MEMORIA DESCRIPTIVA

Correspondiente a una Patente de Invencidn por
20 afios, para tofo el territorio nacional, por
PROCEDIMIENTO PARA SINTETIZAR UN N-DERIVADO ==
DEL 1~-FENIL-2-AMINOPROPANO, a favor de INDUS~--
TRIAL FARMACEUTICA DE LEVANTE, S.A., entidad =
espafiola domiciliada en Barcelona, calle Ma- =
llorca, nimero 216, siendo el inventor Don Emi

lio Carrasco Yufera.

:000:

En la siguiente Patente de Invencidn se
describe un procedimiento para sintetizar un deri

vado N-sustituido del l-fenil-2-aminopropano
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cuyo sustituyente en el nitrdgeno aminico R sea un
radical -CHzCH5C=H. '

Se parte de 1 mol de sulfato (i) l-fenil
~2=aminopropano que se disuelven en suficiente can
tidad de agua destilada (solubilidad aproximada -

1:8 (p/v)) y se trata con NaOH acuoso con lo que -
se libera la base, la cual se extrae con éter sul-
farico, agitando fuertemente. Se separa la amina -

asi obtenida del éter por destilacidén a presidn re

ducida.
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La‘amina asl obtenida se trata con un 1i
gero exceso de cloruro de fenacetilsulfonilo a la-
temperatura de 02 C disuelto en cloruro de metile-
no conteniendo piridina. Generalmente se necesitan
varias horas después de a lenta adicién del clory
ro de sulfonilo a la amina.

Se separa la sul:famida as{ obtenida pre-

cipitandola sobre el dcido sulfirico diluido a 02

. C. Se filtra y seca.

4908 +‘H20
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‘ Paralelémente se trata a 02 C, 1 mol de
acrilonitrilo con 4cido clorhidrico gaseeso y se-
co hasta que el incremento de peso del nitrilo ==
sea aproxamadamente de 1 mol de acido clorhidrico
(36 35 g) .

CLia); see0 =
CH,2 cH-c=N HCblq)s Cl=CH,=~CH,~CEN
o

El liquido obtenido de color ligeramen-
te amarillento se destila (68-712 C a 16 mm.), se
lava con solucidn de carbonato sdédico al 10% y se
seca con sulfiato sédico anhidro. Se redestila a -
70-712 C a 16 mm; Seguidamente la alquilacidén pro
cede mezclando doble cantidad en moles del [>~clo-
ropropionitrilo que de la sulfamida, con K2003

co en acetona a temperatura ambiente durante 18 a

24 horas.
-CH,m ~805-CH - co-
CHL C“ -NW -S5O,y * CQ-‘CHZ‘C““CEN'—"a
CH3 A
CHymonmc 2y O
Ka,C03 ~CHy=CH=N ~ $0,~cHh=cO-
acelond én !

3 CHZQCHf CaN

La extraccién del grupo fenacilo se rea
liza afiadiendo el doble de exceso en moles de Zn

en polvo a una solucidn, agitando a temperatura -
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ambiente, de fenacetilsulfamida en acético con can

tidades cataliticas dé acido clorhidrico concentra

do en intervalos de 10 minutos. Despues de la adi-

cidn se continua la agitacidén durante una hora. Se

filtra y lava el residuo de Zn, separando el fil-~

trado .

) B
CHy ?uz CH,~CH,~ LN

- Chg=(C2

N
- CHZ'-fH "NH~0H2- c,Hz-c.EN
GH5 “+ 301'\'

Zn fehy-Cood ;WY

Q -C0-CH,- 07 CH-CEN

El filtrado se diluye en éter etilico y

se hace pasar una corriente de dcido clorhidrico -

gaseoso y seco con lo que precipita el clorhidrato

de la amina secundaria.

"cHz‘%\‘\"NH'CHchz“C;N Huf(ﬁ),‘ SWo

CH, efer

(:::> -CHZ%H-NH-CQ£0§;CEN
CH, AL

Se filtra, seca y recristaliza en un di~

solvente muy poco polar, obteniendose un polvo - =

blanco cristalino, cuyo anilisis elemental did los

siguientes resultados:

Tedrico
Carbono 64,13 %
Hidrégeno 7,64 %
Cloro 15,77 %
Nitrdgeno 12,46>%-

Obtenido
64,08 %

7,82 %
15,53 %
12,57 %

Punto de fusidén: 142 - 1440 C.

I
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Solubilidades: Mui soluble en agua, etanoi,
ligeramente soluble en cloroformo e insoluble en - -
éter, '

Su espectro en el I, R. present$ las bandas
caracterfsticas a: 2456, 2259, 1580, 745 y 700 cm -

Descrito suficientemente el objeto de esta

patente, se declaran de novedad las 'siguientes
=REIVINDIGCACIONESS=

la,~ Procedimiento para sintetizar un N-de-
rivado del l-fenil-2-aminopropano, caracterizado por
sintetizar primeramente una amina alifatica secunda--

ria de foérmula:

cuyo grupo: Rl sea ~CHy -~ CH-
=

R, sea Ry CH,~CH,-

28,~ Procedimiento para sintetizar un N-de-
rivado del l-fenil-2~-aminopropano, caracterizado por
sintetizar una amina alifitica, segin la férmula de -

la reivindicacidn primera, siendo

—GH‘Z_CH. N
L LRy Ry~ CH,CH, -
_ 3

R, ¢ .-~ CH
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3a,~ Procedimiento para sintetizar un N-~de-
rivado del l-fenil-2-aminopropano, caracterizado por
sintetizar una amina alifitica, segln la formula de -

la reivindicacidn primera, siendo:

- CH,~CH-
‘ R . [ -, -
Ry s 7, 2 4 Ry-CH-CWy

4a,~ Procedimiento para sintetizar un N-de-
rivado del 1-fenil=-2-aminopropano, caracterizado por
la sintesis de la ( (metil-l-fenil-2-)=-etilamino)-3~
propionitrilo.

52,~ PROCEDIMIENTO PARA SINTETIZAR UN N=-DE-

‘RIVADO DEL 1-FENIL~2-AMINOPROPANO.
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90 Todo ello segin se describe y reivindica
en la presente Memoria{Descriptiva, que consta de
sikte hojas mecanografijdlas por una sola de sus ca-
ras y debidamente numexadas.

s 24 de Octubre de 1.973
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