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La invención .:e refiere a un nuevo procedimien- 
. to para la obtención de 2,6-diaciloximetil-piridinas de fór­
mula general (I)

R. JC - 0 - OHp - -CH^ - 0 - COR^ (I)

..5 En la fórmula general (I) aon y Rg igualos.; 

y significan hidrógeno ó alquilo con 1 -.4 átomos de Carbol
no. - . -

10

Los compuestos de fórmula general (I) son, con 

excepción del derivado del acetilo, donde R^ y Rg signifi­

can el grupo metilo, nuevos compuestos y valiosos produótos 

intermedios para la obtención de varios medicamentos que. ac­
túan sobre la circulación sanguínea y el corazón, asi, por

f R) f Rejemplo, para piridinol-carbamato, Prodectina'- ', Anginina^ 
Sospitan^\ ,

15

20

23 .

Para la obtención del piridinol-carbamato se, La 
empleado según la literatura hasta ahora solo la 2,6-diacé- 
toximetil-piridina. . ' . *

Para la obtención de la 2,6-diacétoximetil-piri 
dina se conoce por la literatura hasta ahora solo el método 

según el cual de 2,6-lutid:.na se forma el N-óxido y éste se 
hace reaccionar.con anhídrido acético a la 2-metil-6-acéta-. 

toximetil-piridina. De ésta se obtiene entonces, por ulte- . - 
rior formación del N-óxido y acetilacíón la 2,6-diacetoxime- 

til-piridina (O.H. Bullitt: Am. Soc. 2§i 1370/1954/; V. Bo- 

schelheide: Am. Soc. J76, 1286/1954/; E. Ochiai: J. Org. Chém, 

¿8, 535 '1953/;. s. Gingsburg: Am. Soc. 481 /Í957/; V.T. 
Treynelis: Am. Soc. 80. 6590 /1958/; Tetsuzo Kato: C.A.

559 b /1963/; patente japonesa ns 14222/4$, O.A. 22, 19444 c
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En este procedimiento se forman en la reacción 

de acetilación varios distintos productos secundarios en can 

tidad considerable que solo en parte se pueden retirar de la
2.6- diacetoximetil-piridina. Para la utilización industrial 
de este procedimiento se realizaron experimentos que condu­

jeron a la solicitud de pa tente húngara RI $57 "Nuevo proce­
dimiento para la obtención de acetoximetil-piridinas", pero 
también con este procedimiento mejorado se puede obtener 

una mezcla conteniendo un 75 - 80 % de 2,6-diacetoximetil- 

piridina. en un rendimiento máximo del 89*5 % (Ejemplo 2).
El producto es adecuado para su ulterior elaboración, por 

ejemplo, para la obtención del ya mencionado piridinol-carba 
mato, pero el rendimiento del procedimiento es sin embargo 
relativamente reducido, pues el rendimiento referido a la
2.6- lutidina en piridinól-oarbamato es de aproximadamente 

un 15 %.
La síntesis de las 2,6-<üaciloximetil-piridinas 

a través de la formación de los N-óxidos tampoco se puede i 

emplear en todos los casos; la 2,6-diformilmetil-piridina, 
por ejemplo, no se puede obtener según este método. Tampoco ¡
para la obtención de compuestos conteniendo cadenas de alqui}

!
lo mas largas se pudieron encontrar indicaciones en la lite-j 

ratura.
Para la obtención de las monoacetoximetilrpiri- 

dinas se conoce por la literatura un método (T. Nato y otros:
J.Pharm. Soc. Japan, 1228 /1955/ ) según el cual 2-cloro4

¡
metilpiridina se calienta en medio ácido acético glacial con} 
acetato sódico anhidro en ni tubo de bomba durante 8 horas t 

a 190°C. Indicaciones xobre el rendimiento no frg..ran en la
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'.literatura cibada. .
La síntesis empleada por Kato es.t.á muy. difúndi- 

