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MEMORIA DESCRIPTIVA
Xa presente invención se refiere a un procedimiento para 

la obtención de produotos de fórmula general
OH

donde S pueda ser cualquier sustituyante alquilo lineal o ramifica* 
do, cicloalquilo e irilalquilo, de preferencia satos dltimos# Ĥ s 

10$ concretamente, & tiene principalmente la estructura de la fórmula

donde es un grupo alquilo inferior (0̂ a 0̂ ) y n ytede enriar 
15$ de O a 4$ "

R1 mencionado procedimiento se lleva a cebo haciendo reag¡ 
clonar primeramente el compuesto de fórmula 9-bromo acetll-2-hÍdrô  
xibensoato de metilo con dlbencllamina en un solvente orgónidc de 
polaridad media# Ona ves finalisada la reacción, se tmta el produce 

20$ to en un medio orgánico con cloruro de hidrógeno, con lo que ge' ob* 
tiene el clorhidrato de N, H-dibenoilglicil dalloilato da metilo de 
fórmula

CH0H
CHg -m - R

OH
^  ̂ oooMe

oooHy m
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Posteriormente, este producto ce somete a una reacción de 
amonólisis en presencia de una solución acuosa o alcohólica de amo­
niaco# variando el tiempo y la temperatura, eegdn cada producto.

Ordinariamente# la reacción se completa, al cabo de unas 
6 horas, a temperaturas comprendidas entre 40 y 50H 0.

Con la reacción mencionada se obtiene N, N-dlbencilglicil 
salicilamina de fórmula

OH

Finalmente, en un último estudio del proceso, se realiza 
una reacción de condensación entre N,N-dibenoÜglicil salicilamida
y una oetona adecuada, preferentemente de fórmula general

R ,  -  00 -  (C H g )^

donde R̂ y n tienen la misma significación anterior,
Simultáneamente a dicha reacción, se somete el .producto 

a hidrogenación catalítica a presión normal, con lo que se produce, 
al mismo tiempo, la r$aoción. de reducción del grupo caFbonllo y la 
hidrogenóllsis de los restos dibencilo, Dicha reacción se Heva a 
oabo en un medio polar, preferentemente etanol o metanol, a una tem­
peratura del orden de los 20 a $0S 0, siendo adecuados como cataliza 
dores platino o paladio sobre carbón activado.

Realizada esta reacción, el producto se aísla en forma 
de clorhidrato, el cual puede purificarse por cristalización en 
un solvente adecuado,
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Paira facilitar la oomprsnión 4a cata procedimiento y sin 
que ello pueda considerarse como limitación del objeto de seta pa­
tente# se describen a continuación los siguientes ejemplos!
B T EM P ia  t

Preparación de clorhidrato de 3-Mdroxi-5** ̂ î hidroxi*2* 
[(i--metil*3*fenil*3*propil)aminq] etil} benzamida

a) Clorhidrato de y.K*dfbenoilalióil salioilato de metilo 
200 g do dibencilamina se adadieron con agitación a una solución 
de 100 g de 3*broaoaeetil salioilato de metilo en 200 al de motil* 
stüoetona.

Apareció inmediatamente un precipitado# pero la agitación 
y el reflujo continuaron durante 1*5 horas. Se dejó enfriar y se 
filtró. Se avaporÓ el disolvente a presión reducida. NI residuo 
se disolvió en 1,500 a& de óter etílico y se pasó una corriente de 
cloruro de hidrógeno gas, Se formó un precipitado, que ce filtró y 
crietalizó, de metanol y acetato de etilo* dando 206 g de oldrhidx̂  
to de N,N-dibenoilglicil salioilato de metilo. P,f, 173*1763 §,

3) ̂ .̂ dibencilaUcil.ealicilamid̂ a.
A una mezcla de 1,000 mi de dioxano y 1,000 mi de amoníaco ácúoco
comercial concentrado se añadieron 130 g do clorhidrato de j?*-H*di+. 
benoilglicil salioilato de metilo, Se dejó 15 horas a 503 C* y.con 
agitación, Cuando por cromatografía* de capa fina no se detectó 
producto de partida* se evaporó a presión reducida* hasta que sólo 
quedó agua. Apareció un precipitado que se filtró y reoristalizó de 
acetato de etilo dando 07 g de N,N-dib*ncilglicil salicilamida*
P.f, 163*1693.

