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I. INTRODUCCION

En el dmbito de la investigacidn quimica, en el campo de la
uimica Orgdnica Aromdtica, el zrupo de compuestos polimetoxilados
ha sido parcialmente estudiado. Actualmente este tipo de compues-
tos tiene grédn interés debido a que muchos de ellos son productos
naturales y a la complejidad que plantea la sintesis de muchos de
ellos,

Dentro del grupo de 1os compuestos aromdticos polimetoxila-
dos se ha encontrado que los derivados bencénicos que contienen tres
grupos metoxilo en pogsiciones orto, meta y para a otro grupo funcio
nal, presentan propiedades quimicas diferentes a las observadas en
los dimetoxi-compuestos e inclusive en los compuestos isémeros tri
metoxilados. Esta diferencia de comportamiento quimico es mayor, co
mo cabe suponer, cuando la comparacidén se hace con los monometoxi~
derivados. Es decir, la quimica de 1los compuestos polimetoxilados
plantea no solo problemas de condiciones experimentales, tales co-
wo marcadas diferencias de solubilidad, velocidad y- temperatura de
reaccidn, etec., sino que los efectos de resonancia, asi como los
estéricos, varian también la energia de activacidén de las reaccio-
nes, los potenciales de §xido-reduccién de los compuestos y la reac
tividad en general. La suma de todos estos factores impide que se
lleven a cabo reacciones que se efectudan normalmente en derivados
metoxilados mds sencillos.

El presente trabajo tiene como finalidad preparar nuevos
coupuestos yuimicos conducentes a la sintesis de le 5(},4~dimetox£
fenil)-5(4-metoxibencil)-oxazolidin-2,4~diona, la cual virtualmen

te tiene aceidn bioldgica.



II. ANTECEDENTES

En 1978 se describié! la preparacidn de la 5-{2,4,5-trime~

toxifenil)~oxazolidin-2,4~diona, A. Continuando el estudio de las

CH.0 0
3 t —n-H
CH,0 &n & A
3 \o/ \\O
0CH,

oxazolidin-2,4-dionas, se considerd ahora la preparacidn de un com
puesto de estructura mds compleja, es decir, una oxazolidin-diona
disustituida en 5. Este tipo de compuestos tiene importancia debi-
do a que varias 2,4~oxazolidin-dionas han tenido aplicacidn en me-
dicina como anticonvulsivosz.

Habiéndose descrito’ la preparacidn de metoxi-derivados de
la 5~fenil-5-bencil-hidantoina y evaluado su accién anticonvulsi-

va, gse congiderd de interds efectuar la sintesis de la 5~(3,4-di-

metoxifenil)-5-(4~metoxibencil)~oxazolidin-2,4-diona, B, debido a
CH3O
CH30 ’I

gque, por una parte, al alterar el anillo heterociclico (cambio de
un NH por un 0} es de esperar modificacidn en la actividad farms

colégica, y por otra parte, el mencionado cambio anular complica

la gintesis de la molécula.



A continuacidn se hace una breve discusidén de las reacciones
y del tipo de compuestos que se emplearon en el desarrollo de esta

tesia,



III. PARTE TZORICA

Derivados del deido glicélico.

El deido hidroxiacético tiene el nombre propio de £ci-
do glicdlico,ya que es un derivado de oxidacidn de uno de los car

bonos del etilen-glicol hasta grupo carboxilo.

H
/
<|:H2_clm2 <I:H2._c= 0 CHp — COOH
OH ONM OH J)H
etilen glicol aldehfdo glicdlico dcido glicolico

La preparacién de derivados monosustitufdoa o disus-~
titufdos del deido glicdlico no se lleva a cabo a partir del dei
do glicélico propiamente dicho, sino que se'transforma el produg
to de partida de manera tal de generar los grupos funcionales ox-
hidrilo y carboxilo como etapa final debido a la reactividad es-
pecial que tienen estos compuestos.

Por ejemplo, un compuesto del tipo R—CHZ—(IJH—-CGOH

OH
tratado con decido sulfdrico concentrado no conduce al alqueno ai-

no que pierde agua (por protonacién del carboxilo), genera moné-
xido de carbono y dd un aldehfdo con un carbono menos: 0
4
R"'CHZ— C\H
También pueden ocurrir reacciones de eaterificaciGn
intermolecular, con ciclizacién o sin ella,
Los ésteres de los x-hidroxideidos pueden reaccionar

con urea en presencia de etéxido de sodio para dar oxazolidin-dio

nas cuya sustitucidén en 5 va a depender de los radicales R1 y Rzz

-4 -
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Baterificacidn.

El métudo uds comunmente usado para formar un éster
es el de hacer reaccionar un decido carpoxilico con un alecohol en
presencia de un decido fuerte. Puede utilizarse dcido clorhidrico
gas dejando la reaccidn a temperatura ambiente por la noche. Tam-
bidn se ha descrito el empleo de deido sulfurico, utilizando en
algunos casos benceno para eliminar por destilacidn azeotridpica
el agua formada en el curso de la reacci6n4.

