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MEMORIA DESCRIPTIVA

E sta  invención se  r e f ie r e  a un procedim iento para 

l a  preparación  de dicarbam atos de b is -h id ro x im e tilp ir id in a , 

ca rac te r izad o  por l a  reacc ión  de un d ife n ilca rb o n a to  de l a  

fórm ula gen era l (1)

.(CHpOCDOCgH^g (I)

en l a  que

R^ s ig n i f i c a  sea  un átomo de hidrógeno, sea  un ato. 

mo de halógeno^ se a  un grupo de a lq u ilo ,  a r i l o ,



a lq u i lo x i lo ,  a r i l o x i lo  o ao ilam ino , y uno de 

lo s  dos grupos -CH^OCOOCgH  ̂ e stá  p re sen te  en 

p o sic ió n  2 y e l .o t r o  grupo en p o sic ió n  5 ó 6, 

con un compuesto de l a  fórm ula g en era l (11) s

5

N -  H ( I I )

en l a  que Rg y R^ rep resen tan  se a  átomos de hidrógeno, sea. 

grupos a lq u i l i c o s .  E ste  procedim iento que perm ite l a  obten- 

10 c ió n  de dicarbam atos de b is - h id ro x im e tilp ir id in a  p a r t ic u la r ­

mente puros y con rendim iento elevados, s e  r e a l iz a  hacien­

do re acc io n ar  lo s  compuestos de l a  fórm ula ( I )  con lo s  cot&- 

p u esto s de l a  fórm ula ( I I )  en un d iso lv e n te  como e l  c lo ro ­

formo, e l  c lo ru ro  de m etileno, e l te trah id ro fu ran o  u  o tros 

d iso lv e n te s  in e r t e s .  La re acc ió n  s e  e fectú a  de p re fe re n c ia  

15. a una tem peratura comprendida en tre  -20sc  y l a  tem páratura 

am biente. 3L producto s e  a í s l a  con lo s  procedim ientos usua­

l e s .  Por lo  que s e  r e f i e r e  a lo s  oompuestos de l a  fórm ula 

( I ) ,  e sto s s e  preparan  haciendo re acc io n ar  una b is - h id ro x i-  

m e tilp ir id in a  de l a  fórm ula gen era l ( I I I ) 5

20. ?1

25.

30.

en l a  que:

R1

(CH,0H) „ ( I I I )

t ie n e  e l  s ig n i f ic a d o  an tes c ita d o  y uno de lo s  

dos grupos -CHgCH e s tá  p re se n te  en p o sic ió n  2 y 

e l  o tro  grupo en p o sic ió n  5 ó 6, con o lorocarbo­

nato de fe n i lo  C l—COOCgH  ̂ en un d iso lv e n te  cons­

t i tu id o  por una amina t e r c i a r i a .  La re acc ió n  s e  

e fectú a  preferentem ente a tem peratura compren-
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d ida en tre  Ose y 25ac, y e l producto a is la d o  con 

lo s  procedim ientos u su a le s , puede u t i l i z a r s e  pa­

ra  l a  reacc ión  su c e s iv a  s in  p u r if ic a c ió n  interme­

d ia .

La p resen te  invención s e  i l u s t r a  mediante lo s  ejem­

p lo s s ig u ie n te s , que s in  embargo no tien en  un s ig n if ic a d o  l i ­

m ita tiv o , Los e sp ectro s u l t r a v io le t a  re fe r id o s  en lo s  ejem 

p ío s s e  r e g is t r a n  en so lu c ió n  e tan ó lic a .

Ejemplo 1

a) A una so lu c ió n  en fr iad a  en baño de h ie lo , de 13?9 g

de 2 ,6 -b is -h id r o x im e tilp ir id in a  en 200 cc de p ir id in a  anhi­

dra s e  ad icionan , lentam ente y ba jo  a g ita c ió n , 31:3 g de 

c lorocarbonato  de fe n i lo .  Después de haber dejado por dos 

horas ba jo  a g ita c ió n  a  tem peratura am biente, s e  v ie r t e  en 

una mezcla de un l i t r o  de agua y un kg de h ie lo  y s e  f i l t r a  

e l  p re c ip ita d o , c o n stitu id o  por d ife n ilca rb o n a to  de 2 ,6 -  

b is -h id ro x im e tilp ir id in a . Rendimientos 89%.

Una m uestra, después de c r i s t a l i z a c ió n  en é te r  i s o -  
p r o p íl ic o , t ie n e  un punto de fu s ió n  de 53-54-30.