c) Olorhidrato de 2-Mdroxi-5-^ î idroxi*2* ĵ í1-metil*3̂  
-fenil*3*propil)aminc]etil_ĵ
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40 g N,H-dibenoMglioil salioilamida y 22 g de boncilaootona ao 
añadieron & 222 atl do metanol, 9 mi do deido acltico y 1,43 g do 
paladio/C active el 10% y 1)43 g do piatino/3 activo ol 10%, So
hidregoad a 30$, una vos enfriado y (separado el catalizador, ea ova 
pord ol filtrado a sequedad y so disolvió oa 90 al do otanol#

So aHadid una aducida do 3 g do deido clorhídrico ea 30 

H& do otaad y despula 123 al do Itor, La aducida so onfrld a Os 
y precipitd ua adlido que ao vocviataliad per dos vocea do atsnel- 
aeotato do otilo dando 23,3 g,
P,f, 185-188$
I.R* 1340, 3170, 2930, 2780, 1663, 1633, 1410 car̂

elemental 0 H d X
Tedrico 62,63 6,86 9,74 7,68
Hallado 62,64 6,86 9,68 7,63

BfEMPI# 2

100 g do N, N-dibenoilglioil aalicilaaina y 24 g do 4**boaoil pjrcpio- 
nona oo aSadieron a 220 al do otead, 9 d  do doido saltico y 3 g 
do paladio/0 activo al 10%, So hidrogend a- 30=)$ Ó, USaa voz enfriado 
y aoparado ol catalizador, ao evapord ol filtrado a aoquodad, NI re­
siduo ao vocriatalizd do etaael acetato do otilo dando 16,6 g,
?,f, 131$ 0,

Sorda independientes del obgoto do la invonoidn loa pro- 
perdones do loo coaponentaa omplaadca, diapeoitivoo, tiempos y tem­
peraturas propioa paro llevar a la prdotica ol procedimiento descri­
to, siempre que las variaciones que ao introduzcan no afecten a ou
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Se reivindica como objeto de la presente Patente de Xa*
veneldm

l*+*Rrocediaiento P̂ ys la preparación de compuestos del 
tipo 1-amino-(4 ̂-4ü,droxi-̂  ̂*carbo3̂ mido)fenil-2-etanol# que ae ca­
rácter! aa esencialmente por el hecho de hacer reaccionar 5-broao 
acetil-â hidroxibenzoatc de metilo de fórmula

OH

con dibencilaadna para obtener# por tratamiento con oloruro da 
hidrógeno# al clorhidrato de N# N-dibenci3̂ LÍcil salioilató de 
metilo de fámula

OH ' - -

haciendo a continuación hacer reaccionar amonólieie del producto 
anterior en un medio acuoso o polar# con lo que se obtiene la 
amida de fórmula
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OR

haciendo reaccionar finalmente# en ana tercera etapa# 3a amida ante­
rior en metilo alooh&too con una cetoaa# preferenteHMmte en fdrmuia 

10# general

R ^ - o o ^ ^ -  < O  7

donde R̂  es un radioal alquilo inferior (3̂  a 3̂ ) y a varia dé 0 a 4, 
1%+ realizandoee simnltaneamente oon eeta reacción una hidrogenacidn a 

presidn atmoefdrioa# catalizada por platiw y paladino sobre carbdn 
activo# a temperaturas comprendida* entre 40 y 30* 3* con lo que se 
obtiene un compuesto del tipo 3̂ Mdao-(4'*̂ droxi*3̂ ôarboxamido )f e- 
nil-2 etanol# cuya fdramla general es 

20# OH
OONHg

OHOH
¿Hg -  RH R

23# 2t#-PR0CE0IMIENT0 PARA. LA PREPARA3I0N DR 00MPC3SM S DEL

TIPO l*Am0-(4'-HXDR0n-3'
Sean cuales fueren la* cireunetanoia* que concurran con

la esenoiaüdad propia de la misma#



Consta la presenta Kenoria descriptiva da ocho páginas 
mecanografiadas por ana sola cara#

Madrid, 31 mayo 1979


	Bibliographic data
	Description
	Claims



