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TC DIETILAMINOETANOL, a favor de la razén social STAROGARDR

MEMORTIA DESCRIPITIBA

que se acompafia a una golicitud de patente de inveneién
por veinte afios, para Espaﬁé y sus Posesiones, por PRCCE~

DIMIENTO PARA OBTENCION DE HIDROCLORURO DE ACETILSALICILA—

ZKIE ZAKTLADY FARMACBUTYCZNE "POLFA" de nacionalidad polaocaj
residente en Starogard-Gdafski, Koéciuszki-str. 24/26.

El 4cido acetilsalicilico es un compuesto relativamend
te ineatable, entraﬁando érandes dificultedes en lg prepa-
racibn directa de sus ésteres, espeoialmpnte los elevados
en grado de pgreza,'es decir, los dotados de un elevado
grado de ésta. . |

Se conoce un método de preparacidn de hidrocloruro
de acetilsalicilato 4ietilaminoetanol que comprende la oont
versién del écido ecetilsalioflico en clorurc, mediante la
accién del pentacloruro de fésforo en uﬁa fracceidn de Hidrc
carbono de petrdleo como medioc & una poaterior esterifica-~
ci6n‘del cloruro con dietilaminoetanel en benzol, seguida

de cristalizacién de etanol absoluto. Sin embargo, deatro
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-mgcibn de ésteres salic{lioos féoilmente accesibles, con

.nes convencionéles, tan sélo con dificultad, y de los que
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del 4mbito comercial, el prodedimiento se ha puesto de ma-
nifiesto como inconvenienter‘
Se ha deecubierto que, de conformidad con la presen~

te inveneién, el'hidroclorurq de acetilsalicilato dietila-

nincetancl se prepara convenientemente mediante la fransfopr-

diatilaminoetancl, acetilacién con anhidrido acético y una
conversidn posterior del acetilsalicilato dietilaminoeta-
nol en hidroclorurc, en etanol abaolutﬁ, gaturado con clo-
rurc de hidrégeno.

De conformidad con la presente invencién, la trans--
esteri?icacidn, por ejemplo; del saliocilato de fenil con
dietilaminoetanol se realiza féoilmente a 40-509C y pre-

gibn atmosférica, obteniéndose una priduccidn del 90 al

96 por ciento del producto. En cembio los salicilatos ali-|

f4ticos, de los que se ha visto que reaccionan en condicio

se obtiene un resultada del producto tan sélo del 12 al 14
por ciento, se transesterifican, segén la invencién, en
condiciones estrictamente determinadas en las que se com-
prende una presién reducida y destilacién simultédnea en
alcohol resultante, para obitenerse un 85 a un 90 por cien-
%o del producto. *
El salicilgto dietilaminocetanol, obtenido mediante traj
egterificacidén, es acetilado bien directamente 0 bien des~
pués de una destilacién al vaqio, con anhidrido acético,
a temperatura ibferior a los 552C siendo la més convenien-
te entre los 40-502C. E1 acetilsalicilato dietilaminoeta-
nol resultante se destila a una presibn reducida y el hi-
droqloruro se precipita cdn una solucidn de cloruro de hi-
drégeno etanblico en seco, afiadida en 2-25% de oX0es0.El

hidrocloruro se utiliza como un snestésico local.
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130 partes de dietaminoetanol se megélan con 214 partes
de salicilato fenilico‘du:ante 3 horas a temperaturas de
402C y durente otras 2 horas a 50-602C. El exceso de dieti
laminoetanol y el fenol resultante se destilan a presién
reducids y,'finalménte, el salicilato dietaminoetanol se
recoge & 1482-152¢C y 15 mm. Hg. El resultado es de 210 4
220 partes. Se afladen 105 partes de anhfarido acético ¥10p
cionalmente, varisa gotas de 4cido sulfdrico concentrado
& 200 partéa de salicilato, calentdndose la mezcla durante
2 horas a 502C. Después la mezcla se destila a 15 mm. Hg.
¥ ls actusl separacibn del acetilsalicilato dietaminoeta-
nol puro de recoge a 170915829. El resultado es de 205 4
210 partes; Se afiade un 10% de solucifn de cloruro de hi-
drégeno en etanol absoluto, 300 pertes a 205 partes de es-

ter, asgitando fuertemente y enfriando lo suficiente para

manteher la temperatura por bajo de 202C; después la mezclL

ge enfrfg hasta 10¢C, se filgra el hidrocloruro de acetil-
salicilato dieti;aminoetanol de precipitaci@n, y se lava
con etandl abéoluto; El resu;tado que e¢8 obtenido, es de
800 partea'del producte seco. Bl producto puede recristali
zarse partiendo de 250 partes de etanol absoluto; La pro-
duccidn primera es de 180 partes de cristales secos, W.p.

134 - 1369C (punto de fusidn).

EJEMPLO 17

146 partéa de dletaminoetanol se ocalentaron durante 3 ho-
ras con 152 partes de salicilato de metilo a 70 - 752C,
y 100-200 um. Hg., elevéndose después la temperaturs gra-
dualmente hasta 902C y reduciéndose la presién hasta 30
Hgf.El tiempo total empleado en lm operacién fuéd de 15 ho-

ras. Después, el exceso de dietilaminoetanol se destild a
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15 om Hg. y la freccién actual de dietilaminoetanol salici
lato se recogié en 148-1522C, 200 partes, y se oontinuéiel

procedimiento segin el ejemple I.

Finalmentey tras 1o expuesto sélo resn sefialar que en

la pfesente invencién caben cuapntas maneras sean posibles

de llevar a la prdetica el procedimiento desorito, ein qud

‘se altere la esencia de dicha invencidn.

NOTA - Descrito suficientemente lo que antecede sélo

resta sefialar que lo que se declara propio y nuevo del ‘sod

licitante es lo contenido en las siguientess
REIVINDICACIONES

1 - Procedimiento para obtencién de hidrocloruro de
acetilasalicilato dietilaminoetanol, caracterizado por el
el hecho de que un éster dcido salicflico f4oilmente acce-
éible es transesterificado con dietilaminoetandl, y des-
pués acetilado coy anhfdrido acético, y el acetilsalioila]
to diétilaminoetanol.se'convierte en hidrocloruro median-
te le accién de una solucifn saturada de cloruro de hidré

geno en etanol absoluto.

2 - Procedimiento, seglin reivindicacién 12 caracteri-
zedo porque la transesterificacifn de los ésteres alifé-
ticos de éeido saliciiioo se realiza a presién_reduoida
con una destilaoién aimulténea‘del alcohol resultante.

3 - Pricedimiento, segln reivindicacién 1 caracteriza=-

do porque la acetilacién del salicilato dietilaminoetanol
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¢inco hojas foliadas y mecanografiadas por una séla cara

x&n{anhidrido acético se realiza a temperaturas inferiore%
a los 558C. _ | o .

4 - Procedimiento, gsegln reivindicaciones de 1 a 3 ca$
racterizado porque el acetilsalicilato dietilaminoetanol
ge trata con una solgcidn de cloruro de hidrégeno etandélis

co en seco, en 5 4 254 de exceso.

g

5 - PROCEDIMIENTO PARA OBTENCION DE HIDROCLORURO DE
ACETILSALICILATO DIETILAMINOETANOL.

- Todo seglin va desorito en esta memoria, que consta de

con un total de ciento trece lineas.
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