MEMORIA DESCRIPTIVA

correspondiente .2 la solicitud de conceslén de un..

PATENTE DE INVENCION

soLicTANTE: _UNION. QUIMICO-FARMACEUTICA, S.A.E.

aesnos&cm: Avd. Merques de Argentera, 21 BARCEIONA-3.

"t
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Prioridad: Patente . n.° SR L — v

D.A.
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La presente patente se refiere a un nuevo procedi-
miento de fabricacidn y obtendidn de un derivado mebilado defll
T,H.B. (Trihidroxibencenc),

El procedimiento original consiste en introducir
ei radiml metilo o sea formar un grupo eter al correspondien
te hidroxilo existente ya en el T.H.B. (Simetrico), para
ello se emplea como agente metilante, derivados metila@os de

la isourea, sustituida por diferentes radiales.

c —c (oH) . M1 = C (OCH,) - M,
HQN ONH,, , NH ==C (OH) NH2 ( 3) H,
urea . isourea B o-metilisourea

Se bhan empleado sustancias de forﬁula general:
B =0 (OCH3) -NHR’

En las que pueden ser radicales iguales o diferentes y entre

lés'principales podemos cohsiderar-a : A

l.- R = R’ = Ciclohexil

2.~ B = CﬁHll . R = OON - CH2-CH2—

i~

3.--9 = C Hg R = (CHS)Z—N—CHzeCH2—0H2~

4.-: = R’ = e - “
. R R ND?_CGHA i

5,~R = R= CHS-CSHZL 1

6.~ R = R’= isopropil

7-"' R & CsHll H = anutl:_L

8,-R = t.Butil R’= Me

Seghn pues la patente de flbricacidn se refiere a
la preparacién del T.M.B. por un método original basado en
la metilacién mediante un agente metilante preparado espe-
cialmente por la solicitante. .

El procedimiento consiste en preparar primeramentﬂ
la isourea correspondiente a partir de la carbodiimida disug
“tituida correspondiente y mediante la adicién de catalizado

res especialmente preparados por la solicitante adicionar -
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' EL PROCEDIMIENTO DETALIADO DE PREPARACION ES EL SIGUIENTRE:

una molécula de alcohol metilico al enlace doble (uno de los
dobles enlaces de la carbodiimida) seglin tiene lugar en la

siguiente reaccidn:
: ] catalizador
R =N '=C =N=-R"+ CHOH >

-

R «N =¢C [OCHS] - NH'—.R'
Esta sustancia es preparada en el seno del metanol,
en estas condiciones se hace reaccionar con el Trihidroxi-
benceno Simetrico en autoclave cerrado a una temperatura de

unos 9OelOOQ,Acon lo cual tiene lugar la siguiente reacecidn;
oH . .

. , _

= -~ [ i fvon

H‘N c (DCHa) NHRT 4+ L oy ‘ >
: : CH,

RNH -C = 0~ NHR® & CHS(;@E!BH3

Como se ve se forma la urea disustituida que es in-
soluble en el metanol y se separa facil@ente por filtracidn.
Se destila luego el metanol a presién atmosférica ¥
el producto que queda en el matraz se arrastra con vagbr'de

agﬁa.

>
1

_En un reactor de 10 litros equipado con agitacién,
sermémetro, manto, y especialmente disefiado para aguantar pre]
siones de 50 a 50 atmbsferas, se carga con las cantidades si.
guientes: A
. 6 litroé de mebtanol que tenga una concentracidn de
Diciclohéxilmetilisourea preparada‘de antemano segin.las con
diciones que se indicaran luego. .

Se carga luego con 1,260 de floroglu&ina Y se cle~
fra bien el autoclave ¥y se calienta con vapor, por manto o
por doble fondo a fin de alcanzar la temperatura de reaccidn

interior de 90—1009° A
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| En la obtencidn de la metillsoures - 90% apro.

‘bamiento a reflujo y finalmente se filtra y carga el auté?lg_

I vee

“gfn la siguiente reaceién y por un método elaborado por la -

Se agita y se mantiene la agitacidén por espaclo de'

unas 20 boras, pudiendose interrumpir los 1ntervalos necesa

rios adaptandose a las necesidades de la fabricacidn generall,

de la factoria.

