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p o r  VEINTE a ñ o s

s o l ic i ta d a  en España a favor de ROCADOR *"S. A. entidad de nació 
nalidad  española, dom iciliada en ESPLUGUES (B arcelona), C/Cla 
vó, 92-112, por "Procedimiento para l a  obtención de N -(n ico ti 
n o il- l-ó x id o )-0 -/(p -c lo ro b e n zo il)-fe n o x iiso b u tir il7 -e tan o lam i 
n a " . ------------------------------------------------------------------------------------

MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invención, t a l  como in d ica  su enunciado, 
se r e f ie r e  a un procedimiento para l a  obtención de N -(n icó ti 
n ó il- l-ó x id o )-0 -¿ fp -c lo ro b e n z o il) - fe n o x iiso b u tir il7  e tan o la - 
mina, de fórmula e s tru c tu ra l:

El procedimiento, según la  invención, se ca ra c te r iz a  
fundamentalmente porque se hace reaccionar l a  N -(n ico tin o il-  
-l-óx ido)-etanolam ina con una cantidad equim olecular de c lo ­
ruro de (p -c lo ro b e n z o il)-fen o x iiso b u tir ilo , en e l  seno de un



diso lven te in e r te  y en presencia de una amina te r c ia r ia  que 
actúa como aceptor del cloruro de hidrogeno desprendido en la  
reacción . - - - - -  —  - - - - -  ----------  ----------------  -------

La amina te r c ia r ia  e s tá  preferentem ente eleg ida den— 
$. tro  del grupo formado por p ir id in a , tr ie t i la m in a  y dimetilami 

l in a .  -  —  ---------------------------------------------------- --------------------

El procedimiento se conduce preferentem ente añadiendo 
lentamente e l cloruro de (p -c lo ro b en zo il)-fen o x iiso b u tir ilo  a 
una d iso lución  o suspensión de la  N -(n ic o tin o il- l-ó x id o )-e ta -  

10. nolamina y la  amina te r c ia r ia  en e l d isolvente In e rte  a tempe 
ra tu ra  de r e f lu jo . F inalizada la  ad ic ión , se prolcng?, e l  re ­
flu jo  durante algunas horas para completar la  reacción. Se -  
e n fr ía  la  mezcla. Si e l  d iso lvente usado es so luble en agua, 
se p re c ip ita  e l  producto de reacción crudo con exceso de agua 

1 5 , y se d isuelve en un d iso lvente orgánico inso lub le en agua co­
mo cloroformo, benceno o tolueno. E sta solución o bien la  -  
mezcla de reacción f r í a  cuando se haya usado un d iso lvente en 
agua, se lava con solución d ilu id a  de carbonato sódico y lu e­
go con solución de cloruro sódico h as ta  n eu tra lid ad . E l ex— 

20. tra c to  orgánico se seca con su lfa to  sódico anhidro, se f i l t r a  
y se evapora a sequedad. El residuo se disuelve en un d iso l­
vente apropiado para su re c r is ta l iz a c ió n  como acetona o alco­
holes de bajo peso molecular (isopropanol, e tan o l, e tc .)  se - 
decolora con carbón ac tiv o , se f i l t r a  y se deja c r i s ta l i z a r  -  

25. e l  p r o d u c t o . ----------------------------------- —  - ---------------- ---------
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El procedimiento de l a  invención responde a l  sigu ien ­
te  esquema: - -  ----  -  -  -  ----  - - - - - - - - -  ----  -  -  ----

0

Para f a c i l i t a r  l a  comprensión de la s  id eas, expuestas, 
a continuación se describe un ejemplo de re a liz ac ió n  del pro­
cedimiento según l a  invención, e l  cual debido a su ca rá c te r  -  

15. i lu s t r a t iv o ,  deberá considerarse desprovisto  da todo alcance 
lim ita tiv o  respecto  a l a  p ro tección  le g a l que se s o l i c i t a .  -

EJEMPLO

En un matraz de fondo plano de 100 m i., provisto  de 
ag itac ió n  magnética, baño term ostatado , re fr ig e ra n te  de re f lu  

20. jo con tubo de cloruro calcico  y embudo de adición, se colo— 
can 2 g r . (0*01099 mol) de N -(n ico tin o il-l-ó x id o )-e tan o lam in a . 
Se añaden 40 mi. de benceno y 0*868 g r (0*01099 mol) de p i r i -  
d ina. En e l embudo de ad ición  se coloca una d iso lución  prepa 
rada con 4*07 g r. (0*01099 mol + 10%) en 20 mi. de benceno.
Se c a lie n ta  e l  baño y cuando l a  mezcla del matraz r e f lu ja ,  se2 5 .



