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PATENTE DE INVERNCION

por  VEINYE afioa

solicitada en Espafia a favor de ROCADOR S.A. entidad de nacio
nalidad espafiola, domiciliada en ESPLUGUES (Barcelona), C/Cla
vé, 92-112, por "Procedimiento para la obtencidn de N—(nicoti

noil-l-éxido)-O-[(p—clorobenzoil)-fenoxiisobutiri}7-etanolami

NAMN, = = m . = = o - o oo = B R I I i

MEMORIA  DESCRIPTIVA

La presente invencidn, tal como indica su enunciado,
se refiere a un procedimiento para la obtencidn de N-(nicoti
noil-1-6xido)-0-/{p-clorobenzoil)~fenoxiisobutiril/ etanola-

mina, de férmula estructural:

’CTB A
CO.NH-CH_~CH, ~00C-C -0 o~ Som
= } 2 2 | - 8 —

El procedimiento. segin la invencidn, se caracteriza
fundamentalmente porque se hace reaccionar la N~(nicotinbi1—
-lféxido)-etanolamina con una cantidad equimolecular de clo-

ruro de (p-clorobenzoil)-fenoxiisobutirilo, en el seno de un
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disolvente inerte y en presencia de una amina lerciaria que
actia como aceptor del cloruro de hidrdgeno desprendido en la

reaccidn. M e MR ME e Gm We e W mm W e e B mm e e e e e e e e

La amina terciaria estd preferentemente elegida den--
tro del grupo formado por piridina, trietilamina y dimetilami

1inan  mE Gm M R e = A e W B W Ee e e e e e e W Em we e e e ww aem e

El procedimiento se conduce preferentemente afladiendo
lentamente el cloruro de (p-clorobenzoil)-fenoxiisobutirilo a
una disolucidén o suspensidn de la N-(nicotinoil-l-gxido)-eta-
nolamina y la amina terciaria en el disolvente inerte a tempe
ratura de reflujo. Finalizada la adicidn, se prolcnge el re-
flujo durante algunas horas para completar 1a reaccidn. Se -
enfria la mezcla. Si el disolvente usado es soluble en agua,
se precipita el producto de reaccidn crudo con exceso de agua
y se disuelve en un disolvente drganico insoluble en agua co-
mo cloroformo, benceno o tolueno. %Esta solucidn o bien la -
mezcla de reaccidn fria cuando se haya usado un disolvente en
agua, se lava con solucidn diluida de carbonato addins y lue-
go con solucidn de cloruro sddico hasta neutralidad. EL ex--
tracto orgénico se seca con sulfato addico anhidro, se filtra
Yy se evapora & sequedad. El residuo se disuelve en un disol~
vente apropiado para su recristalizacidn como acetlona o alco-
holes de bajo peso molecular (isopropanol, etanol, ete.) se -
decolora con carbén activo, se filtra y se deja cristalizar -

el producto, = = = = = - = - - - . - .- .- ... - .-
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El procedimiento de la invencidn responde al siguien-

te esquema: = = = = = = & . . m e h e e e o m e - - — - = -
/. +  £1-0C-C-0 c 1—
Sy | )
Y : CH
3 | 3 .
| | o
_ ICO.NH-CH2- CHQ-—ooc-rl:-o-@-g-Oc;
N CH
N 3
3
0

Para facilitar la comprenéidn de las idens, expuéstas,
a continuacidn se describe un ejemplo de raalizuuién del éro—
cedimiento segin la invencidn, el cual debido a su cardcter -
ilustrativo, deberd considerarse desprovislo de tcdo alcance

limitativo respecto & la proteccidn legal que se solicita. -

EJEMPLO

En un matraz de fondo plano de 100 ml,, pfovisto de
sglitacidn magnética, bafio termostatado, refrigorante de reflu
jo con tubo de cloruro célciéo y embudo de adicidn, se colo—-
can 2 gr. (0'01099 mol) de N-(nicotinoil-l-gxido)-etanolamina.
Se afiaden 40 ml. de benceno y 0'868 gr (001099 mol) de piri-
dina. En el embudo de adicidn se coloca una disolucidén prepa
rada con 4'07 gr. (0'01099 mol + 10%) en 20 ml., de benceno.

