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JARDI",

MEMORIA D&SCRIPTIVA

TLia presente invencién se refiere a un procedi~
miento para la obtencién de N-alquil carbamatos de la 2,6-

di-(hidroximetil )piridina, de la férmula general

Lo L F ]

RNH~G-0CH;™ ¥ \CHQO-g—NHR (1)

siendo R un Adtomo de hidrdégeno o un grupo metilo o etilo,
Segin la invencidén se hace reaccionar la 2,6~

di(hidroximetil)piridina con fosgeno, a baja temperatura en

un medio orgdnico inerte y apropiado, resultando el dicloro-
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formiato de la 2,6-di(aidroximetil)piridina, de férmula

general
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5, » Cl..'c’..OCH2 Nﬁji‘\CHao.g.cl (11)

En wna segunda fase del procaso, se hace reac—
cionar el citado cloroformiato (II) con amoniaco o aminas

de férmula general
R-NH, (I11)

1.0, donde R tiene el mismo significado antes expuesto, de cuya
reaccién resulta el producto de férmula-generaii(§5, objeto
de 1a invencién, '

La primera fase del proceso ¢s convenients sea
realizadsz a baja temperstura, siendo recomendgble en este

15, caso trabajar a temperaturas alrededor de los -20¢C, adop~
tando las debidas precauciones dado el cardcter de ele-
vada toxicidad del fosgeno.

En su realizacibn es muy importante trabajar
con enfirgica agitacidén y procurando que la entrada de ga-~

20, ges gl seno de reaccién se verifique a través de placas
porosas, con ¢l fin de obtener una supsriicie de contacto
mayor entre la fase liquida y gaseossa.

También es conveniente que durante el proceso
se mantenga el seno reaccionante bajo aimésfera de nitré-

25, ' geno y en medio completamente anhidro, .

Como medio de reaccién puede resultar idéneo
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cualquier disolvente orgénico inerte, como éter; totrahi-
drofurano; acetonitrilo, etec.

Con objeto de facilitar 1la explicacién se
dan los sglguientes ejemplos; con cardcter ilustrativo
y no limitativo de la invencién,

EJEMPLO 1

En un baldn de vidrio, con una capaci-
dad de 1,000 ml y provisto de dos entradas de gases, refri-
gerante y sistema de agitacidn, se introducen 600 ml de éter
y 5 gr de 2,6~di(hidroximetil)piridina, La mezcla se enfria
convenientemente a una temperatura de unos -200C, mediante
un bafio de acetona y didxido de carbono sélido, Cuando la
solucidn elcanza la temperaturs de ~202C ge hace pasar una
corriente de fosgeno durante 2 horas; manteniendo durante
todo el tiempo una agitacién enérgica,

’ Transcurrido este Periodo; se corta el paso
de fosgeno y se comienza a pasar mgtilamina, hasta que
el bafio alcanza la temperatura ambiente; seguidamente se
calienta a reflujo durante cuatro horas, Se destila el
dter hagta sequedad total y el s6lido se cristaliza en
metanol,

De este modo resultan 6 gr de di(N-metil-car-
bamato) de 2,6-di(hidroximetil)piridina, con punto de
fugibn 134-1352C, y con el siguiente anélisis elemental:

Calculado Hallado

Carbono 52,17% 52,21%
Hidrbégeno 5,97% 6,004
Nitrogeno 16,594 16,05%

Su espectro de absorcibn en el UV presenta



uwn méximo a 271 nm,

Sw espzctro de IR, con pagtilla de bromuro
potésico, 3ié las siguientes bandas: ' A
3340, 2940, 1720; 1515, 1460, 1380, 1240, 1150, 1135,

54 1025 y 995 om =,

EJEWPLO 2

Se sigue el mismo sistema de trabajo y con
los mismo agentes reactivos del ejemplo anterior, g
excepcidn de ser usada etilamina, en lugar de la metil-

10, amina,

De este modo se obtiene el di(etilcarbamato)

de 2,6~di(hidroximetil)piridina, con punto de fusibn de

125-12620, y con el siguiente andlisis elemental:

[l
av

Calculado Hallado

15, Carbono 55,505 55 4 40%
Hidrégeno 6,81% 6,90%
liitrégeno 14,949 14,62%

Su espectro de absorcién en ol UV presenta un
méximo a 271 nm,
20, Su ospectro de IR, con pastilla de bromuro
potdsico, dié las siguientes bandas;

3300, 3100, 1720, 1520, 1460, 1340, 1250, 1160 y 1070 cm™L,

° -—

NOTA

Descrito el objeto del presente invento, se de-
claran nuevas y de propia invencibn las siguientes reivin-

25, dicaciones;

1. Procedimiento para 1la preparacién de derivados



5.

10,

!

OHCH2

20,

0.

(=

Iy

25,

NN

RN .
/U b 01,00 s | A\c T
N s i ‘ : - g
i i c;.«0~ocnz/‘\n- H,0-C-C1

de la piridina, mds concretemente de¢ N-alquil-carbamatos

de 2,6-di(hidroximetil)pividina, de la Térmula general

0 (I)

RNH—B—OCHZ//L\\N' H Omé»NhR

donde R representa hidrégeno, o un grupo metilo o etilo,

caracterizado porque, en una primera fase, se hace reaccio~

nar, a baje bemperatura y en un medio disolvente orgénico
ingrte, rosgono con 2,6-di(hidroximobil)piridina, segin el

esqusma

PN
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¥, el eloroformiato obtenido se trata, on uma segunda fase
del procesdo, con amoniaco o aminas de la férmula generel
R»ﬁHz, donde R tiene el mismo significado expresado antes,

de zcusrdo con ls ecuacibn

[ Xy 0 A 0
' ‘,cl\\c H + RNH I //H:\ I
N~ H,0-C~CL 2 RNII—8-00H2 NZ \CH2 0-~C-NHR

2., FProcedimiento, segun la reivindicacién anterior,

caracterizado porque, de un modo profercente, durante la pri-~

——



mera fase del proceso, se mantienen temperaturas inferiores
a -102C, conduciéndose la reaccifn bajo atmbésfera inerte y en

un medio anhidro.

3, Procedimiento para la prepar@cion de derivados

5e de la piridina.

Segln se describe y reivindica en la presente
memoria descriptiva que consta de seis hojas foliadas y

escritas a miguina por uwna sola cara.

Madrid, a 21 de Enero de 1974

De8.  JAIME ISERN
p- P

Firmado: FELIPE PRIETO &
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