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por VEROCEDINIANTO PARA L4 PREPARACICE D p-metil-2-n—
propil~l,3-propancdiol dicarbamato?, a fsyor d= 18 firms
italisne SIHES S.F.d., domicilizde en Mitapo (Italisa),

#7iz Bellarioc, 41%.

GGHORIA DESCRIETIVA
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l2 presente invencién se refiers a un procedimiento
pﬁra;1a,preparacién dal 2—metil—2—n~prgpil-1,3—propanodiol
Aicaxrbamato,

s un mediczmento dotado de propiedadsg calmantes Ae

sa gy procedimiento gus ~limina todo peligro do intoxicacidn
prre log personas gue trebejean en 12 preperecibn y gue exi-
go unt instelseibn mes sencilla y menog costosz que lug
aue funclonzn con log proezdiniecntos conoeidosz, porgue el
procedimisnto, segfn 1z invencibn, ovite 1- necgesidad de u-
nz intengs refrigeracidn, qus reprecenta rlempre une nota-
ble incidencia paelva,

Le properacibn del Z-metil—Q-n~prOpil-1,5—p30pan0di01
dicerbemato (meprobzmeto) he cido efectuads hasts o1 presen-

te por madlo de la zezceibn entre &1 corrapondiente diol
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{1 1uol.) y =1 fosgeno (2 moles.), sn presencis da substan—

cize bégicas cansces de neutralizsr ol cido clorhidrico e
medida que eserece; prra ojecutzr echa nautre &1izscibn sop

ventajosos 1o0g flcall ctusticoe, 1o entipirinz, lzg bases

aminicas terciarias, perticwiaruente la trietilemine.
Ganerslmente ge dnbs tener bzgtente baje 12 %

ra 4o recceibn (entra ~108C y =-£() e fin d° eviter 1z hi-

droligls del cloruro &cido guz eceba de aparecer:
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Seguldemeante, por accibn del amonizco obre 21 gloruro bci-

20, ze Obticne ol dicarbamato:
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o es enteramsnte swpérfluo recorde r la grup toxicidad

O

del foggeno, gle huce muy peligrosos log pyocedimisntos en
log cudles se empl eas

Tl procedimiento segln la invencién conglete ssencizl-
nente en 12 reaceidn del 2-nct11~2—n~pr0911— y3-pronandiol

con el uretano etilico, segln &l egoUema:
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9 hz controledo con agombro que eghta reaccidén es catali-

ze.de por 10g alcoholatos metélicos, +n particulexr por los
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alcoholatos de aluminio. Se han demostrado particularmente
eficaces para log finegs de esta invencidn, los alcoholatos
de Al. corregpondientes a la férmulz generals

a (0 - 3)3

en la qua R es un grupo alcohilo inferior que tiene Lo sgte

™

tomos do cerbono. En 1t vréotica son prefaridoz los oti-

latos, propilatos ¢ izcpropilatos 4= gluminie.
Ie ragccibn fundementiel antss diche es gensralusnte con-

iucide a uns twmperstura comprendids entre 140¢c y 1502¢ y
pusde alcanzar como miximo lcs 18C¢{J, EBuesto que el 2-metil-
2=n=-propil-1,3-propancdiol diczrbzmato comisnzz a descompc—
narse golamente entre log 2002C y los 220¢C, no hay rieggo
alguno de descompOsicién.

Ejemplo 12.~ 8n un mstrez con termbémetro, agitador mech-
nico y refrigsr ntm deecendante, se introducen 120 g. de 2-
netile2-n-propil-1,J-propendiol, 174 g. de uretano =tilico y
8 g. de isopropileto de =2luminio.