Se calienta el bafio y cuando la mezcla del matraz refluja, se
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le gotea con agitacidn, y manteniendo el reflujo, la solucidn
contenida en el embudo de adicidn, Finalizada la adicidn se
prolonge el reflujo durante tres horas y, sin necesidad de -
efectuar lavados acuosos, se evapora la mezcla a seguedad. El
residuo se disuelve en 40 ml. de sopropanol hirviendo, se de-
colora con carbdn activo cinco minutos & ebullicidn, se fil-
tra, se lava vaso y filtro con 20 ml de isopropanol hirvien-
te y los filtrados se concentran a 40 ml, y se dejan crista-
lizar una noche en refrigerador. A la maflana siguiente se -
filtran los cristales, se lavan con un poco de isopropanol -
frio y se secan a vacio. Se obtienen as{ 4'65 grs. de pro--
ducto (87'7%) que recristalizado en 50 ml, de acetona. inclui

da decoloracidén con carbdn activo, rinden 3,54 gr. de crista

les blancos que funden a 149'5 - 150 20, = =~ = = = = = = =
Se comprobd su identidad con ayuda de: = « - - - -
Andlisis elemental: = = = = = @ = = = = © = = = = = = o — ~
Cc H N Cl

Composicidn tedrica en %  62'18 4'80 5'80 7'34

% determinados experimen- 61'87 4'82 6'02 7'70
mentalmente 61'99 4'73 5'91 7447

Espectroscopia infrarroja: = = = = = = o0 = = = = = w - - o

Presenta a 1740 em™t

banda correspondiente a vibra-
ciones de tensidn del enlace c=o del grupo éster a diferen-
cia de la N-(nicotinoil-l-dxido)-etanolamina de partida y -
mentiene la banda de vibraciones de tensidn del enla&e c=0 -

del grupo nicotinamido que aparece en el producto final a



1660 cm-1 Y en el de partida aparecia, ligeramente mds bajo;r

A los efectos consiguientes se declaran de novedad y
propiedad para Espafia, sus territorios y plazas de soberania,

las reivindicaciones que siguen., = = = = = = = = = = = - ~ -~




REIVINDICACIONES

1.~ Procedimiento para la obtencién de N-(nicotinoil-

~1-dxido) ~0-/Tp~clorobenzoil)~fenoxiisobutiril/-etanolamina

de formula estructurals = = = = = =m m m = = = = = = = = - -
5 CIiI3
-CH,~-CH_~00C~-C~ 1
CO.NH CH2 CH2 00C T 0-((::>>—g~{<::>>-c
U CH3
N
)
0
10. caracterizado porque se hace reaccionar la N-(nicotinoil-1-

-§xido)~etenolamina con una cantidad equimolecular de cloru
ro de (p-clorobenzoil)-fenoxiisobutirilo, en el seno de un
disolvente inerte y en presencia de una amina terciaria que
actia como aceptor del cloruro de hidrdgeno desprendido en

15, laresceile = = — - @ o - - - - - - . = - = -

2.- Procedimiento segin la reivindicacidn 1, carac-
terizado porque la amina terciaria es elegida dentro del -

grupo formado por piridina, trietilamina y dimetilanilina,-

3.~ "PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE N-(NICOTI-
20, NOIL-1-0XIDO)-0-/TP-CLOROBENZOIL) ~FENOXIISOBUTIRI L/~ETANO~
' LAMINAY, = = = = o e e e e e m e e e e = o -

Todo ello conforme se describe y reivindica en la




presente memoria que consta de siete hojas, foliadas y meca-

nografiadas por una sola de sus caras.
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