.. da' en la química orgánica preparativa (Houben-Weyl: Methoden 

- der órgahischem Chemie, IV edición, 8, 341). 'Se emplea ante 

.todo para los derivados de halógeno de fácil reacción-y ba-jq. 
'condiciones da laboratorio se puede realizar en forma relaté 
. vamente sencilla y con buenos rendimientos. Asi; , por. ejemplo; 
del ploruro p-nitrobencílico, que.con respecto a la'capaci^ 

dad de reacción , es el mas parecido a d'lpyow^lpiríd§a¿^;; 
se puede obtener,por reacción con acetato sódico'fundido J 

en ácido gcático hirviendo en el-plazo dj9j8^^^orjM'''^l--A'' 
avetáto plnitróbenoilico en' un rendimiento Jdei*- -78.-r 82 

(Órg. Synt. Colí. Voí.111. 630). . r * * ;1 ---i.- 
= - Loe derivadpá* dé piridinia. '-ae*'Có^port^^rlÍc'.yl.'

tantó, en. comparación con el cloruro p-nítrobencilicci.enfor-; 

tea anormal, pues solo se pueden .hacer reaccionar bajo condí*^ 

ciones considerablemente mas ebergicas, En la literatura"úo 

se ha hallado ninguna indicación'"sobre ̂ talee-'Meccipnée^d#'' 
lasdiclorometilpiridinas.

Este método no se puede fealizaÍB Índustriaímén4 
te debido a las condiciones de reacción extremas, ya quepa--' 
ta la reacción se han de.emplear^ acetatos alcalinos .áhhidiM. .; 

Estas sales son muy higroscópicas y por lo tanto* sóIcJŝ ...'¿'.̂  

pueden deshidratar inmediatamente antes de sü empleo.pór fu-. 

^ión.La reacción se desarrolla debido* a la presencia'derlas; 

hales alcalinas en un sistema heterogéneo., : por lo caéÍ;-^'-%^. 
importancia fudámental la desmenuzaciÓn de loa acetatos al-- 

t.alinos a la finura necesaria. La désmenuzaoión de la.fusión 
.deshidratada bajo condiciones absolutamente secas no- es in- 
dustriaimeate realizable. ' '



De los demás nátodos de esterificación, que se 
emplean en general en la practica de la química orgánica, se 

conoce para la obtención de las diaciloximetilpiridina otro 

procedimiento. Según este procedimiento se obtiene por reac­
ción de la 2,3-dihidroxime;ilpiridina con cloruro de ácido 

trimetoxibenzoíco el trime;oxibenzoato deila 2,6-dihidroxi- 

metilpiridina (patente belga nS 812 127). Este mátodo no se 

puede aplicar sin embargo al presente caso, ya que las 2,6- 
dihidroximetilpiridinas solo se pueden obtener por hidrólisis 
de las 2,6-diacetoximetiIpiridinas.

Por lo tanto, para la obtención de las 2,6-di- 

. hidroximetil-pirimidinas solo se conoce por la literatura 

un único mátodo, esto es, la acilación del N-óxido de la
2.6- lutidina. Esta mátodo, sin embargo, no es de aplicación ¡
general pues solo es conocido para los derivados acilicos y 

en la industria solo realizable bajo malos rendimientos. 
Además, en la literatura solo se hallan indicaciones para la 

obtención de la monoacetoxmmetilpiridina, el mátodo para 
ello descrito es industrialmente irrealizable y no permite { 

esperar grandes rendimientos. [
Al comprobar la acilación de la 2,6-diclorome- }

tilpiridina, especialmente la posibilidad de la reacción a <

2.6- diacetoximetilpiridina se ha descubierto, sorprendente­
mente que de la 2,6-diclorometilpiridina en presencia de 

como mínimo la cantidad molar de bases terciarias con ácidos 
Carboxílicos álifáticos inferiores se forman las 2,6-diacil- 

oximetilpiridinas en un rendimiento prácticamente cuantitati 

vo.
El objeto de la invención os, por le tanto, un !