20. E spectro  u l t r a v io le t a :

A n á lis is  e lem en tal: \  = 262 m /A--(E = 4550)

C alcu lad o : C 72,60%; H 4,93%$ N 4,03%;

H allad o: C 72,73%; H 4,79%; N 4,17%.

b) A una so lu c ió n  de 12 g de d ife n ilc a rb o n a to  de 2 ,6 -

25, b is -h id ro x im e tilp ir id in a  a s i  c o n stitu id o  en 250 cc de c lo ro ­

formo, en fr iad a  a  -103C, s e  ad icionan  250 cc de m etilam ina.

S e  d e ja  ascender gradualm ente l a  .temperatura h asta  e l v a lo r  
am biente, manteniendo l a  masa b a jo  a g ita c ió n , en 8 h oras, 

después de lo  cu a l s e  ex trae  l a  so lu c ió n  cloro fórm ica con 

^  ác id o  c lo rh íd r ic o  4N; de l a  f a s e  acuosa ác id a  mediante a l -  

c a lin iz a c ió n  con amoniaco acuoso p re c ip ita n  7 ,83 g de d i-  

(N-m etilcarbam ato) de 2 ,6 -b is -h id r o x im e tilp ir id in a , que c r i s -



= 4 =

400193 ¿S Í j-

t a l i z a n  en m etanol. Punto de fu s ió n : 135SC,

E spectro  u l t r a v io le t a :  = 264 m =4670)  con

hombros a 270 m ilim icras.

A n á lis is  e lem en tal: 

C a lcu lad o : C 52,17%$ 

H allad o : C 52,70%$
H 5,97%$ N 16,59% 
H 5,78%$ N 16,

Ejemplo 2

20 g  de d ife n ilc a rb o n a to  de 2 ,6 -b is -h id r o x im e tilp i-  

r id in a  obtenido como en e l  ejemplo l a ) ,  s e  d isu e lven  en 400 

cc de cloroform o. A l a  so lu c ió n , e n fr iad a  a  OSC, s e  a d ic io ­

nan 400 cc de iso p ro p ilam in a , y l a  mezcla s e  a g i t a  a  tempe­

r a tu r a  ambiente por 8 h oras. Por ex tracc ió n  de la  so lu c ió n  

clo ro fórm ica  con ác id o  c lo rh íd r ic o  4N y  p re c ip ita c ió n  con 

amoniaco acuoso s e  obtienen de l a  so lu c ió n  acuosa á c id a , 1 5 ,7  

g de d i-(N -iso p rop ilcarb am ato ) de 2 ,6 - b is - h id r o x im e t i lp ir id i-  
na, que c r i s t a l i z a n  en m etanol. Punto de fu s ió n . 132-13330.

A n á lis is  e lem en tal:

C a lcu lad o : C 58,23%$ H 7,49%$ N 13,58%$

H allado: C 58,41%$ H 7,57%$ N 13,47%.

Ejemplo 3

Haciendo re acc io n ar  e l d ife n ilc a rb o n a to  de 2 ,6 - b is -  

h id ro x im e tilp ir id in a  con secubutilam in a con l a  modalidad d e l 

ejemplo 2, s e  obtienen, con rendim iento análogos a  lo s  d e l 

ejemplo c ita d o , o l d i- (N '- se c u b itilc a rb a m a to ) de 2 ,6 - b is -  

h id r o x im e tilp ir id in a .

Punto do fu s ió n  11-113se .

A n á lis is  e lem en tals

C alcu lad o : C 60,51%$ H 8,07%$ N 12,45%$

H allad o : C 60,75%$ H 8,11%$ N 12,39%.
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Ejemplo 4

Haciendo reacc io n ar metilam ina y d ife n ilca rb o n a to  

de 2 ,6 -b is -h id ro x im e til-4 -c lo ro p ir id in a , preparado mediante 

2 ,6 -b is-h id ro x im e til-4 -c lo ro p ir id in a  y clorocarbonato  de 

fe n i lo  con l a s  m odalidades d e sc r ita s  en e l  ejemplo 1 , s e  ob­

t ie n e , operando como en e l  ejemplo 1 , y con rendim ientos aná­

lo g o s , e l  di-(N -m etilcarbam ato) de 2 ,6 -b is-h id ro x im e til-4 -  

c lo ro p ir id in a .

Punto de fu s ió n : 122-124^0,

A nális i s  e l em ental:

C a lcu lad o : 0 45,87%; H 4,90%; N 14,59%;

H allad o: C 46,17%; H 4,83%; N 14,68%,

Ejemplo 5

Haciendo reacc io n ar m etilam ina y d ifen ilcarb o n a to  

de 2 ,5 -b is -h id r o x im e tilp ir id in a , preparado mediante 2 ,5 -b is -  

h id ro x im e tilp ir id in a  y clorocarbonato  de fe n i lo  con la s  mo­

d a lid ad es d e sc r ita s  en e l ejemplo 1, s e  obtiene, operando 

como en e l  ejemplo 1 , y con rendim ientos an álogos, e l  d i-  

(N-m etilcarbam ato) de 2 ,5 -b is -h id r o x im e tilp ir id in a . Punto 
de fu s ió n  126- 12880 .

