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" PROCEDINIENTO DE OBTENCION DE UN DERIVADO DE 4~AMINGPIRIDINA
Y SUS SALES®,

Memoria descriptiva

N—(3,4,S-trimetaxibanzoil)-aminOpiridina 68 un compues
to con marcada actividad espasmolftica de tipo inespecifico anta
gonizando en preparaciones aisladas, la contraceidn inducida por
acstilcolina y cloruro de barioc en sl ileon de la rata y por adrg
nalina en el conducto defersnte. |

En experiencias en animal intacto, inhibe la actividad
peristiltica del intestino de ratén, valorada por el trénsito
intestinal ds una suspensidén de carbén.

£l producto ss activo por via oral, rectal s inysctable.

El producto en forma de bass es un sflido blanco o li-
geramente coloreado, insfpido, no higroscopico, que funde 2 162 =~
1642C. E)l clorhidrato, es un $olido blanco, amargo, soluble an
agua qus funde a 263-2660C,

El objeto da la presentse invencidn es un procedimisnto
de obtencién de N-(3,4,5-trimetoxibenzoil)-4-aminopiridina y sus
sales de preferencia el clorhidrato,

A continuacidén se dan sjemplos del proceso de obtencidn
a tftulo ilustrativo.

Efemplo 1
Sabre una solucidn de 22,5 g. de cloruro de J,4,5-trj
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metoxibsnzoila en 235 ml, de benceno seco se afladen 27,5 ml. de
trietilamina.

La mezcla se agita en bafio de hielo y ss van affadiep
do en porcicnes 9,2 g, de 4~aminopiridina. Terminada la adicidn
la mezcla se calienta a reflujo durante 30 minutos y se evapora
a sequedad a presién reducida,

El residuo se trata con 350 ml, de agua y se acidula
con unos 150 ml. de 4cido clorhidrico 1 N, La mezcla se decolg
ra con carbén activo en calisnte, y una vez eliminado el carbén
por filtracién, se pracipita en calisnte (aproximadaments £08)
por adicidn de hidréxido sddico 4 N,

El sélido ss separa por filtracién a vacio, ss ascurrs
bien y s8 lava con agua fria.

Después de seco se obtienen 20-21 g, de producto base
con PF-~ 162-1642 C,

Ejemplo 2

20 g. de la base obtenida segin sl ejemplo 1 se disus}]
ven con calor en 400 ml. de etanol. La solucién se decolora a
reflujo (15 minutos) con carbdén, y una vez eliminado el carbén,
se affladen sobre la solucidn a unos 602C 10 ml, de &cido clorhi

drico concentrado.

Después de 24 h, en refrigerador, se sespara sl sélido
por filtracidén a vacio, se lava con stanol, luego con ater y se

seca, al aire y después a vacio a 602C,
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Se obtisnen unos 22 g, de N(3,4,5~trimetoxibenzoil)=-é-
amiénopiridina clorhidrato que funds a 263-2660C,
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1), Procedimiento de obtencidn de un darivada de 4=amj

nopiridina y sus sales de férmula:

donde XH pueds ser un &cido orgénico o inorgénico, caracteriza-
do porque los productos réaccionantes son cloruro de 3,4,5-tri
metoxibenzoiio y 4~aminopiridina en un disolvente insrte en prg
sencia de una amina terciaria aisléndoss el producto de reaccidn
N(3,4,5-trimetoxibenzoil)=4-aminopiridina por eliminacién del
disolvente, y posterior salificacidn.

2). Procedimiento de obtencién de un derivado de 4~ami
nopiridina y sus sales, ssgin la reivindicacidn 1, caracterizado
porque la 4-aminopiridina ss aMade sn porciones, con agitacién,
sobre la solucién de clorurc de 3,4,5~trimetoxibenzoilo y amino
terciaria en un disolvente inaerte a temperatura de 0-202C,

3). Procedimisnto de obtencién ds un derivado de 4=amj
nopiridina y sus sales seqln las reivindicacionss 1., y 2, carag
terizado porque la reaccidn 8s completa a temperatura des ebu-

1licién del disolvente durante 30 minutos-5 horas,

e
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4), Procedimiento de obtencidn de upn derivado de 4d-ami
nopiridina y sus sales ssglin las reivindicacionss 1., 2., y 3,
caracterizado porque al disolvente inerts es de preferencia
benceno.

5). Procedimiento de obtencibén de un derivado de
4~aminopiridina y sus salea, seglin las reivindicaciones 1., 2.,
3., Yy 4. caracterizado porque la amine terciaria es de prefarep
cia trietilemina.

6). Procedimiento de obtencién de un derivads ce
4-aminopiridina y sus sales, segiin las reivindicaciones 1., 2.,
3.,4., ¥y 5. caracterizado porque la salificacifén se verifica
6n medic acuoso o slcohdlico por reaccidén de N-3,4,5-trimetoxi
benzoil)=4-amina piridina con un &cido orgénico o inorgénico
farmacéuticamente aceptable, tales como Acido citrico, tarté-
rico, maleico, clorhidrico, sulfdirico, aisléndose la correspop
dienta sal por sliminacién del disolvente o dristalizacién.

7). " PROCEDIMIENTO DE OBTENCION DE UN DERIVADO OE
4-AMINOPIRIDINA Y SUS SALES",

Esta memoria consta de 4 hojas foliadas y mecanogra~

fiadas por un solo lado de sus caras.

Madrid, 18 de Marzo d —4,9%;
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