Una vez termlnada la reaccidn y el autoclave esta
frio se filtra el solido formado y la solucién aleohélica e
concentrada a presién ordinaria y luego el residuo sometido
a un arrastre con VapoT. |

Los rendimientos obtenldos son 1os siguientes:

En la obtencidn de la florogluciﬁa 70% aproxie
ILa preparacidén del catalizador consiste en disol-
ve& © kilos de dicicloheg;lcarbodiimida en metanol y afiadir-
le un catalizador formado por cloruro cuproso y cloruro de
aluminio, eloruro cuprosc y cloruro mercurico en cantidades.
pequeiias., '
V Ia mezcla se deja por espacio de varios dias @ la

temperatura ambiente o puede acelerarse la reaccidén a calen

" Puede emplearse uno de los catalizadores solos o
mezclados en proporciones de 4/1 y 7/2 ete.,
Las ureas obtenidas pasan luego a carbodiimidas

por deshidratacién con Cloruro de Tosilo en Trietilamina se

solicitante:
_ TeCl - }
R~ NH =C0 -NH =R’ o R -N =C =N -R°
(02”5) N

EiAbalgnce te materias es el siquiente: ' -

— e

1
-4
3

4

PRE o
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Diciclehexilearbodiimida 3000 gr
Metanol ‘ 6000 gr
catalizador 1gr
Florenlucina : 1260 gr

Y el rendimiento obtenido en Trimetoxi-benceno es de 1.100 gr .

En resumen la Patente de Invencidn que se sollicita de

beré recaer sobre las siguientes:
A

REIVINDICACIONES

1. Nuevo procedimiento para la preparacién de Trimeto-
xibenceno Simetrico, que se caracteriza porgue se emplea co-
mo agente metilante de la Floroglucina, para pasar a Trime-
toxibenceno Simetrico, isoureas de formula general: RN =C
<OQH5)‘“ N H R’, tratandose pof tanto de 0~CHz JN,NiéiSusti-
tuldas, en que los radicales R -R’'pueden ser iguales o dife-
rentes.

2. Nuevo procedimiento para la pareparaciég de Trime-
toxibenceno Simetrico, segln la reivindiacién primera, éarqg
terizado porque el solvente puede ser Dimetilsulfoxido; ngg
‘tilformamida, Dimetilacebamida ete., ;

3. Nuevo procedimiento para la preparacidén de Trimeto-
xibenceno'Simetrico, segin la reivindicaéién primera, carac+
terizado porque se pueden emplear diferentes metilisoureas

N,N-Zdisustituides, segin los radlcales indicados a continua-

cibn:
1.~ A = R® = Ciclohexil
= Lo - ~CH -
2.- A =CgH, . R 0(:>N OH,-CH,,
3.- R =CHy R” = (CHB)Z =NwCH ,=CH ,~CH
4= R =+R*w NOC.H - -

276 4
Buw A = A%= OH~CH,
Go= A = R’= CHy-CH,

o et AY ks T - C4n
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{to de fusién=52-569 siendo notable por su analisis elemental

|ademds de-las propiedades de ser insoluble en el agua, solu-

7.- R = CHyy A= n.Butil
8.~ R =-t.Butil R'= Me.
Haciendolo reaccionar con la canbidad equivalente d?
Floroglucina en un autoclave calentado a 90-1009, con manto
de vapor, durante 20 horas, con un rendimiento apréximado fg
nal de un 70 %.
4, Nuevo procedimiento para la preparacién de Trime-
toxibenceno Simetrico, segin las anteriores reivindicaciones)
caracterizado porgue el producto final, que posee la .formula
siguiente:

EH

3
0

(:Hao(:(cm3

Se presenta en forma de agujas blancas finas, de pq$

P.M. = 171

sus espectros infrarrojos, U.V. y por resonancia nuclear mag
netica;'y presentando dos bandas caracteristicas, una a 3,9
p;p.m} Y otra a 7,2 p.p.m. y una relacidén de los valores Qe

. : |
integracién de 3 a 1 en cada una de las bandas antes citadas
ae -

ble en etanol, acetona, y la mayoria de los disolventes orgd
nicos.

| 5. Se reivindica pdr 4ltimo como objeto sobre el
qué ha de recaer la Patente de Invencidn gque se solicita;Nﬁg
VO PROCEDIMIENTO. PARA IA PREPARACION DE TRIMETOXIBENCENO SI-
METRICO. |

N e
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Todo conforme Queda descrito y relvindicado en la

presente memoria descriptiva gque consta de siete piginas meca

nografiadas.,
Madrid, 26 diciembre 1.973

BERNARDO UNGRIA
DD

.’ -
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