significa hidrégeno, un reste
alguile o alquenilo cggcun mdximo de 4 dtomos de carbono, un é
i resto aleoxi con un médximo de & dtomos de carbono, wn resto
' bencile o fenilo, Rz significa un resto alaquilo ¢ alquenile
o &l resto -R6-COOH, o lo= restos Rl ¥ Ry, junto con el dto--
mo de nitrégeno, formen un anillo morfolino, piperidino o
pirrolidino, R3 signifiea hidrdgeno, un resito alguilo con

un mdximo de 4 4tomos de carbono o un resto de deido alquilen-

carboxilico con un méximo de 4 dtomos de carbono, Ry significa

hidrégeno o un resto alquilo inferier, R5 significa un resto
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alquilo o alquenilo con un mdximo de 4 4tomos de carbono,

un resto alcoxialquilo con un méximo de 6 dtomos de carbono,
un resto bencilo o fenilo, o R4 Yy RS Jjunto ocon el nitrdgeno
forman um anillo pirrolidino, piperidine ¢ morfoline, y R6
significa un resto alquileno de cadena fecta o ramificada con
un méximo de 5 dtomos de carbono, donde en ei,caao de que R,
represente ¢l resto alquilo o alquileno inferior, bidn A sig-
nifica el grupo carboxilo o Ry el resto de deido alquilencarbo
x{lico, sus ésteres de alquilo infer;of 0 sué sales farmacéuti
camente compatibles, caracterizado porque derivados de dcidos

aminobencenocarboxilicos triiodades de férmula general

Al coY

/
\
47—~ &
N\

N
_<\;

an

HN=-X*
sie hacen reaccionar con compuestos de férmula general

(11I)

donde, en la férmuld II, Y significa un dtomo de haldgeno o

‘el resto -N(:Ri\, A' significa un d%omo de hidrégeno, un Fiwa v T

R,
po carboxilo, gn grupo carboxilo esterizado por alcoholes alif

. R‘l
ticos, un grupo cloruro de deido o el grupo ~CON(: 1} , donde

R8 significa un resto alguilo inferior ¢ alquenilo, los res-

~tos Rg.COOH é RgCO0 alquilo, o Rg. junto con Ry ¥ N, forman un

resto morfolino, piperidino o pirrolidino, y en las férmulas

Ii y III uno de los restos X' y X" estd definido como hidré-
geno, el otro como el resto -GORg, donde Rg éignifica hidré-

|
+
i

%.
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geno, un resto alquilo con un mdximo de 4 dtomos de carbono,
1

un resto decido alquilencarboxilico con un méximo de 4 dtomos
de carbono, o un resto de alquilencarboxilato de alquilo infe-E
rior, donde el componente 4cido contienen como méxnmo 4 étomos
de carbono, estando en las férmulas II y III Ry, Ry, R5 Y Rg

definidos como en la férmula I y, ex e; caso de que RB signi~ ;

fique un resto alquilo inferior o alquénile, bién A' signifi- i

ca un grupo carboxilo o su dster de alquilo 4 Rg significa un :
-

i
como minimo eon 1 mol de haluros del fésforo pentavalente,

preferentemente en un disolvente orgdnico indiferente, en

los compuestos obtenidos o bién en sus hidrocleruros, los !

se hacen reaccionar a continuscidn con aminas de f£érmuls

R\
o~ 1 (1v)
SN Ry _ '

donde Rl Yy R8 tienen la definicidn de arridba y los grupos éster
existentes, si se desea, se saponifican, asi como los grupos .
doidos o bdsicos existentes se transforman en sales, o bién
ae tales dcidos se liberan los dcidos o bién las bases.

' 2.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1, ecarscte+
rizado porque se hacen resccionar compuestos de férmula II en
15 que Y y A' tienen la definicidn de arriba y X' significa un
dtomo de hidrdseno, con compuestos de férmula IIT, en la que
R4 y R5 tienen la definicidn de arrina, y X" significa el

grupo ~CO0-Rg, donde Ry tiene la definicidn de arriba, y como

tolueno, cloroformo, éter, dster acético, dioxano o el parti-

cipente en la reaccidn en exceso de férmula III, como disolven-
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te, a temperaturas de 20 a 1002C.

3.~ Procedimiento segin la reivindicaecidn 1, carac- ;
terizado porque se hacen reaccionar compuestog de fdrﬁula II ;
en la que Y y A' tienen la definicién de arriba y X' smgnlficai
el resto —CORg, donde Ry tiene la definicidén de arriba, com ;
compuestos de férmula III en la que R4 v R5 tienen la defini- i
cidn de arriba y X" significa hmdrdgeno y como minimo 1 mol %
de pentacloruro de fésforo por mol de cOmpuesto de férmula II
en hldrocarburos clorados, como disolvente, a temperatura
ambiente, '

4.- Procedimiento para la obtencidén de nuevos deri-
vados de dcidos aminobencenocarboxilicos triiodados, tal y co-
mo queda sustancialmente descrito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 27 hojas eseritas a méqﬁiha

Por una sola cara.

Madrid,
1 JUL, 1973
OSTERREICHISCHE STIGKSTOFFWERKE
AKTIENGESELLSCHAFT .=
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