. íproce.imiento para la obtención de las 2,6-diaciloximetilpi-'
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R-lOO 0 CH. O
N'

- CHg - 0 - CORg (.1)

donde y Rg tienen un significado idéntico y representan 

hidrógeno o alquilo con 1 - 4 átomos de carbono.-'
Los compuestos de fórmula general (I) se ob­

tienen según la presente invención de derivados de piridina 

de fórmula general (II) *

CE. ^  - CH - X (II)

donde X significa un átomo de halógeno, haciendo reaccionar 

los compuestos de fórmula general (II) en presencia de di- * 

solventes orgánicos con uña cantidad como mínimo molar refe­

rido al átomo de halógeno, de una amina terciaria y de!un 
ácido carboxílico alifático con 1 - 4 átomos de carbono a 

una temperatura que se encuentra entre 0°C y el punto de e- 
bullición de la mésela de reacción, el producto obtenido se 

aísla de la-mezcla y, en caso deseado, se purifica.

La invención resulta sorprendente pués según la 
literatura no era de esperar que la 2,6-diclorometilpiridi- 
ha presenta una mayor reaccionabilidad que, por ejemplo, el 

Cloruro p-nitrobencilico. Sin embtargo se forma la 2,6-di- 

ñcetoximetilpiridina bajo condiciones mas benignas-y con me­

jores rendimientos que, por ejemplo, el p-nitrooencilacetato 
. d partir de cloruro p-nitrobencílico. Este reconocimiento es 

Especialmente sorprendente debido a que en la reacción con -

acetato sódico la 2-clorometilpiridina es considerablemente
* !

menos reactiva que el cloruro p-nitrobencilico. '
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También es sorprendente que las 2,6-diaciloxime 
tilpiridinas se obtengan con el procedimiento de la presente 

invención prtóticamente sit productos secundarios y en un 
rendimiento cuantitativo, pues segán la literatura hubiese 

sido de esperar también la formación de sales cuaternarias 

de la 2,6-dicLorometilpiridina y de las aminas empleadas en 
exceso. Por I. Stuchlik (Chem. Listy, ¿0, 662 /1956/ ) se 

demostró que de cloruro bencílico y trietilamina a 70 - 75°C 

ya en el plazo de 5 horas se forma la correspondiente sal o j 

cuaternaria en un rendimiento dei 91 %.
Para lá realización del procedimiento.segán la 

presente invención se disuelve la 2,6-dihalogenometilpirimi- 

dina en un disolvente orgánico y después se hace reaccionar i 
con la cantidad como mínimo equivalente, calculado sobre el 

halógeno, de una amina terciaria y de un ácido carboxilico 
alifático con 1 - 4  átomos de carbono. La reacción trans- !
curre en el plazo de algunas horas prácticamente en forma j 

cuantitativa. En la mayoría de los casos (en dependencia de 
la ciase del disolvente empleado) se separa durante la reac­
ción la sal de la amina terciaria. Esta se retira por filtra­

ción. El filtrado contiene prácticamente solo la 2,6-diacil-{
t

oximetilpiridina en estado disuelto. El disolvente se retí- ¡ 

ra del filtrado bajo presión atmosférica o en vacio. El pro-] 
ducto en bruto obtenido es 2,6-diaciloximetilpiridina al 

95 - 100 %, prácticamente pura.
Como disolven;e orgánico se puede emplear cual­

quier disolvente que no reaccione bajo las condiciones de 

reacción con los reactanten. Como disolvente inerte entra por 
ejemplo en consideración el acetato de otilo, acetato de bu-! 

tilo, benceno, tolueno, xilono, oiclohcxano, uiisopropilóter,



tetrahídrofurano, etcétera. También puede ser conveniente el 

empleo de mezclas de disolvente;
En una forma de ejecución preferente del proce­

dimiento de la presente invención sirve uno dé los reaótw^ 4.̂ 
tes o su mezcla como disolvente. En éste .caso se 
plear naturalmente la amina terciaria y/o ai* ácido. cai^dyí^/4 
lico en exceso. Si como disolvente se emplea uno de los r/eac: 

tantos o la mezcla de ambos, entonces el tiempo de reacción 
será mas breve y también se simplificará el aislamientp^el;:; . 
producto. En éste caso se vierte la mezcla de reacción;- das- ... 
pués de terminada lá reacción, sobre hielo y el producto se 

extrae de la solución acuosa con un disolvente, por ejemplo, 

un hidrocarburo clorado, preferentemente cloroformo. El di­
solvente se evaporan De esta manera se obtiene en un rendi­

miento del 95 - 99 % un producto con una pureza del 96 
100 %. . .. . . ' .

