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MEMORIA DESCRIPIIVA < g 0 3

para solicitar
CERTIFICADO DE ADICION
a la
PATESNTE DE INVENCION
NG 181.090, solicitada el 23 de Diciembre de 1.947
B o
ESPALNKA
por VEINTE anos
a nombre de EGEMA, S.A.R.L., entidad francesa, establecida
en 32, rue Eugene Flachat, Paris, Francia, por "Un proce-
dimiento de preparacibn de un salicilato y de una sal gde
una base de la serie de la morfolina'; por:
" Ly CRAS LWTRODUCIDAS BN 4L OBJETO DE LA
PATANTE PRINCIPAL ", -

¥l presente invento, debido al Sr. J. Ledrut,
se refiere en general a un procedimiento de preparar un
salicilato de una base de la serie de la morfolina.

Entre las bases de la serie d e la morfolina gque
pueden ntilizarse en el procedimiento antes especificado,

se pueden citar la morfolina y sus homblogos tales como
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la metilmorfolina, la etilmorfolina, la cenimorfolina
etc.,

3e conoce un procedimiento de fabricacidn de
galicilato de morfolina en el cual se afiade lentamente
morfolina, agitando y enfriandec, a una cantidad eguimo-
lecular de Acido salicflico.

Bl saliicilato de morfolina obtenido por este
procedimiento es impuro, y se presenta en forma de un
s6lido amarillento que se funde a $2-949C,

Ademds, una operacidén en masa puede impedir
que sea total la reaccidn entre el 4cido salicilico y
la morfolina,

Il presente invento se propocne obtener un pro-
ducto que presenta las caracteristicas de un cuerpo
puroc y evitar el inconveniente debldo a la mencionada
operacidn en masa.

Tiene por objeto unprocedimiento de prepara-
cibén de un salicilato de una base de la serie de la
morfolina, en el cual se hace actuar &acido salicilico
sobre una cantidad equimolecular de una base de la se-
rie de la morfolina en presencia de un disolvente orga-
nico en el cual es soluble por lo menos unos de los dos
reactivos mencionados.

Seglin una particularidad ventajosa del inven-
to, los dos reactivos son solubles en el disolvente or-
sédnico citado.

Entre los disolventes orgénicos convenientes
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para poner en préctica el procedimiento del invento,
figuran el tolueno, el xileno, el é&ter de petréleo y
los &teres-6xidos alifdticos tales como el &ter eti-
lico.

Bl 4cido salicflico v la morfolina son solu-
bles en 1los disolventes mencionados pero en salicilato
de morfolina es insoluble en.ellos.

También convienen para poner en prictica el
procedimiento del invento disolventes orzénicos clora-
dos, tales como el tetraclorurc de carbono, el triclo-
retileno y el clorobenceno, en los cuales el 4cido
salicflico es poco solulle y el salicilato de morfolina
es insoluble, perc en los cuales es soluble 1la morfolina.,

Finalménte, aunque su empleo hace el procedi-
miento mas complicado, pueden también emplearse en el
mismo disolventes orgénicos tales como el metanol,
etancl, propénol normal, isopropanocl, los alcoholes
amilicos, butflicos, octflicos, alcohol medicflico,
acetato de etilo, anisol, acetona, benceno, nitrobencenc,
cloroformo y bromuro de butilo, en los cuales son solu-
bles el Acido salicflico, la morfolina y el salicilato
de morfolina.

También se refiere el invanto a un procedimisn-—
to de preparsr un salicilato de una base de la serie de
la morfolina, en el cual se hace actuar 4cido salicflico

sobre una cantidad equimolecular de una base de la serie

de la morfolina.
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Para eliminar las inmpurezas que acompafian
al szlicilato foraado ea este procedimiento el mismo
se disuelve en un disolvente 8rgfnico en el cual son
insolubles dichas impurezas, las cuales se separan
luezo y finalmente se provoca la cristalizacidn del
salicilato.

Cuando la reaccidn entre el &cido salicilico
¥ la base de lagerie c¢e la morfolina se realiza en un
agsente acuoso, 3€ extraé el salicilato en solucidn
acuosa por medio de un disolvente orzdnico no miscible
con azua, se aisla luego la solucibn orzinica del sa-
licilato y finalmente se provoca la cristalizacidn de
éste.

