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MEMORIA DESCRIPTIVA
para solicitar
PATENTE DE INVENCION
en
ESPANA

por VEINTE aflos ‘
a nombre de ROUSSEL-UCLAF, sociedad anén;ma fra?cesa, es-
tablecida en 35; Boulevard des Invalides, Paris, Francia,
pors: .
"UN PROCEDIMIENTO DE PREPARACION DEL CARBONATO MiXTO DE
DEXAMETASONA Y DICICLOHEXILMETILO"

El presente invento tiene como objeto un proce~
dimiento de preparacion del carbonato mixto de dexametaso

na y de diciclohexilmetilo, de férmula:
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10 . Este producto estd dotado de propiedades farmeco
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-inflamatoria apreciable y prolongzda.

El procedimiento objeto del invento se caracteri
Za por que se hace actuar el cloroformiato de diciclohexil
metilo sobre la dexametasona, en presencia de piridina.

Bl esquema siguiente representa explicitamente

la reaccidn:
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sin limitarlo,

EJEMPLO:

Etapa A: Preparacidn del cloroformiato de dici-

clohexilmetilo:

Se mezclan 77 cmd de una solucién toluenica de
fosgeno al 10% y 6,8 g. de N,N-dimetilanilina, se afiaden
10 g..de diciclohexilcarbinol disucltos en 77 cm3 de to-
lueno, sec abandorna durante una noche a la temperatura an-
biente, se filtra con succidn el precipitado, y se lava
con tolueno, Se reunen las fascs orgénicas, se expulsa ol
exceso de fosgeno por burbujeo de ni#régeno durante una ho
ra, se lavan con dcido clorhidrico W, después con agua has
$a neutralidad y se secan sobre sulfato de sodio; se fil—‘
tra y concentra hasta sequedad bajo vacio; se obtienen 13,1
g. de producto que cristaliza en hielo a 02C y proporciona
el cloroformiato de diciclohexilmetilo. Se le purifica por
recristalizacién en iso-octano. El cloroformiato de dici-
clohexilmetilo se presenta ba;o forma de un prgducto cr?g
talizado en prismas incoloros, soluble en eter, acetona,
benceno y cloroformo, que funde a BOQC‘aproximadamente.

Andlisis 014H230201 = 258,78

Calculado : Cf 64,97 Hp 8,96 C1% 13,70

Encontrado: 64,9 9,0 13,4

Este producto no estd descrito en la bibliogre-

4

fia.
El producto de partida, el diclclohexilearbinol,

se obtiene segin el procedimicnto descrito por, Sabatier

y Mailhe, Comptes Rendus Ac. Scicnces 139, 345 (1904),
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-Etapa B ¢ Preparscidn decl carbonato mixto de

xametasona y diciclohexilmetilo:

Se disuelven 5 g, de dexametasons en 10 cm3 de
piridina y 20 em3 de dioxano, sec enfria a 02C, se afiade .
lentemente une solucidn de 3,8 g. de gloroformiato de di-
ciclohexilmetilo en 15 om3 de dioxgno, se abandona durante
14 horas a la temperatura ambiente, se vierte la suspensidn
obtenida, con agitacidn, en una solucidn de 11 cm3 de dei
do clorhidrico'en 600 om3 de agua; se filtra con suceidn
el precipitado, que se laya con agua hasta neutralidad y
ce seca bajo vacio a 609C, se recogen 8,1 g. de producto
que .se purifica por recristalizacidén en metanol, a reflu-
jos s¢ obticnen asi 5 g. de carbonato mixto de dexanetaso
na y de diciclohexilmetilo bajo forma de un producto cris
talizado en prismas incolorgs solvatgdos con una molécula
de mptanol, soluble en eter, benceno, acetona y clorofor-
MmO, POCO so;uble en alcohol, insoluble en agua, que funde
a 170-1802C, / d /%O =4 722 4 1 (dioxano).

Andlisis del producto desolvatgdo por calentamien

t0 bajo vacio a 1202¢C:
036H5107F = 6}4,77

Caloulado : C% 70,33 Hp 8,36

Encontrado: 70,0 8,3

Bste producto no estd descrito en la bibliogra-
fia.

La presente solicitud que correspondg a la pre~
sentada en Francia, el 19 de Diciembre de 1963, bajo el
nimero P. V., 957.778, se acoge a los beneficios del arti-

culo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.
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Los puntos de invencidn propia y nueva que se
presentan para que scan opjeto de esta solieitud de Paten
te de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los gi-
guicnites:

1.~ Un procedimiento de preparacidn del carbona
to-mixto de dexametasona y diciclohexilmetilo, de férmu-
la:
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caracterizado por quec se hace reaccionar cl clofgformiato
de diciclohexilmetilo sobre la dexametasona en presencia
de piridina.

2.~ Un procedimiente de preparacidn del carbona
to mixto de dexametasona y diciclohexilmetilo,

Tal y como se ha deserito en la Memoria que an-
tecede y para los fines que se han especificado.

Esta lMemoria consta de cinco hojas escritas a

miquina por una sole cara.

Madrid,

G.Dl Sl
15-XII-64.



	Bibliographic data
	Description
	Claims