Un método suave para obtener ésteres metilicos es el
que emplea diazometano como se indica en la siguiente ecuacidnsz

AH,—iA©+ W
o 2
Rsithp-fl=n — Brchyflzn — Ny 4+ a-cHy
Fl diazometano requerido se prepard a partir de N-me-

til-N-nitroso-p-toluen-salfonacida come se indica a continuacién6'7:

0

0

2

L KOH — CH, N K
CHy 3—N\CH3+ 0 HyNy + Hy € SO,K's H,0

0

Mecanismo:

-@7 (:N ——» CH3—©—503H Nooh

H:



eit
pus—O—sd3No* + Hp0 :?—NQO.

CHy
@ -p ‘e 9.- @
CHz — N=N-— @2 CHp —N= N[~ OH —— CH,—NZ=N

ton meti] diazoato

Reaccidn de Grignard.

La reaccidn de Grignard es muy Util en sintesis orgdnica
para crear enlaces carbono-carbono. Sin embarge, esta reaccidn se com
plica cuando existen varios grupos carbonilo en el sustrato. Cuando
los grupos carbonilo son diferentes, v.gr. cetona y éster, se puede
llevar a cabo una reaccidn selectiva, esto es, hacer que reaccione so
lamente el carbonilo mds reactivo, como se indica mds adelante en la
discusién sintética.

El mecanismo de reaccidn de un carbonilo con el reactivo

de Grignard es el siguientea:

R R,
N = -Et,0 Ne o
Rz/c O + RMgX (OEtp)p ZERO, Rz,c_o ~> MgRX (OEtp)
RI\ P N Ri_ _0-Mg-R
RMy X(0Etp)p Ry T A, Moy ~2Et)0 Ry
Ef50 | [N oEt, — ! + Mg Xz
R\Mxx
X~ g‘\oetz



Ry Ri u

R2—C—(E):/h_ﬂ_:g—ﬂ Rz—/c—cl) H.O+ Rz—-(l:—-OH
—> p/ I I . R + RMgX —>—»
Wk M g R
X—Mg(~X / g
X
Cianhidrinas.

Una forma de afindir un carbono mds a un compuesto carbo

nilico consiste en la formacidn de la correspondiente cianhidrina;

Rj Ry /C?E N
NC=0 + HCN —p OC
7~ R” ~N

Ro 2 OH

Dada la toxicidad del dcido cianhidrico, conviene gene-
rarlo en el seno de la reaccidén, usando un cianuro alcalino, o cia-
nuro de zine, y un deido. Sin embargo,se han descrito técnicas en
las que se emplea dcido cianhidrico anhidro, 1fquido, ya que es con
densable (p.e. 25°/760 mm.)S,

Uno de los inconvenientes de las cianhidrinas es que, en
wedio alcalino, la reaccién es reversible volviendo a obtener la ce
tona de partida.

Ia hidrdlisis del grupo ciano & carboxilo, en este tipo
de compuestos, origina un deido glicdlico. Sin embargo, la estabili
dad de éste va a depender de 1a naturaleza de los grupos R1 y RE'

En la discusidn sintética se menciona un ejemplo de este tipo.



Desoxibenzoinuac.

La desoxibenzoina, o fenil-bencil-cetona, puede prepa-
rarse fdcilmente por reduccidn de la benzoina, la cual proviene de
la condensacidn de dos moléculas de benzaldehido catalizada por un
cianuro alcalino. Sin embargo, la preparacidn de desoxibenzoinas
sustituidas se dificulta cuando, por la naturaleza de los sustitu-
yentes en el aldehido aromdtico (presencia de OH o de varios metg
xilos), la condensacidn benzoinica no se lleva a cabo.

Otro caso especial es el de las desoxibenzoinas con di
ferente patrdn de sustitucidn, o con difercntes sustituyentes, en
logs anillos bencénicos.

Estas desoxibenzoinas mds complejas se preparan empleg
ando la reaccidén de Friedel y Crafts, o alguna otra reaccidn de
acilacidn equivalente.

En el presente estudio, la cianhidrina de la 3,4-dimg
toxifenil—4-metoxibencil—cetoqa es un intermediario potencial en

la sfntesis de la oxazolidin-diona que interesa.

Reaccidn de Claisen-Schmidt.

La condensacidn de un aldehido aromdtico con una cetg

t10; este tipo de reac

na se conoce como reaccién de Claisen-Schmid
cidn puede llevarse a cabo tanto en medio dcido como en medio al-
calino. No obstante de que la catdlisis dcida dd resultados muy sa
tisfactorios en muchos casos, es mds frecuente el empleo de NaCH o
de etéxido de sodio como catalizadores.