le  gotea con ag itac ión , y manteniendo e l  re f lu jo , la  solución 
contenida en e l embudo de ad ic ión . F inalizada la  adición se 
prolonga e l  re f lu jo  durante t re s  horas y, s in  necesidad de -  
e fec tua r lavados acuosos, se evapora la  mezcla a sequedad. El 
residuo se disuelve en 40 mi. de sopropanol hirv iendo, se de­
colora con carbón activo cinco minutos a eb u llic ió n , se f i l ­
t r a ,  se lava vaso y f i l t r o  con 20 mi de isopropanol h irv ien - 
te  y los f i l t r a d o s  se concentran a 40 mi. y se dejan c r i s ta ­
l i z a r  una noche en re fr ig e ra d o r. A la  maRana s ig u ien te  se -  
f i l t r a n  los c r i s ta le s ,  se lavan con un poco da isopropanol -  
f r ío  y se secan a vacío . Se obtienen a s í 4*65 g rs . de pro— 
ducto (87*7%) que re c r is ta liz a d o  en 50 mi. de acetona, incluid 
da decoloración con carbón ac tiv o , rinden 3,54 g r . de c r i s ta  
le s  blancos que funden a 149*5 -  150 se . -----------------------------

Se comprobó su iden tidad con ayuda de : - . —  .

A nálisis elem ental: ----------------
C H N Cl

Composición te ó r ic a  en % 62'18 4'80 5'80 7*34
% determinados experimen- 61'87 4'82 6'02 7'70mentalmente 61'99 4'73 5'91 7'47

Espectroscopia in f ra r ro ja :  -----------------------------------------------
P resenta a 1740 cm**̂* banda correspondiente a v ib ra ­

ciones de tensión  del enlace c=o del grupo ó s te r  a d ife ren ­
c ia  de l a  N -(n ico tino il-l-óx ido )-e tano lam ina de p a rtid a  y -  
mantiene l a  banda de v ibraciones de tensión  del enlace c=o -  
del grupo nicotinamido que aparece en e l  producto f in a l  a
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1660 cm'^ y en e l  de p a r tid a  aparec ía , ligeram ente más bajo , 
a 1640 c n T \ ---------- --------------------------------------------------------

A los efectos consiguientes se declaran de novedad y 
propiedad para España, sus te r r i to r io s  y plazas do soberanía, 
las re iv ind icaciones que siguen. -  - -----  - -------  -  -  **-----
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R E I V I N D I C A C I O N E S

10.

15.

1. -  Procedimiento para l a  obtención de N -(n ico tin o il-  
-l-ó x id o )-0 -^ (p -c lo ro b en zo il)-fen o x iiso b u tiril7 -e tan o lam in a  
de fórmula e s tru c tu ra l:  - -  ----  - - - - - - - - - - - - - -

caracterizado  porque se hace reaccionar l a  N -(n ic o tin o il- l-  
-óxido)-etanolam ina con una cantidad equimolecular de cloru  
ro de (p -c lo ro b e n z o il)-fen o x iiso b u tir ilo , en e l  seno de un 
d iso lven te in e r te  y en presencia de una amina te r c ia r ia  que 
actúa como aceptor del cloruro de hidrogeno desprendido en 
l a  r e a c c i ó n . ------------------------- --------------------------- - - - - - -

2 . -  Procedimiento según l a  re iv in d icac ió n  1, carac­
terizado  porque l a  amina te r c ia r ia  es eleg ida dentro del -  
grupo formado por p ir id in a , t r ie t i la m in a  y d im e tila n il in a .-

3 . -  "PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE N-(NIC0II-
N0IL-1-0XID0)-0-¿fp-CL0R0BENZ0IL)-FEN0XIIS0BUTIRIL7-ETAN0- 
LAMINA". -----------------------------------------------------------------------

O

Todo e llo  conforme se describe y re iv in d ica  en la
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presente memoria que consta de s ie te  ho jas, fo liad as y meca­
nografiadas por una so la  de sus ca ras .

MADRID -  1 Í1C. 1373 

P.A  M. CUf-EÍL SUMO!.

MCP
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