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" PROCEDIMIENTO DE OBTENCION DE UN DERIVADO DE 4-AMIN0PIRIDINA 
Y SUS SALES".

Memoria d e s c r ip t iv a

N—( 3 ,4 ,5 —tr im a to x ib a n z o i l ) - a m in o p i r id in a  a s  un compuaja 
to  con m areada a c t iv id a d  a a p a s m o li t ic a  da t ip o  in e s p e c i f í e o  anjA 
gon izando  an p ra p a ra c io n a s  a i s l a d a s ,  l a  c o n tra c c ió n  in d u c id a  p o r 
a c a t i l c o l i n a  y c lo ru ro  da b a r io  an a l  i l a o n  de l a  r a t a  y p o r a d re  
n a ü n a  en a l  conducto  d e f e r e n te .

En e x p e r ie n c ia s  en an im a l i n t a c t o ,  in h ib e  l a  a c t iv id a d  
p e r i s t á l t i c a  d e l  i n t e s t i n o  de r a t ó n ,  v a lo ra d a  p o r e l  t r á n s i t o  
i n t e s t i n a l  da una su sp en s ió n  da ca rbó n .

E l p ro d u c to  as a c t iv o  p o r Via o r a l ,  r e c t a l  e in y e c ta b le .
E l p ro d u c to  an form a da base  es un s ó l id o  b lanco  o li-* 

geram en te  c o lo re a d o , i n s í p id o ,  no h ig ro s c ó p ic o ,  que funde a 162 -  
164SG. E l c lo r h i d r a t o ,  as  un á o l id o  b la n c o , am argo, s o lu b le  en 
agua que funda a 263 -2 66aC.

El o b je to  da l a  p r e s e n te  in v e n c ió n  as un p ro ced im ien to  
da o b te n c ió n  da N - (3 ,4 ,5 - t r im e to x ib e n z o i l ) - 4 - a m in o p i r id in a  y su s 
s a l e s  da p r e f e r e n c i a  a l  c lo r h i d r a t o .

A c o n tin u a c ió n  se  dan e jem p los d e l  p ro ceso  de o b te n c ió n  
a  t i t u l o  i l u s t r a t i v o .
Eiamolo 1

Sobre una s o lu c ió n  da 2 2 ,5  g. de c lo ru ro  de 3 ,4 , 5 - t r ¿



2 -

m a to x ib a n zo ilo  an 235 m i. da benceno seco  s e  añadan 2 7 ,5  mi. da 
t r í e t i l a m i n a .

La m ezcla  s a  a g i t a  an baño da h ie lo  y sa  van añadie&  
do an p o rc io n e s  9 ,2  g . de 4 -a m in o p ir id in a . Term inada l a  a d ic ió n  

25 l a  m ezcla s a  c a l i e n t a  a r e f l u j o  d u ra n te  30 m in u to s y sa  avap ora  
a sequedad a p re s ió n  re d u c id a .

El re s id u o  sa  t r a t a  con 350 m i. da agua y s a  a c id u la  
con unos 150 m i. da ác id o  c lo r h íd r ic o  1 N. La m ezcla  se  d aco lo  
r a  con carbón  a c tiv o  an c a l í a n t e ,  y una vez e lim in ad o  a l  carbón  

30 p o r f i l t r a c i ó n ,  sa  p r e c i p i t a  an c a l i e n t e  (aproxim adam ente 60c) 
p o r a d ic ió n  de h ld ró x id o  só d ico  4 N.

E l s ó l id o  se  s e p a ra  p o r f i l t r a c i ó n  a v a c io , se  e s c u r ra  
b ien  y sa  la v a  con agua f r i a .

D espués da seco  sa  o b t ie n e n  20-21 g . de p ro d u c to  base  
35 con PF- 162—164a C.

E.tampio 2
20 g . de l a  b ase  o b te n id a  según a l  ejem plo  1 s e  d is u a ^  

van con c a lo r  en 400 m i. da a ta n o l .  La s o lu c ió n  sa  d e c o lo ra  a 
r e f l u j o  (15 m in u to s) con c a rb ó n , y una vez e lim in ad o  e l  c a rb ó n , 

4D sa  añadan so b ra  l a  s o lu c ió n  a unos 60BC 10 m i. de á c id o  c l o r h i  
d r ic o  c o n c e n tra d o .

Después de 24 h . en r e f r i g e r a d o r ,  sa  s e p a ra  e l  s ó l id o  
p o r f i l t r a c i ó n  a v a c io , se  la v a  con a ta n o l ,  luag o  con a t a r  y sa  
s a c a , a l  a i r e  y después a v ac io  a 60BC.



