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MEMORIA DESORTPTIVA

18 presente invencidn se rei’i.ere & un procedimiento pavs
la obtencidn de produotos de fédrmula genoral
; )

?HOH

032 wl - R
donds R puede ser oualquier sustituyente alquile lineal o xerdficpe
d0, clcloalquilo & irilalquile, de preferensis estos dlﬁmoug‘ ¥dn
conaretanemte, R tiene principalmente la srtructura de Ja £Srmuls

- (o), -
31 mqlfﬁ“\

donds R{ es un grupe alquile inferior (a., o 04) ¥y 1 pede vaﬁar
de O a 4, T

El menoionade procedimianto se 1leva & 0abd haclende reag
cionar primeramente &l compuesto de fdrmuls S-bromo aaetil-?s}gidrb»
xibensoato de metilod con didencilaming e un solvente orséxxi55=:da
polaridad media, Uns ves finalizada la reaccifn, se trata el produge
t0 en un medio orgdnico con olorurn de hidrdgeno, con 1o quo. de’ obe
tiene ol clorhidrate de NyNedibenoilglicil dalioilsto do metilo de
férmila |

OH
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Posteriormente, este producto me somete & una reaccidn de
amondlisis en yresencia de una soluoién mouosa o aloohélice de mmo-
nfaco, variando el tiempo y la temperaturs. segin cada producto.

Ordinariamente, la reaccién se oompleta, &l cebo de unas
6 horas, & temperaturas ooinprendide.a entre 40 y 502 C,

Con la reaccidn mencionada se obtiene N,N~-dibencilglicil
salicilaming de férmula

OH
CONHa
A=
COCH N

Finalmente, en un dliimo estudio del proceso, se »3aliza

una reascidn de condensacién entrs N,N-dibencilglicil salicilamida
¥ una cetona adecuada, preferentemente de féxmula general -

R,‘ - 00 »- (Gﬂz)n _@ﬁ '.

donde R, y n tlenen ¥a misma aimificacidn anterior, "-;vi,;
Simltamamente 8 diclga. reaocidn, gse pomete el ,p:rfodmto
a hidrogensoidn oa.tal:(-bica a presifn normal, con 1o que se swc’duce,
el mismo tiempo, la reaccién ds reduccién del grupe carbonilo y la
hidrogendlisis de los restos dibencilo, Dicha remccidn se Ileva a
oabo en un medio polaer, preferentemente etanocl ¢ meitanol, a una tem-
peratura del orden de los 20 a 508 O, siendo adecuados como catalizg
dores platino o paladio sobre carbén activado. _
Realizada ests reaccidn, el producto se alsla en forma
de ¢lorhidrate, el‘cua.l puede purificarse por cristalizacién en

~

un solvente adecuado,
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Pars foeilitar lo comprenién de este yrocedimiente y ein
que ello pusds sonsiderarse como limitecidn del objeto de aata'paw
tente,; se desoriden a continuasidn los siguientes ejemploss
BIENPLO 1 o

Preparaciln de olarmdmté de 2»mm:1~3«-{ Tl droxiwde
[(1-metil~3etenile3eproptl Jantno] etid | vensoniaa

a) Clorhidrate ég'» N,Mbmgggiéﬂ galioilato de metilo
200 g ds dibencilamina se afiadieron con agltacidn & wia solucidn
de 300 g de S«bromoacetil salioilato de metilo en 200 mi de metile
stiloetona, '

Aperecid inmediatemente un precipitado, pere la egitacién
y el refiujo sontinvaron durante 3,5 horas, Se doid enfriay y ge
£11tx8, B¢ avapord el disolvente & presidn reducida, EL residuo
g8 disolvié en 1,500 ml de Ster stflico y me pas$ wna corrdente 4
eloruro de hidrdgens gess Se formS un precipitado, que se £iitrd ¥
oristalizd, de metanol y acetato de etilo, dando 206 g de nl«}rhiarg
%o de N,N-dibencilglioll malicilate de metiloe Pofs 1731768 Gy

b) Hledibenoilalicsl seliotlanids,
A una mezcla do 1,000 ml de dioxeno y 1,000 ml de amenfane deiose
comarcial oonoentrade- se adfisdlerun 130 g de clorhidrato de K,Mi-u-
bencilgliedl selicilato de metilo, Se dejé 15 howas a 508 Oy ¥.cen
agitecifn, Cuando por cromstografis, de capa fina no se detcté
producto da partidm, se evapord a precifn reducidn, hasta que edlo
quedd agum. Aparecid un preciplitado que se filtrd y recristalizd de
acetato de etilo dando 87 g de NyNedibenoilglieil salleilomids,
2., 163-169%,

o) Olorhidrate de g-hidro,:g-k;i 1=hi amgi..g..l {1-metilwt.

