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MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invencién sc refiere a una nueva eje—
cucidn, simplificade y mejorada, de ung serie de roaccionos
conduccnios a la obtencién de egteres carbdnicos de doriva~
dos hidroxislquilarflicos, estos dltimos con una estructura
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Ry= =0-CH,~CHOI-CH,
Ry= ~0CH,, -CH,, -H

Ry= -H, ~C1

OH ¢ ~CHOH~CH,, O

Tos ésteres carbamicos de los derivados diclicos en
particular los 1,2- ¥ 1,3—propanodi51icos, son productos con
accidn farmacoldgica usados cn terapéutica como relajantes mus-
culares, asi en la mitigacién de espasmos musculares y en el tra-
tamiento de miositis, cspondolitis, bursitis y artritis, ¥
cmpleandose asimismo como coadyuvantes en fisioterapia.

Gracias o la téenica desarrollada por los quimicos
D. José M2 Vallds Plana, vy D. José Arso Plasencia, domiciliados
en Barcelona, G/ Burdeos, n® 13 ¥y Rbla. Catalufia n 87, respec—
tivamente, es posible la obtencidn de estos esteres mediante un
proceso wnitario simple, formsndo a partir del derivado didlico
y de cerbongto de dietilo una dioxoléna intermedia ciclica de
cuya subsiguicnte smonolisis se obtiene el ester carbimico. Se -
utiliza como Unico disolventc organico el carbonato de dietilo,
uno de los propios roacfivos cmpleados en ¢l proceso, ¥y se sim-
plifica ademds dicho proceso al no hacerse neccsarios, ni el
aislamicnto de la mencionada dioxolona, ni la eliminacidn,
previa a la obtencidn del ester carbamico, del catalizador
v del exceso de carbonato de dietilo emplecados, ¥ 51l no
realizar otro proccso de purificacion que la simple elimina-
cidn de sustancias ajenas a2l compuesto dcscado que gquedan
en ol 1iquido mnadre, lo cual se lleva a cabo por separacidn
mecanica de éste, seguida del lavado con agua del producto.

Se parte, para la obtencidn de estos éstires carbami-
cos, de los respectivos derivados hidroxialquilarilicos a
los cualcs se adiciona carbonato de dictilo, en cantidad ve-

. . . o o ’ .
rigble pero sicmpro supericr a la necesaria estequiometrica~
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monte, para sonseguir con ello su wtilizacidén adicional coro
disolvon?o. Ia reaccidn requicre la adicién do un catalizador
alca;ino, tel como motéxido sbdico, carbonato potdsico anhidro,
ctee, ¥ lo oliminameidn por dostilacidn del alcohol otflico
formedo on la glcoholisis, conducente a' la obtencidn de la Jio-
xolona cfclicay ya moncionada como producto intermedio, cn

la sinﬁ0sis total dol cster carbdmico. Obtonida ya dicha dio—
xolona, la formacidn subsiguiente del cster so comsigue por

la adicidn sobrg la primora, disuclta on el cxceso dc carbo-
nato de dictilo, de una solucién acuosa de amonfaco concon-— ‘
trado, tanbidn on oxceso, ol cual actda sobre la dioxolona
rompiondb ol anillo y dando ol estcr_carbémico corrcspondion-—
to; destruyondo a la vez por hidrélisis ol mencionado exco-
s0 de carbonato de dietilo cmplcado cono disolvonto.

Do la solucibn acuosc anoniscal sc separs ol ogtor,
cen forma cristalina, ol cual sc alsla mecénicamente del L1i-
quido medre por centrifugacidn o filtracidbn, so lava con agué
¥y s0 sccae

Parg le ﬁejor comprensidn de todo lo expucsto so
dan a continuacidn unos ojemplos ilugtrativos para la précti-
ca del objeto do lg prescnte Invencidn, aunque se ontenderd
que pucde llovarse a csbo en otras formas de realizacidn que
difieran on detalle de la expueste on la degscripeidn a titulo
do cjomplo y a las cuales alcanzard la nmisma proteccidn que
para las comprondidas en el espiritu de las reivindicaoionos;

EJEMPIO I

En un natrez do fondo rodondo do 2 litros do oape-

cidad, provisto de boca de cargs, agitodor,mecdnico, de re-

frigerente do condonsecidn y celofaceidn, se cargan 1,615
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Molos dc 3—~(o-metoxifonoxi)-1,2-propanodicl y 3,246 Moleg

de carbonato de diotilo. Sc tapa la boca de carga, sO ponc
en marcha ¢l agitelor y so conccta la calefaccidn y el agun
del refrigerante. Cuando el 3-{o-metoxifenoxi)-l,2-propano—
diol sc ha diswolto on ¢l cerbonato de diotilo sc adicionan
0,021 Moles de metéxido sddico on gsolucién metendlica al 30%
(p/p)e AL cabo de unos minutos sc inicia le doscarge al ex—
torior del etonol liberado en la roaccibn, do cuyo destila~
do sc rccogerdn unos 233 g '

Una voz degtilado el ctanol, so deje onfriar cl
natraz hasta una tompersturs interior de unos 608C; sc colo-
ca un refrigerante de reflujo y sc afladen por la boca do
carga dol natrez unos 7,2 Moles do amonfaco on solueibn acuo-
sa al 23% (p/v). Finalizada diche adicidn, se deja unas 20
hores cn agitacidn, soparando lentomente en forma cristali-
ns 3-(o-motoxifenoxd )=1,2-propancdiol l~carbamato. Dospubs
s¢ afladen por la boca de cerge 1,2 litros do ogua ¥y s¢ Pro—
cede a la elim;nacién, nodiante borboteo de aire a trevés
dc la solucidn, de la nayor parto del amonfaco rosidual. 4
continugcidn el precipitedo sc filtra, sc lava con agua ¥
se seon e 609C, obteniéndose esi 250~260 g de 3=(o=notoxi-
fonoxi )~1,2-propanodiol l-carbamato, de punto do fusién 92—
8480C.