Como aminas terciarias se pueden/emplear triél- 

quilaminas y/o aminas hetei-ociclicas, por ejemplo, trietií- 
amina ó N-metilpiperidina.

, La reacción se efectúa a temperaturas entre O^C 
y el punto de ebullición de la mezcla de reacción. Cénreac- 

tantes correspondientemente seleccionados transcurre la reac­
ción ya a temperaturas relativamente bajasen forma aproxi- - 
Uñadamente cuantitativa, solo el tiempo de reacción resulta' 

borrespondientemente mas largo. Por lo tanto es mas ventajo- 
be trabajar a temperaturas mas altas, convenientemente en las 

proximidades del punto de ebullición, ya que entonces la reac 

ción ha terminado en el plazo de algunas horas.

La ventaja del procedimiento consiste en .que cot 

una tecnología muy sencilla se pue e )bte^er en rendimiento

-  3 -
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prácticamente cuantitativo un producto tan puro que se pue­

de someter sin ulterior linpieza a las siguientes reaccio­

nes, por ejemplo, a la hidrólisis descrita en la solicitud 

de patente ungara nS RI-53* s la 2,6-dihidroximetilpiridina. 
El procedimiento de la presente invención es también ventajo­
so con respecto a su realización industrial ya que para la 

obtención de las diaciloxámetilpiridinas no es necesario 

partir de diclorometilpiridina pura. Por ejemplo, también 

se puede emplear el producto en bruto que se obtiene por j 

cloración de la 2,6-lutidina y que contiene un 85 % de 2,6- 

diclorometilpiridina. De este producto se puede obtener, re­
ferido a su comtenido en 2,6-dicloromotilpiridina,.la di- i

acetoximetilpiridina pura en un rendimiento del 90 - 99 %* -
!

Otra ventaja del procedimiento de la presente invención con­
siste en que con su ayuda tambi'en se pueden obtener diacil- 

oximetilpiridinas cuya síntesis no se logró aún de otra ma­
nera, por ejemplo, el derivado diformilico, que mediante i

¡
otros procedimientos solo se obtiene en unos rendimientos }
extraordinariamente, exiguos. }

!
Resumiendo se puede indicar que con el procedí-¡ 

miento de la presente invención para la obtención de l^s ¡ 
-diaciloximetilpiridinas se elaboró una síntesis de aplicación 
general que con tecnología sencilla da buenos rendimientos y i 
cuya aplicación en la industria es muy económica. ¡

La estructura de los nuevos compuestos obteni­
dos se demostró por espectroscopia infrarrojo, análisis ele­
mental asi como mediante comparación con sustancias de refe-: 

cencía obtenidas segán otros métodos. La pureza de las sus- ! 
t¿uicias obtenidas se controló por espectroscopia uitraviole-! 
La, cromatografía de gas y métodos ti .Trimétricos. '

i
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El procedimiento de la presente invención se 
explica con mas detalle en los ejemplos siguientes.

Los cromatogrnmas indicados en los ejemplos se - 
registraron ea una columna de vidrio silanizada de 2,4 m de 
longitud, 3 -a-a de diámetro interior, a 100 - 200°C, conté--" .. 
niendo el gas de arrastre m  1 % de liquido distribuidor 
OV-17 y la columna se habi.í llenado con soporte cromo Q.

Las comprobacjones cromatograficas de capa del­
gada se.efectuaron con gel de sílice G (Merck) en capas de . 

0,25 mm de espesor empleándose como eluyente una mezcla de 

cloroformo y acetato de etilo en proporción de 50:50 y como* 
revelador vapor de iodo.