Finalmente, si el salicilato de una base de
la serie de la morfolina se obtiene haciendo actuar en
un medio acuoso una sal del &cido salicf{lico sobre una
cantidad equimolecular de una sal de la base de que se .
trata, se extrae el salicilato formado por doble deso-
posicién de los reactivos en presencia por medio de un
disclvente orgfnico no miscible con agua, se aisla
luezo la solucidn orgdnica de szlicilato y finalmente
se provoca la cristalizacidn de éste Ultimo.

Otras particularidades y detalles del invento
aparecerin en los ejemplos siguientes que ilustran, a
tifulo de ejemplos no limitativos, alzunas formas de

realizacidn del invento.
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BEJEMPLO L.-

Se disuelven 435 partes de peso de morfolina
en 2.400 partes de alcohol etflico de 990, A ésta so-
lucién alcohdblica se afiaden en pequefias porciones sin
dejar de aziar y enfriando, 690;partes de peso de
4cido salicflico sflido.

Cuando ha terminado la reaccibn, la disolu-
cibdn es completa. Al cabo de cierto tiempo se obtiene
por enfriamiento bellos cristales de salicilato de
morfolina que se airean, lavan y secan.

Bl salicilato de morfolina formado se funde

a 110-111¢ v,

El rendimiento del procedimiento se eleva a
53%.

Puede recuperarse el salicilato de norfolina
contenido en las aguas madres, bien concentrando estas,
bién precipitando salicilato por medio de un disolvente
en el cual es insoluble,

EJEMPLO IT.-

Se afiaden, aizitando y enfriando, 138 partes
de peso de &cido salicflico disueltas en 500 partes de
éter a 37 partes de peso de morfolina.

51 salicilato de morfolina formado precipita.
Se lava con &ter vy se seca.

Bl rendimiento alcanza al 99%. El producto

obtenido se funde a 110-111¢ C,
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EJEMPLO ITI.-

Se mezclan 37 partes de peso de morfolina
con 500 partes de peso de tolueno, A esta mezcla se
afiaden, asivando y enfriando, 138 parftes de peso de
dcido salicflico sblido. El producto, tomado en masa
se airea, se laVa con tolueno, y se seca.

Bl rendimiento es de 91%. El salicilato de
morfolina obtenido se funde a 110-111¢2 C.

EJwdPLO IV.-

A 138 partes de peso de &cido salicfilico
se afaden 1éntamente, azitando y enfriando 87 partes
de peso de morfolina (PE 12808 ¢/768 mnm.).

Cuando ha terminado la adicién de norfo-
lina, se diluve con ayuda de 100 partes de alcohol
etflico, Después de calentar hasta la disoluciédn
completa se filtra en caliente. El filtrado se enfria
v se obtlenen cristales que se airean se lavsn con
&ter y se secan.

El rendimiento es de 5%%.

EJEMPLO V.-

Se prepara una solucidn acuosa de salici-
lato de morfolina afiadiendo lentamente agitando y
enfriando iBkaartes de peso de 4cido salidilico a
una solucidn acuosa de morfolina de tftulo conocido,

gue contiene por ejemplo 87 partes de peso de morfo-

lina,

Se puede tasbién obtener una solucibn
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acuosa de salicilato de morfolina procedimiendo de la
manera siguiente.
Se disuelven 123,5 partes de peso de clor-

hidrato de morfolina en agua. A ésta soluciédn se afia-

den 245 partes de salicilato de plata. Bl precipitado

de cloruro de plata formado se separa por filtracidn.
El filtrado es una solucidn acuosa de salicilato de
morfolina. |

La solucién acuosa de salicilato de morfo-
lina obtenida por uno u otro de los procedimientos
antes descritos se extrae por medio de cloroformo.

La solucidn clorofbérmica obtenida se seca
scbre sulfato de sodio.