A n á lis is  e lem en tal:

C a lcu lad o : C 52,17%; H 5,97%; N 16,59%;

H allad o: c 52,41%; H 6,29%; N 16,71%.

N O T A

D escrito  e l  o b je to  d e l p resen te  invento, se  d ec la­

ran nuevas y de p ro p ia  invención, l a s  s ig u ie n te s  r e iv in d ic a ­

ciones con p rio r id ad  de l a  s o l ic i tu d  de p aten te  i t a l i a n a  n8 

42020/71 d e l 12 de Agosto ge 1971



REIVINDICACIONES

1 . -  Procedim iento p ara  l a  p rep arac ión  de carbama- 

to s  de b is - h id r o x im e ti lp ir id in a , de l a  fórm ula g e n e ra l ( IV ) :

(IV)

donde

rep re sen ta  un átomo de hidrógeno, un átomo de 

halógeno, un grupo a lq u í l i c o ,  a r i l i c o ,  a lq u ilo -  

x í l i c o ,  a r i l o x í l i c o  o ac ila m in ic o ,

Rg y R y  que pueden s e r  ig u a le s  o d ife r e n te s , re p re ­

sen tan  átomos de hidrógeno o grupos a lq u í l i c o s ,  

m ientras que uno de lo s  dos grupos

-CHgOCONH / " 2

e stá  s itu a d o  en p o sic ió n  2 y e l  o tro  e s tá  s i t u a ­

do en l a  p o sic ió n  5 ó 6,

c a ra c te r iz a d o  por e l  hecho de que s e  hace reacc io n ar  una ami­

na de l a  fórm ula g en era l ( I I ) :

R„

R
M

(II)

donde R^ y R^ tien en  lo s  s ig n if ic a d o s  a r r ib a  ind icados con 

un d i- fe n ilc a rb o n a to  de b is - h id ro x im e tilp ir id in a , dp la - 'fó r ­
mula g en era l ( I ) :



= 7 =
¡400193

(CH OCOOCJH,.),, 2 6 5 2 (I)

donde R^ t ie n e  e l s ig n if ic a d o  a r r ib a  ind icado, uno de lo s  

dos grupos -CHgOOOOCgH  ̂ e stá  s itu a d o  en p o sic ió n  2 y e l otro 

e s tá  s itu a d o  en l a s  p o sic io n es 5 ó 6, habiendo s id o  obtenido 

e s te  ú ltim o compuesto a su  vez por reacc ió n  de una b is-h id ro -  

x im e tilp ir id in a  de l a  fórmula gen era l ( I I I ) :

donde R^ t ie n e  e l  s ig n if ic a d o  a r r ib a  in d icado , y uno de 
lo s  dos grupos -CH^OH e s tá  s i tu a d o  en p o sic ió n  2, y  e l  otro 

e s tá  s itu a d o  en l a s  p o sic io n es 5 ó 6, con clorocarbonato  de 
fe n i lo .

m etilcarbam ato) de 2 ,6 -b is -h id r o x im e tilp ir id in a  según l a  

r e iv in d ic a c ió n  1 , c a rac te r iz ad o  por e l  hecho de que s e  hace 

re acc io n ar  d i- fe n ilc a rb o n a to  de 2 ,6 -h id ro x im e tilp ir id in a  con 

m etilam ina.

isoprop ilcarb am ato ) de 2 ,6 -b is -h id r o x im e tilp ir id in a  según 

l a  r e iv in d ic a c ió n  1 , c a rac te r iz ad o  por e l  hecho de quo s e  

hace reacc io n ar e l  d i- fe n ilc a rb o n a to  de 2 ,6 -b is-h id ro x im e til­

p ir id in a  con isop rop ilam in a.

R.

( I I I )

N

2 .-  Procedim iento para l a  p rep arac ión  d e l d i-(N -

3 .-  Procedim iento para l a  p rep arac ión  d e l di-(N-

4 .,.Procedim iento para l a  preparación  de carbama-

is-h id ro x im e tilp  i r id in a .
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Según se d e scrib e  y re iv in d ic a  en l a  p resen te  

memoria d e sc r ip t iv a  que consta de 8 h o ja s  fo l ia d a s  y es 

c r i t a s  a máquina por un a/^o la  ca ra .

Madrid, a 26 ^ebr^ro 1972

p .a .  _

A.
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