La extinción especifica de..la 2,6-diacetoxime- . 

tilpiridiná asciende a ^ * 383 ( 269 nm).

sE.i emolo 1
5,28 g (0,03 Q¡oles) de 2,6rdiclorometilpiridina 

se disuelven en 50 ce de acetato de etilo y a la solución 

se le agregan bajo agitación 3,43 ce (0,06 moles) dé acido 
acético glacial y 8,32 pe ^0,06 moles) de trietilamiba. La 

mezcla de reacción se calienta y se hierve durante.12 horas 

bajo reflujo. Despules de unos 15 - 20 minutos después de co­

menzar la ebullición se inicia la separación del hidrpcloru- 
;ro de la trietilamina. Transcurrido el tiempo de reacción 

indicado se enfría la mezcla a unos 20°C y la sal separada 

se separa por filtración. El filtrado sé evapora hasta se­
quedad. . ' ' '

Se obtienen 6,55 g de 2,6-diacetoximetilpiridi- 

ha en forma de un aceite amarillo pálido. El contenido en sus_ 
tancia pura, determinado espectrometricaménte, asciende a un:
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94,2 %; esto corresponde a un 92,3 % del rendimiento teóri- j 
co. El producto se puede seguir empleando directamente. !

tediante fraccionamiento del producto en bruto 

a 5 Torr de presión se obt; ene a 166 - 168°C con una pérdi­
da por purificación de un :o %, un aceite incolor cuyo con­

tenido en sustancia pura dtterminado espectrofotométricamen- 
te por ultravioleta ascience a un 98,8 %. n ^  = 1,4966.

Ejemplo 2

3)52 g (0,02 moles) de 2,6-diclorometilpiridina 
se disuelven en 35 ce de ácido acético glacial y se mezcla 
con 5,06 cc (0,044-moles) de N-metilpiperidina. La mezcla 

de reacción se hierve a 116 - 118°C durante 12 horas. Des-
¡

pués se evapora a 13 - 15 cc y se diluye con 30 cc de agua. j
!

El pH de la solución se ajv sta con carbonato potásico sólido j
t

a 8. Después se extrae con 3 x 10 cc de cloroformo. Las fa- j 
ses cloroformicas se reúnen, se clarifica con 0,20 g de car-j 
bón activo y después de filtrar se evapora hasta sequedad. i 

Se obtienen 4,40 g de un aceite amarillo pálido, cuyo conte-í 

nido en 2,6-diacetoximetilpiridina asciende a un 96,9 %, lo j 

que corresponde a un 95)5 í* del rendimiento teórico. El pro-! 
ducto es adecuado para su ulterior elaboración.

i
i¡

Ejemplo 3 !

17,61 g (0,1 moles) de 2,6-diclorometilpiridina 
se disuelven en 88 cc de ácido acético glacial y se mezcla 

Con 41,5 g (o,3 moles) de trietilamina. La mezcla de reac­
ción se hierv 3 durante 5 ñoras y después se evapora a unos 
'oO - 70 cc. después de diluir c.n 200 cc de agua se ajusta 

el pH de la solución a 8 - 9 oon carbonato potásico sólido.
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La solución se extrae con 4 x 50 cc de cloroformo, las fases 
clorofórmicas se reúnen, se clarifica con 2 g-de carbón ac­

tivo y después se evapora.

Se obtienen 22,10 g de un aceite amarillo claro 
que contiene un 98,2 A  de 2,6vdiacetoximetilpiridina. Esto 

corresponde a un rendimiento del 97;4* %* El producto es adê - . 
cuado para su ulterior elaloración.

.10

15

20

Ejemplo 4

5,28 g (0,03 moles) de 2,6-diclor.ometilpiridina 

se disuelven en una mezcla de 3,43 cc (0,06-moles) de ácido 

acético glacial y 53 cc de trietilamina* La separación de 
los cristales comienza ya ni calentar. Después del tiempo 

indicado se evapora la mezcla de reaccióp hasta sequedad.

La mezcla oleginosa-cristaiina obtenida de. esta manera se di 

suelve en 50 cc de cloroformo, la solución se lava tres ve- 
ves, cada una con 25 cc de agua y después se.seca sobre sul­

fato sódico anhidro. Después de filtrar, clarificar y.evapo­
rar el disolvente se obtienen 6,27 g de un aceite amarillo. 
El producto contiene un 96.,1 % de 2,6-diacetoximetilpiridina 
lo que corresponde a un 93.6 % del rendimiento teórico. El- 
producLO es adecuado para.su ulterior elaboración.