Después de filtrar el sulfato de sodio, se
expulsa el disolvente al vacioc y se cristaliza el
salicilato de morfolina obtenido en una mezcla de
una parte de alcohol etilico en 10 partes de tetra-
cloruro de carbono, _

Después de airear, de lavar con la mezcla
de alcohol y tetracloruro de carbono antes citada,
vy de secar, se obtiene salicilato de morfolina que
se funde a 110-111¢ ¢.

is evidente que el invento no se limita ex-
clusivamente a los ejemplos que acaban de describirse
¥y que pueden introducirse en €1 muchas modificaciones
sin apartarse de su v campo sezin se define en las

reivindicaciones siguientes.
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BEsta solicitud que corresponde a la presen-
tada en p8liica con fecha 20 de .iarzo de 1.947, se
acoze a los beneficios del articulo 51 del vizente

Batatuto-Ley sobre Propiedad Industrial.

- N 0T A -

Los puntos de invencibn propia y nueva gue

se presentan para que sean objeto de éste Uertificado
de Adicibn en Hspafia, son los siguientes:

l.,- Un procedimiento de preparar un sali-
cilato de una base de la serie de la morfolina, carac-
terizado porque se hace actuar &4cido salicilico sobre
una cantbtidad equimolecular de una base de la serie de
la morfolina en presencia de un disolvente orgdnico
en el cugl es soluble por lo menos uno de los dos.reac—
tivos citados.

2.- Un procedimiento segin se reivindica en
el punto 1, caracterizado porque los dos citados reac-
tivos son solubles en dicho disolvente orgénico.

%Z,~ Un procedimiento segin se reivindica en
cualquiera de lcs puntos 1 y 2, caracterizado poryue
el salicilesto formado es soluble en dicho disolvente

orgénico.
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4.~ Un procedimlento segin se reivindica
en cualguiera de los puntos anterlores, caracterizado
porque el disolvente orgdnico es un &ter-4xido alifé-
tico.

5.~ Un procedimiento sezlin se reivindica
en el punto 4, caracterizado porque el disolwvente
orgdnico es éter etilico.

6.~ Un procedimiento sexlin se reivindica en
cualquiera de los puntos 1 a 3, caracterizado pof@ue
el disolvente orgénico es tolueno.

7.- Un procedimiento segf@n se reivindica en
cualguiera de los puntos 1 a 3, caracterizado porque
el disolvente orgénico es xileno.

8.- Un procedimiento sezin se reivindica en
cualquiera de los puntos 1 a %, caracterizado porque
el disolvente oréénico es éter de petréled.

G,- Un procedimiento de preparar un salici-
lato de una base de la serie de la morfelina, en el
cual se hace actuar el 4cido salicflico sobre una
centidad equimolecular de una base de la serie de la
morfolina, caracterizado porque se disuelve el sali-
cilato formado en un disolvente orginico, en el cual
son insolubles las impurezas del salicilato, porque
se separan luezo dichas impurezas ¥ porque finalmente
se provoca la cristalizacibén del salicilato.

10.- Un procedimiento de preparar un sali-

cilato de una base de la serie de la morfolina en el
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cual se hace actuar 4cido salicf{lico sobre una canti-
dad equimolecular de una base de la serie de la mor-
folina en solucién acuosa, caracterizado porque se
extrae el salicilato en solucibn acuosa por medio de
un disolvente orgénico no miscible con agua, porque

se aisla luego la solucibén orgdnica de salicilato y

se provoca finalmente la cristalizacidn del salicilato.

11.- Un procedimiento de preparar un salici-
lato de una base de la werie de la morfolina en el cual
se hace actuar una sal del A4cido salicflico sobre una
cantidad equimolecular de una sal de una base de la
serie de la morfolina en solucibn acuosa, caracterizado
porque se extrae el salicilato formado por doblé des-
composicidn de los reactivos en presencia por medio
de un disolvente orgéinico no nmiscible con azua, porque
se aisla luezo la solucidn orgénica de salicilato ¥
porque se provoca finalmente la cristalizaciédn de di-
cho salicilato.

12.- Un procedimiento de preparacibn de un
salicilato de una base de la serie de la morfolina
virtualmente como arriba se describe.

13.- Mejoras introducidas en el objeto de
la Patente principal. ‘

Tal ¥ como se ha descrito en la ilemoria que
antecede y para los fines que se han especific:do.

La presente Memoria consta de diez hojas y

- 10 -
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la presente escritas a maquina por una sola de sus

? caras.

- 2MAR 1048

Madrid.

Iz, 11 -
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