Sa o b tie n e n  unos 22 g . da N ( 3 ,4 ,5 - t r im e to x ib a n z o i l ) - 4 -  
a m in o p ir id in a  c lo r h id r a to  que fu n de  a  263-266BC,

1 ) .  P ro c e d im ie n to  de o b te n c ió n  de un d eriv ad o  da 4-amjL 
n o p i r id in a  y s u s  a a ia s  da fó rm u la :

donde XH pueda s e r  un á c id o  o rg án ico  o in o rg á n ic o ,  c a r a c t e r i z a ­
do p orqu e  lo a  p ro d u c to s  r e a c c io n a n te s  son c lo ru ro  de 3 ,4 ^ 5 - t r ^  
m e to x ib a n zo ilo  y 4 -a m in o p ir id in a  en un d is o lv e n te  i n e r t e  en p re  
s e n c ia  da una amina t e r c i a r i a  a is lá n d o s e  e l  p ro d u c to  de re a c c ió n  
W (3 ,4 ,5 - tr im e to x ib e n z o i l ) -4 -a m in o p ir id in a  p o r e lim in a c ió n  d e l  
d i s o lv e n te ,  y p o s t e r i o r  s a l i f i c a c i ó n .

2 )  . P ro ced im ien to  da o b te n c ió n  de un d e riv a d o  de 4-am¿ 
n o p i r id in a  y su s  s a l a s ,  según l a  r e iv in d ic a c ió n  1 , c a ra c te r iz a d o  
porque l a  4 -a m in o p ir id in a  sa  añade en p o rc io n e s ,  con a g i t a c ió n ,  
so b ra  l a  s o lu c ió n  da c lo ru ro  de 3 ,4 , 5 - t r im a to x ib a n z o ilo  y amino 
t e r c i a r i a  en un d is o lv e n te  i n e r t e  a te m p e ra tu ra  da 0-200C.

3 )  . P ro ced im ien to  da o b te n c ió n  de un d eriv ad o  de 4 -am i 
n o p i r id in a  y su s  s a l a s  según l a s  r e iv in d ic a c io n e s  1 . y 2. c a ra ^  
te r iz a d o  p o rq u e  l a  r e a c c ió n  se  com p le ta  a tem p e ra tu ra  da ebu­
l l i c i ó n  d e l  d is o lv e n te  d u ra n te  30 m in u to s-5  h o ra s .

C0 —  NH



70 4 ) .  P ro ced im ien to  da o b te n c ió n  de un d e riv ad o  da 4-am¿
n o p i r id in a  y aua a a la s  según l a a  r e iv in d ic a c io n e s  1 . ,  2 . ,  y 3. 
c a ra c te r iz a d o  porque a l  d is o lv e n te  i n e r t e  ea de p r e f e r e n c ia  
benceno.

5 )  . P ro ced im ien to  de o b te n c ió n  do un d eriv ad o  da
75  4 -a m in o p ir id in a  y aua a a le a ,  según l a s  r e iv in d ic a c io n e s  1 . ,  2 . ,  

3 . ,  y 4 . c a ra c te r iz a d o  porque l a  am ina t e r c i a r i a  a s  de p ra fa re R  
c ia  t r i e t l l a m i n a .

6 )  . P ro ced im ien to  de o b te n c ió n  de un d e riv ad o  de 
4 -a m in o p ir id in a  y su s  s a l e s ,  según l a s  r e iv in d ic a c io n e s  1 . ,  2 . ,

60 3 . , 4 . ,  y 5 . c a r a c te r iz a d o  p o rq u e  l a  s a l i f i c a c i ó n  se  v e r i f i c a
an medio acuoso  o a lc o h ó l ic o  p o r re a c c ió n  de N -3 ,4 ,5 - t r im e to x i  
b a n z o il) -4 -a m in o  p i r i d i n a  con un á c id o  o rg á n ic o  o in o rg á n ic o  
fa rm acéu ticam en te  a c e p ta b le ,  t a l a s  como ác id o  c í t r i c o ,  t a r t á ­
r i c o ,  m a la ic o , c lo r h í d r ic o ,  s u l f ú r i c o ,  a is lá n d o s e  l a  co rre sp o R

85 d ie n ta  s a l  p o r e lim in a c ió n  d e l  d ia o lv e n ta  o d r i a t a l i z a c i ó n .
7 )  . " PROCEDIMIENTO OE OBTENCION DE UN DERIVADO DE 

4-AMINOPIRIDINA Y SUS SALES".
E s ta  memoria c o n s ta  de 4 h o ja s  f o l i a d a s  y m ecanogra­

f ia d a s  p o r un ao lo  lad o  da aua c a r a s .

M adrid, 18 da Ma '
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