25

Ejemplo 5

5,30 g (0,02 moles) de 2,6-dibromometilpiridina 
se disuelven en 53 cc de ácido acético glacial y se mezcla 

con 8,30 cc (0,06 moles) de trietilamina. La mezcla de reac­

ción se nierve- entonces durante 7 horas, se evapora a unos 
15 cc y se diluye con 30 cc de agua. El pH de la solución se 
ajusta a 8 con carbonato potásico sólido y la solución sé
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extrae entonces tres veces, cada una con 20 cc de cloroformo 
Las fases clocofórmicas reunidas se lavan neutro con agua,se 

seca.sobre sulfato sódico anhidro y se clarifica con 0,2 g 

de carbón activo. Después de filtrar se retira el disolven­
te. Se obtienen 4,20 g de un aceite amarillo pálido que con­

tiene un 97)4 % de 2,6-diaoetoximetilpiridina. Esto correspot 
de a un rendí alentó del 94 2

Ejemplo 6 - ;

10,96 g (0,06 moles) de 2,6-diclorometilpiridi- 

na se disuelven en 53 cc de ácido fórmico y se mezcla con
25.0 cc (0,16 moles) de trietilamina. -La mezcla se hierve 

durante 6 horas, después se evapora a unos 40 cc y se vier­
te sobre 120 cc de agua. E3 pH de la solución se ajusta a 8 

con carbonato potásico sóljdo, la solución se extrae cuatro 

veces, cada una con 50 cc ce cloroformo. Después de reunir
y clarificar las fases cloroformices se retira el disolvente, 

áe obtienen 11,5 g de un aceite marrón claro que contiene un
97.1 % de 2,6-diformilmeti3piridina. Esto corresponde a un

!
rendimiento del 95)5 % de la teoría. El producto en bruto se. ¡ 

fracciona en vacio. P.eb. 130 - 132°C/3 Torr. nj^ - 1,5145. { 
El producto fraccionado tiene un grado de pureza de un 99,7 J 

y según la cromatografía de g as y de capa delgada es prac- j 

ticamente puro.

Análisis para C^H^NO^ (H = 195,13

Calculado: 0 55,38 % H 4,65 % N 7,18 % 0 32,79 %
Encontrado: 0 55,28 % H 4,59 % N 7,20 % 0 32,70 %

55,34 % 4,65 7,27 % 32,68 %
La 2,6-diformilmetilpiridina es un compuesto nuevo. '



' * ' . .<5.

- - ' - Í..4 - / '

. * * - * ' . * * 
templo y ^

 ̂ 10,56 g (0,06 moles) de 2,6-diclprometilpiridÍ- 
na se disuelven en 106 cc de tolueno y a la solución se le 
agnégañ 9,85 oc (0,132 mol.ss) de ácido*. n-ppopióhi{^''iásí:^^/ J 

mo 18,3 cc (0,132 moles) d.. t f i é . ^ i l h m i ñ á ^ ' ^ a ^ l u c ^ ¿ ^ ¡ t  
hierve durante-11 horas. La.'sal'* que se *sépára?¡iúra4té*;¡'; 

.ebullición se separa por filtración'y él' f ii'trádo *'* séi-íaV̂ '-'.'''̂  

-con. agua, después con solución al* $ de'.'hiarógénécárbon§^;''.'.i 
sódico y finalmente de nuevo neutrocopn agua. -La. só,^i&.*'s$-.

. 10 seca con sulfato sódico anhidro, después sé cláTifíqa'-y.^Ía^^ * 

mente se filtra. Después de .evaporar bajo presión reducida;. : 
se obtienen 14,70 g de prometo en bruto qué contiene un 

95,5 % da.2,6-di-n-própionilmetilpiridina.- Esto corresponde. * 
a un rendimiénto del 93tl % de la teoría. .

. 1 5 El producto en bruto se fracciona bajo una prér 

sión de 5 Torr. La fracción principal qúp'jse-'ohtiénef^';-!^.? *; 
169 C tiene un grado de pureza de un 99,8 %, n ^ * '1,4889̂ *̂;.';- " 

. El producto . es prácticamente puro: según; éi'*éror-. ̂ 
matograma dé gas y'de capa delgada. .