8e suministres c2lor z 1z maca aumantendo progrszivamente
le tempzrztura, A& 12 femperaturz de 1452 C comi=nza 1z forma-
cién de alcohol etilico; s intsrrumps el caleﬁtamiento cuan-
do la megss reacclonsnte he aleanzado logz 1752C. L& reaceidbn
»g completa al cabo de 2 horas. El1 alcohol etilico quz viene
a formarse Jurante la reaceidn ec elimin=do y 21 condenssrlo
en el refrigerznte ec recuperado.

Haciendo comc ge ha dicho ahore g¢e he obtenide S0 cm3 da
zlconol. Lo que gusda en ol matraz es dejado enfriar y gegui-
jemente se le disuelvs =n 3C0 cm3 aproximadaemante de toluzno
ec2liante. Se f£iltra 0 se daja cristalizar y se purifice con
agua muy ccliente. Se obtisnen 72 g. de 2-metil-2-n—propii-
1,3—propandiol dicerbemato de punto de fusibén 104-1052,
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djemplo 2¢.- Congervindo los micmes Meic y =1 micmo ﬁo“‘
cedimi=nto del Rjemplo 12, s21vo ol ampleo d= 8 g d= sbilzto
d= gluminio en lugsr de la micme cantidod da leopropileto, y
uzntenisndo 1z tempsrsture entrs loe 1850 y loe 180¢Q, se hon

obtenido 80 ge de 2-petil-2-n-propil-1,3-propzndiol dicorba-

neto, cuyc punto de fugidn ecté entre los 104 y los 108eg
-
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An el apdlisic en relacibn oon el (bH18E204 se encontrd

un poreenteje en W de 12,87, cizndo &1 celoulsdo de 12,83,
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Hecha le degoripeidn del prosents invanto so hiéce cone
tary gz eate =0licitud e zcoge @ log beneficios de priori-
ded de lz eolielitud de pztente cuize o 62,584, dep05it8aave1
5de Agocto d= 1958, y qus se decglaran como'nuevas y 4= pro-
pia invencibn lac veiviniliceciones siguienbecs

Le— Procedimlanto psre 1s prepsrszeibn del 2~metil~2wﬁ-
Propii-1,3-propenodiol dicarbameto, cﬁracterizado‘pozqum e’
he e reaccionsr el 2—meti1~2-n-pr09i1-1,3—prOpgndiol eon Ure—

teno etilico.
[
2¢— Frocedimia=nto, segln la relvindiosgibn 1, osrsotsri-

2ado porgue se amplee en calided de catalizador un aloeohols to
mzt£iico. |

3e= Frocedimisnto, segtn 1 reivindicscibn 2, csracteri-
£edo porou:z ge emplea on calidgd de catalizzdor un 2leoholzto
de eluminio correspondionte 2 le £6rmula genecrel Al (0 - R)s
en 12 que R g¢ un grupo gleohilo inferior gque tisne haghs 6
ftomo:s de cerbono.

4.- Frocedimiento, segtin 1o reivindioes oidn 3, caracteri-
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£540 porgue ge ampl-a an ¢rlidad

to de zluminio.

Ly Procedimisnto, segln la relvindicecidn 3y ceracteri-
zad0 porgus e empled en calidad de catalizador el isopropi-
lato de aluminio.

6e— Brocedimiento, segfin 1a reivindicacibn 3, ceracteri-
zado porque se emplee en celidad de catalizador el etilato
de gluminio.

Te= BProcedimiento, sgln la reivindiecwcibn 1, czxzctari-
z£do porque g eMplea cows tempozetura de 1z rozecelbn 1a com-
prendids snbrez log 140 y logs 1802 (.

P .

Bo— Lrocedimianto, gogln la reivindiceclidn 1, ciracteri-

FO)

zado poxgue ol tlempo d= 1& reaceldn s de 2 horaze

Q.- ¥rocedimionto p:rs 12 preparacibn As1 2-metil-2-n-
propil-1,3-propanodiol Jicarbamato.

Segln ge deseriba y reolvirndica en 1z prosonte memoria

qus congta ds clbeo hojzgz folizdas y wecanografiadag por una
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