i oo o amn il ¥ beny Qi y
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40 g de N,N-dibenoilglioll salicilamida y 22 g de benoilacetona se
afiadisron & 222 xl de metanol, 9 ml de doido soético y 1,49 g de
palndio/0 active el 10% y 1,45 & de platino/U astive al 10%, Se
hidrogend & %0t, Una ves enfriado y separado el catalisador, se eva
pord el filtrado a sequedad y se Admolvid en 90 ml de etancl,

Beo aiindid wa solusidn de 9 g de foido clorhidrico en 50
ml de stamol y despuds 128 nd de Sher, Ia solucidn se enfrid a Ot
v ;méipitd w 86lido qua se reoristalisd por dos veows de atendle

. adetato de atile dando 25,5 &,

P2, 185.188¢
I.Rs 3340, 3170, 29%0, evse, 1665, 1635, 10 ol

" Andlisis elemontal S H a1 K

Pebrivo 62,88 6,86 9,74 7,68
Hallado 62,64 6,86 _ 0,68 7,63

EJEMPIO 2

100 g de Ny R-dibencilgliodd salioilmim 7 24 g 4o 4ebencil propio--
nona se afiadieron a 220 ml de etane), 9 ul de doido métieo y 3 8
de w.mxo/a aotdvo al 104, Se hidrogend a 5044, Usa ver anfrwao
¥ soparado el ostalisador, ae mpwﬂ el filirade » nquem. m rew
siduo se rearimtaliszd de ateanol aoetato de etilo dando 16,6 g
Puly 1318 O,

Serdn indepsndisntes 4ol objeto ds la .:l.nwmiﬁn las pro-

. percionss de low gomponenses emplesdos, Alspoaiiivos, tiempos ¥ teme

peraturas propios pere llevar a la prdotiu_ 81 proosdiniento dssori.
to, siempre que las varisciones que se introdusean no afscten o su
ssencinlidad,
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REIVINOIIOACIORES
He reoivindioa oomo objeto de la presente Fatenta de Inw

venciént

S 18,«Procadimiente para la prepuracidn de compuestos del
tipo l-aminoe(4t~hidroxi=~3tecarboxamido }fenilm2-atanol, que Be o
raoterigs epancialmente por el hochd de haoer yeasccionay !Mm:mo
acetile-hidroxibenzonto do metilo de férmula

OH

aoor:asr L.
con dibensilaming yara obtener, por tratamiento son olomro de
hidrdgene, e clorhidrato de ¥y N-dibenoilglioll salioilato o

15+  metlle de :Gmls _ : '
O -~ -

_eooot, |

\—---~<' O
hacienio 4 continuacién hacer remccionar amondlisis del producto

anterior en un medio acuomo o polar, con 16 yue se obtiene 1n
amida de féronile
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haciendo rescoionsy finalnente, en VA& tercers otapa, la anita ‘gvnte»
rior en metilo alaohdlios acon wma cetona, yreferentements en Lirmula

. 10, general

- donde By es un redical alquilo inferior (¢y n 043 7 n vorfa 4e 0 e 4,
38,  realisandose similtaneamente con este resocidn una hidrogenacidn a
prosidn atmosférica, oatalirads por plating y palsding sobre caxbéa
sotivo, a temperaturas comprendidas entrs 40 y 508 0, ocon }o'que se
obiisne un compuesto del tipo bmo-(vwhidmws'wmwao)fw
pilez stanol, ouys Pérmuls generel es

20, ol
OONH,
?HGH
254 24, »PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DB QUMPUBSY0S DEL

TIPO 1~AMINO={4"~HIDROXIw3!~0ARBOXANEDO ) FRN L2 BIANOL
Sean ouales fusren lss oircunstancias que scnourran son
la ssexoialidad prople de la misma,




Consta la presente Nemorda desordptiva de oche pdoinas
mecanografiadas por una sola onre,
Usdride 34 mayo 1979
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