EJEMPIO IT

En wn reactor andlogo al deserito cn ol Ejerplo I,
sc cargon 1,615 Moles do 3~(o~toliloxi)-l,2-propanodiol y
3,246 Moles de carbonato do dictilo. Sc sigue un proccso and~
logo al detellado on ol anterdor Bjerplo, poro utilizendo

0,015 Moles de carbonato potdsico anhidro, o iguslos canti-
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dores do mmonfnco concentrado y agua dostilada. So obtiononl
asl 240-250 g de 3m(o—toliloxi)~l,2—propanodiol l-carbanato,
de punto de fusidén 92-932C.
EJFMPIO III , '
En un reactor andlogo el descrito en ol Ejemplo I,
so cargan 1,615 Moles de 3=(p-clorofcnoxi)-l,2-propanodiol
v 3,246 Molos de carbonato dec dictilqo So gigue un proceso
andlogo ol detellado on el Ejomplo I, efiadicndo igualos can-
tidedos de nmetdxido sddico, amoninco concontrado y agua dog-—
tiledn. Sc obticnen 260-270 g de 3-(p-clorofenoxi)-1, 2~pro-
penodiol l-osrbemato, de punto do fugidn 89-910C.
EIMPTO IV
fn un rosotor andlogo el doserito en ¢l Ejomplo I,
so cargen 1,615 Mcles do l-fonil-l,2-ctanodiol y 3,246 Molss
do carbonato de dioctiloe Sc siguc un proceso endloge al do-
tallado cn ol,Eﬁomplo I, afladiondo igualos cantidadcs do mow
téxido sfdico, amonfaco concentrado y ague destilades Sc ob-
ticnen 200-210 g do 2-hidroxi-2-foniletil carbemato, do pun~

to0 do fugidn 111e-1122C.

— —
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REIVINDICACIONES

Dogorito el objoto del prosonte invento, lo que
gc doclara nuevo y do propia invencidn, compronde las si-
guiontes roivindicaciones:

1.~ Procedimionto do obtencidn de csteres de dori-
vados hidroxialquilarflicos escncislmente conducido por al-
coholisis cnmtre wn derivado didlico y carbonato de dictilo,

capioanlo ogto dltimo on cantidad vorisble pero siemproe su—
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perior g lg cstequiomdtrica, a fin de conseguir su utilize-
cidn adicional como disolventc, gin limitacidn del posible
ugo do otrog disclventes susceptibles do ser afindidos al cor—

bonato de dictilo; caracterizedo porquo la reaccién se llova

a ccbo cn una sola etapa, con adicidn a la nosa reaccionanto
de un catalizador; preforcntenentc metéxidos o carbonstos
alcalinos on cantidad variable bicn on estado slido o on go-
lucidn y sin aislemionto ni purificacién del producto intor-
medio do weaoeidn, so climinen ol ocatalizador y ol exoeso do
carbonato de dictilo cmpleados, por hidrélisis cn la misna
golucidn acuosa amoniacal utilizedn como rcactivo ¥, Sin puw
rificer ¢l producto obtonido, sc sopara mecdnicanente del
1fquido ﬁadre, por filtracibn o centrifugacidén, lavando scguie
damente con agua y sccando el producto rosﬁltanto.

2, Procediniento, scgin la reivindicacidn anterior,
caractorizado por utilizarsce cn colidad dc digolvonte ol pro-
Pio rcactivo, carbonato de dictilo, en proporcidn variable
Pero siempre superior a la nocosaria cstoquionbtricemente, sin
limitacién del uso opcional de otros disolvontos susceptibles
de scr afiadidos al primoro.

3+~ Procedinmicnto, sogin la roivindicacién princra,
caracterizado por @tilizersc profcrontomente on calidad do co-
talizadores motdxide sédico o carbonato potdsico anhidro, on
cantidades variebleos y on cstado sélido o cn solucidn.

4o~ Procedimicnto, scgln la reivindicacién primora,

. caractorizado por llovarsce a cabo la reaceidn on una sola

ctape, sin scperacidén del producte intcrmedio de roaccidn,
ni dol catalizador, ni del exceso de carbonato de diotilo

cnploados.
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5e¢~ Procelimiento, sogdn las reivindicacionos se—
guada y torcera, ceracterizado porguo cn su rcalizascidn, se
degtruye el oxecso do carbonato de dietilo y ol catalizmador
con la nisma golucidn acuose concentrade noceseria pare la
obteneidn f£ingl dol ecgtor.

6o Procediniento, gegln la reivindicacidén prinora,
caracterizado on su realizacidén porque, sin purificaocidn del
producto obtonido, sc procedc a le scparascidn necdnica dol
liguidc madro, soguido del lavado con ague y posterior scos='
do del producto.

. Te~ Procodinmionto de obtencidn de osteros do dori—
vados hidroxialquilarflicos.

Scglin se describe y roivindica on la prosente nono-
ria doseriptiva que consta de 7 pdginas foliadas y escritas
a naquing por une sole de sus corag.

Modrid, a 25 ABR. 1975@
Peas JAME ISERN]
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Firmado: JOSE L. MORA
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