' ¿0 ; Análisis pa¿a * ^ ^ < 7̂ ^ - ^ * ' - ' ^ ^ . ^ ' ^ 
Calculado: C 62,14 % * ' H í.,82 % N 5,57 %. --;0\25^ ''

. Encontrado: C 62,0? % . H-h, 90. % N- 5,50 i 
. 62,11 % 6,81 % . 5,34 % *..''.25¡'59';̂-," ' 

. La 2,6-di^ñ-propionilmetílpiridina es un compuesto nuéyp.

25 Ejemplo 8 -'-*. - --'* '

. . 88 g de 2,6-diclorometilpiridina en bruto, (prérr. . 
ducto con u n .85 % de sustancia pura obtenido porcloración* 
de la 2,6-lútidina) se disuelven en'440.ee de ácido acético 

concentrado y se mezcla con 207 cc de trietilamina. A*a mezcla

*



de reacción se hierve duraite 6 horas,, después se evapora 
bajo presión mas reducida a la mitad de su volumen y se vier 

te sobre 1000 cc de agua. La solución acuosa se extrae con 

4 x 100 cc de cloroformo. Las fases clorofórmicas se reúnen 
y primeramente se lavan con solución al 5 % de hidrogenocar- 

bonato sódico y después con agua. La solución se seca sobre 
sulfato sódico anhidro, se clarifica con carbón aftivo y 

después se retira el disolvente. Se obtienen 10$ - 110 g de 

un aceite que contiene un 8$ - 90 % de 2,6-diacetoximetilpi- 

ridina. Esto corresponde a un rendimiento de mas de un 95 % 
de la teoría.

La 2,6-diacetoximetilpiridina en bruto obtenida 

de esta manera se puede seguir elaborando directamente, por 
ejemplo, hidrolizar a la 2,6-dihidroximetilpiridina.

N O T A
Descrita suficientemente la naturaleza de la 

invención, asi como la manera de realizarla en la práctica, 
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente in­

dicadas son susceptibles de modificaciones de detalle en 

cuanto no alteren su principio fundamental.

R e i v i n d i c a c i o n e s :

1. Procedimiento para la obtención de 2,6-diacil-
oximetilpiridinas de fórmula general (I)

COR2 (I)

donde y Rp son idénticos y significan hidrógeno o alquilo
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con.1 - 4  átomos de carbom a partir de derivados de piridi- 

na de fórmula general (II)

X - CHg - " -CHg - X. (II)

donde X significa un átomo de halógeno, caracterizado,por- 

.5 . que los derivados de piridina de fórmula general (11) donde 

el significado de X es el arriba indicado, se hacen'reaccio- . 
ñar en presencia de disolventes orgánicos con la cantidad 
como mínimo molar calculado sobre el halógeno, de una amina 

terciaria y un ácido carboxílico alifptico con 1 - 4 átomos 

10 de.carbono a temperaturas entre 0°C y el punto,de ebullición 

de la mezcla de reacción, el producto obtenido se aísla de 
le mezcla y, en caso deseado, se purifica.

15

2. Procedimiento según lá reivindicación 1, carac-
.terizado porque como disolvente orgánico se emplea un disol­
vente orgánico indiferentes con respecto a los reactantes o 

un exceso de uno de los reactantes o de ambos reactantes.

3. . Procedimiento según la reivindicación 1, carac­
terizado porque como amina terciaria se emplea una trialquii 
bmina ó una amina heterociclica, preferentemente^-trietilaminí.

20 Procedimiento según la reivindicación 1, carac­

terizado porque la.reacción se efectúa, en el punto de ebulli- 

bión de la mezcla de reacción.

p. ' Procedimiento según la reivindicación 1 para

la obtención de 2,6-diformilmetilpiridina, caracterizado por­

*
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que 2,6-diciorometilpiridina se hace reaccionar con ácido 

fórmico.

6. Procedimiento según la reivindicación 1 para 

la obtención de 2,6-di-n-propionilmetilpiridina, caracteri­
zado porque 2,6-diclorometilpiridina se hace reaccionar con 
ácido n-prppiónico.

7. Procedimiento para la obtención de 2,6-diacil- 
oximetilpiridinas, tal y como queda sustancialmente descrito 

en la presente memoria.

!sta memoria consta de 1? hojas escritas a máqui
!

ita por una sô .a cara. . }

¡ MAR. 1976
Madrid

¡
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