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PATERTE bE IRVEECION

por VEIRTE ofios

noliciteda on Espefia a fevor de CHINOIR GYOOYSZER B3
VESYESZETT TEBMEKER GYARA R.Te, 48 necionelidad hingara,
domiciliada on 74 u. 5, bBudapest -« Ujipeat 1, Kungrie,
por "Procedimiento pars la proparacidn de Z-gminobenci~
midacol®, con prioridad de la solicitud hingarn 2251/Cl-
1708/1976 de fecha 30 Diciembre 1976, = = = = = = = = =

Bstn invencidn proporcicna un nueve procadie
mients para la preparacidn do 2-pmincbencinidezol. = -

El 2-ppinobencimidazol eo un importante inter
medio en la sfntgsis qufmica de verios compueatos orgéni
cos que tiemen ectivided biolégica. Estoo compusstos pug
den tener, por ejesplo, une fuerte influencis en el sis~
toma nerviove central o pusden utilizarse como antihele
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Existen verios wétodos conboidos en 1z tdenicn
para a preparocién de 2-nminobencimidasols Le adaptobili
dad préctice do estos métodos & la produceidn industricl
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58 ha hellafio shorn que puede prepararse tembidn
2-sminobencinidesnl, & gren eocelay pox abullicidn de 2-mow
toxicarboniloninobenciniderol con una disolucidn concentra-
do ds bromuv de hidedgeno durante varigs horate = = =~ =

El yrocedinmiento e mealiza preferenteconts par'
adioidn de 2-metoxicarbonilbencimidasol a la disolucidn

 gouosa e bosure de hideSgeno, elevando la temperatura

bagte 800020, cuidadosaments y bajo sgitecidn, y nantoe
nisndo le mezola 46 yeaceidn a eote tsmperatura hanto quo
dlaminuye el dsaprendimiento dv gases. Fntonces la mescla
40 voavoidn me colienta haste unos 115«1250C, bajo agito=
cidn. Ia temperatura final que puede alcenserce vo fimecidn
¢o la concentracidn de la dimolucidn de bromure de hidrdasg
no utilizeda. to mezola 28 egita a la miecma tonpsratura 4y -
roote aproximodamente 3 horas, se enfria a 60¢C, oe diluye
vt ague ¥ o8 alealinies con wna disolucidén aouoco 4 hi-
drdxido oédicol Fl producto decssado precipits al agiter o
topperatura cmbiente, Ll Z-aminodengimidagol obtenido pug-
de purificerss ventajosaments por recristalicacisn a partir
de sgus utilizendo carbdn vegetal como Gucolorantée = w = -

La invencién oe iluatra por medio del siguiente

Blenmplo No IiMitetivoe « w w w m o m ww - - -
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5¢ pesen 168 g de disolucids acuosa de bromuro de
hidrézano y se introducen en un matraz provisto de un condep
sador de¢ refiujo, de un agitador y de un embudo de goteo,
junto con 42 g de 2-metoxicerbonileminobencimidazols Lo cone
centracidn de le disolucidn de bromuro do hidrégeno es de
unos 50 a 52% Se inicia la agitecién y la temperatura ge
elova cuidedossments hasta 80-9019C, Pusde observerse un
fusrte desprendimiento do gases. La mescla de reeccidn se
ezita a ostc temperaturs hasta que disminuye el desprendi-
miantc'do gases. Fntonces gé calienta hastse unos 115-125¢C g
g0 apzite a estez temperastura durznte, sproximadamente, los 3
horas sigulentes. La reaccidn estf accbada cuendo cesa el
desprendimiento do gasen. Lo mezcla de reasccidn ce enfria a
600C, se efieden 84 ml de ngur y se enfrin o temporatura cme-
bienie. Se disuelven 32,9 g de hidrdxido sddico puro em 33
g de agun y 0@ ajusta el valor de pH de la enterior megzcla
de reaccilén haste 9, por adicidn de la dltima disolucién
bajo refrigerscidn, con cgitnoién continus. Deba tenerse
cuidado en que la temperaturs de la mezcla de reaccién no
sobrepase la temperatura apbiente. Le mezcla do repocidn oe
sgita e esta temperaturs durante las siguiontes €-8 horas.
Entre tanto, se controla 6l valor de pH d¢ la disolucién y
a8 reajusta a pH 9, si es necssario. S:. la disolucidén de
hidrixido sédico se consume sntes de que empiscels precipl
tacidn del producto, se afinde a la mazcla de resccidn otre
poreién (aproximademente 50%) de disolucidn de hidréxido
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Despudo de G-8 horan d¢ ngitacidn el producto
yrecipitado oe separa por filtrnoidn. El peso delproducto
ruto oo 4de 36’45.  em AN e A W WR N NS SR M e Y G W W e

Bl »2~minobonowaaso1 ae purifica por vecrio-
tolisacitn a pertir de una disolucién asuoss del micmo.
So siladen 36,4 g dol.producto bruto y 3,5 g do ocnrddn vee
gotal ("NORIT™ o "Carbo C oxtra®) & 220 ml 48 ogua ¥y 1o
maalauﬂymymag&tﬁm“ 30 horas y luego oe
filtra. El filtrado se enfria hasta 5-100C y ne agita o
esta temperaturs Surantd 2 horase EL profucto precipitado
oo f11tre, o8 lova con dos porciones de 5 ml de hislo-ogua
¥ 5o owon. ©8 obtienen 23,5 g (80,05) ds un producto blm-
¢0 y puro, Punto 4s fusisng 228 8 23000 = = = = = = = -

A loo efectos oconuiguiontes se declaran de nove-

dod y propiedsd pere Espefia, sus territorios y plases de
soberanfa, 1ao eivindlcacionso qUE EigUNN. = = « = = = = =
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1o~ Procedimionts pars la preparpcidn de 2-aming
bencimidesol, caracterizedso porque coupronde hacer reaccionar
bajo calentemionto 2-metoxicarbonilemincbimceimidazol con una
disolucién mcuons de bromurc do hidrégeno y ajuster subsie
guiontomente @l pH de la mozcla de reccceidn = unes 9 con una ‘
dteolucisn acuosa de hidréxido 46 metal alcalinge = = = = =

2+~ Procedimiento neglin 1a reivindicociln 1, carace
terizado porque comprende utilizar la disolucién ecuoss de
hidw$xido s8dico como dimoluecidn scuosa de nidréxido de metel

nlcalino. T A G W R R W W BE Wk A N N N ur WP EL W e W e W e we

o= "PROCEDINIENTO PARA LA PREPARACICR D& 2wANINGw
BEHCIWQAEGI:". W G MR W G NE A WY WE E e e W S ok aE e e A W W W ‘

70d0 6llo conformd so descride y reivindioca en la

presents momoris que conote de oinco hojon folndea y mecano-
grafiodes por una solo 4o Sus oBrasS,

MADRID, 28 DIC. 1977
Pelll.CURELL 5UROL
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