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Memor ia d e socriptiva

Esta Patente de Invencidn tiene por objeto un
nuevoe procedimiento para la prepargcién de un derivado
terpénico denominado §—1soborni1-3,4—xilenol (1) cuya for
mule desarrollada es .

OH

CHg

H3
y del que son conocidos sus efectos terapduticos, como

eficaz antisdptico de las vias respiratorias, .
Este procedimiento se caracteriza por el empleo
de materias primas de fdcil adquisicidn, simple manejo y
baja toxicidad, por la utilizacidn de una técnica muy sen
c¢illa, por la formacidn de umn nuevo prodﬁcto intermedio,
no descorito hasta ahora, por el uso de disolventes ordina-
rios y por la comsecucidn de substancias de gram calidad
Y ventajoso precio, -

SegUn este procedimiento se hacen reaccionar
canfeno (II)y bencil 3,4~-xilil eter (I11) obtenido por
reaccidn de 3,4~dimetilfenol y cloruro de bencilo, y te-
tracloruro de estafio disueltos en tolueno, Bn las ndecun-
das condiciones de concentracion y temperatura se formn
bencil 8,4~dimetil-6uisobornilfenil eter (IV) . Este otnrr

es faocilmente hidrolizable por suave calefaccidn en presen
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cia'de dcido clorhidico disuelto en alcohol. El1 proceso

se puede representar por el siguiente esquema: .

o

0-CHy =~ 0-Cllg
L
\
+ — |
= Hy i
CHg CHy
(11) ' (111) (1v)
0-CH,
—r +CL}I/02H50H
_ 8 Cllg
- (1v) . (1) A

.Para facilitar la comprensidn de la Patente y sin
que ello pueda -considerarse, en modo alguno, limitacidn de
su alcance, se da como ejemplo la 8ipguiente preparacidn,
LJEMPLO, -

Preparacidn de 6~isoboyrmil—8,4-xilonol,~

a) Bencil 3,4~dimetil~6-isobornilfenil eter.

Se disuelve 1é4 gr.(1,2 molé.)'de canfeno cn 250
nl;. de tolueno: ée.enfria la solucidn a 0° C. y se ahaden
10 ml, de toetracloruro de estailo. Luego manteniendo la tem

peratura entre 0% y 52 C, se adiciona gota a gota uma solu-

cidn de 64 gr. (0,3 mols) de bencil 3,4-xilil eter en 100 ml,
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de tolueno. Terminada la adicidn Se mantiene la mezcla reag

¢ionante a 0% C. durante 48 horas,

La Solucidn toludnica se lava con agun, Sosa cdus-—
tica al 10% y agua hasta pH neutro. Se separan el toluenmo
y el exceso de canfeno por:destilacién al vecio y se recris
taliza el residuo con metilcellosolve"” (monoeter metilico
del etilenglicol), Con ello se obtienen 77 gr. del eter iso
bornilico como un sdlido blanco que funde a 103 - 104° c.

El benocil 3,4~dimetil=6~isobornilfenil eter es so-

luble en etér de petrdleo; parcialmente soluble en alcohol

etilico e isopropanol e insoluble en agua, metanol y butanol.

Su espectro infrarrojo presenta las siguientes ban

das de absorcidn

1.610 oMy 1 suesseecccocsal(6,21 gm,)
1.5054cm.-1 cessseasscssee (6,64 nm,)
1.450 em,=! ... 0000000 . (6,90 nm,)
1.266 em,~1 ......00000..(7,90 nm),
840 cm.~1 ... e.e00vve0s(11,90 nm.)
730 em.=1 ... ....00004.(13,70 nm,)

695 cm.-l ..0.0.‘0!..!.(14,38 nm.)

b) 6-isobornil~8,4~-xilenol,

Se suspenden 70 gr. (0,2 mols.) del etér anterior
en 1,600 ml. de dcido clorhidrico 8N en solucidn alcoholica
y 8e calienta a reflujo durante 6 horas. Se destila ol al-
cohol a presidn ordinaria; Se extrae el residuo con 200 ml.

2 2
de tolueno, se lava la solucidén toluenica con agua, sosa

ceusticas 10% y agua, hasta pH neutro. Se seca la solucidn-

i
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con Bulfato sddico y se destila el tolueno, TI residuo

se oristaliza con dcido acético acuoso con lo que se obtig
ne el ‘B=isobornil=3,4=xilenol en forma de s8dlido blanco
que pesSa unos 37 gr, 'y funde a 95 = 96° ¢.

-N 0 T A

Se reivindica como objeto dela Presente Patente

de Invencidn
1.~ Procedimiento para la preparacidn de un deri-

vado terpénico, denominado 6-isobornil-3,4-xilenol, repre-

sentad por la fdrmula. oH

- CH

}
. ch
caracterizado por: 3
a) hacer reaccidnar bencil=3,4~xilil eter y canfeno disunl-
tos en disolvente organico en presencia de um cataliwador

/. Q .
acido y a 0 ~-6" de temperatura, obteniendo comp producto

intermedio el bencil 3,4~dimetil-6~isobornilfenil eter de

I & .
[:::::::]~CH3
CH3

b) Hidrolizar este bencil 3,4~dimetil ~6-isobornilfenil eter.

formula
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‘ecalentdndolo suavemente en presencia de dcido clorhidrico

en solucidn alcoholica;a temperatura comprendida entre
50 - 90° c.

2,- Procedimiento para la preparacidn de un
derivado terpénico denomiinado 6-isobornil-=8,4 ~xilenol se=
g&n la reivindicacidn anterior, caracterizado por.rouliznr,
la reaccion del bencil-3,4-xilis eter con caﬂfeno en pre~
sencia de tetracloruro de estafio y en presencia de disol-
ventes orgdnicos,

3.~ Procedimiento para la preparacidn de un deri
vado terpénico demominndo 6-isobornil- 83,4-xilenol segin
la reivinﬁicuoién primera caracterizado por realizar la hi
drdlisis del bencil &,4-dimetil~6—isobornilfenii eter con
dcido clorhidrico eh soluciﬁn alcoholica y a temperatura
comprendida entre los 50 y los 90 ¢ c,

’4.~ frocedimiento para la preparnci6n de un deri-
vado terpémnico. |

Lsto memoria consta de seis paginas oscritas por
una sola cara,

BARCELONA, 22 JUL W77

P.A.
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