El producto resultante de la reaccidn de benzaldehido



con acetefenona tiene el nombre propio de chalcona. Lu numerscidn
Ge les anillos y la designacidn de los earbonos gue forman la do-

ble ligadury se indica u continuaciédn:

<:::j>>——-c —H + CH3—-C ———{(:::> —_—
i

I

0 0
2 3
u f |
C~—CH=CH- 4
I =
0 6 §

La preparacién de la 5(3,4-dimetoxifenil)-5{4-metoxi-
bencil )-oxazolidin-2,4-diona se efectud utilizando como materia
prima la 3',4,4'~trimetoxichalcona,la cual resulta de la condensa

cibén de acetoveratrona (3,4-dimetoxiacetofenona) con anisaldehido

(p-metoxi-benzaldehido):

0
CHy O n

3 _ _
j@—c CH, +  o=CcH '
CHz0 OcH,
CH=CH—C
I OCH,
CH, 0 0
OCH,



Epoxidacidn.

8l compucesto con la siguiente estructura: C&“/CH2

racite diferentes nombresr dependiendo del compuesto con el cual
s2 le relacione. Je llama epoxi-etzno si se le hace derivar del
£t2no y se conoce cowc dxidc de etileno por su relacibn con este
Ultimo. Desde el punto de vista de la juimica heterocfelica, tiene
¢l noubre sistemdtico de ciclo-~oxa-dicarbeno y el nombre propio
de oxirano. De e¢stos nombres los mds usuales son, en la industria,
el de Oxido de etileno, y en guimica hetercefclica el de oxirano.
Este compuesto y los homélogos guperiores reciben el
nombre genérico de epbxidos. Existen diferentes maneras de formar
este tipo de compuestos. Lo mds usual es partir de un algueno el
cual al hacerlo reaccionar con un perdeido orgdnico dd el epbxido.
Sin embargo, en el caso de una cetona o,p-no saturada, el método
de eleccidn es emplear agua oxigenada en medio alcalino. La espe-
cie reactiva es el peroxianién,el cual se adiciona en forma 1,4

como se indica a continuacibn!l:

R, — CH=CH—C —R, : H—0—0-—/H — OH—+H—0—0 + H,0
| 2 2

i peroxianién

0

10— 0—H ?§9~H
- (cidn 14
R, —%H = CHeC — R, adicidn g 8 —

| CH:E:_-:)C—RZ —_—

Iy
)

- 10 -



Isomerizdacidn de epbxidos.

Los epbxidos provenientes de una cetona u,9~no satu
rada pueden isomerizarse en medio 2lcalino, en condiclones suaves,

a la dicetona correspondiente,segln se indica a continuacién:

0 /o\ o :'(|>':6
f No OH —
Rj— C =€ — CH—R,———p R— c-c--cn——R{-—(____-:_-*
- H qacuosa
OH
0o 0 0 0
T ,@ H-0-H (|
R—=C~C—CH—R, — R—C—C—CH;~R,
dicetona

Dependiendo de las condiciones experimentales, la

reaccidn puede detenerse en la dicetona, o puede continuar, lle-

vdndose a cabo la transposicién bencflica'®:

0 0 -.'c;):>9
¢ CHy—R, ———b
a

s}

R~ C—C—CHy=R,—p R —C
transposicidn

O
G OH 0 OH
| //o ! n .4~} HCl |
Rim G=C_ ~——bR—C— & — & —pR— ¢ —CcooH
ch, O Hy Ay
i .
R Ra Ra

-~ 19 -



Tanto la isomerizacién antes wencionads, asi como la
transposicidn, se emplearon para obtener el deido glicblico nece

sario en la sintesis de la oxuzolidin-dions objeto de este estu
dio.

Oxazolidin-2,4-dionus.

Estos coumpuestos pueden prepararse al hacer reaccio-
nar la amida de un «~hidroxidcido con carbonato de dietilo, em-

pleando etédxido de sodio como catalizudorz.

N
- oc 0
AN NHa PCHs I
e + C=0 —> C—N—H
Ry O 0C, Hy Rl\l l
H Lag =0

En nuestro caso se hizo reaccionar un o~hidroxiéster

con urea en presencia de etdxido de sodio:

0 )
i NH, 1
IR S h
= + NH
R—C—0 —A Ri—C\_ __C= 3
] NH, 7 Yo
R, H 2

<12 -






IV. DISCUSION

El compuesto I puede prepararse a partir del 3,4-dimetoxi-
fenil-4-metoxibencil-glicolato de metilo (II-a) o de etilo (II-b)
mediante condensacidn con urea en presencia de etdéxido de sodio.

El éster metilico, II-a, tiene la ventaja de que puede pre
pararse por esterificacién en condiciones muy suaves {diazometano)
del dcido correspondiente, II-c. De lo contrario hay peligro de
deshidratacién, formdndose el derivado estilbénico III.

Ia obtencidn del -hidroxiéster 1I-b puede efectuarse por
reaccidén del 3,4~dimetoxifenil-glioxilato de etilo, IV-a, con bro-
muro de p-metoxibencil-magnesio., Esta ruta sintética presenta la
ventaja de utilizar un homblogo del 2,4,5-trimetoxifenil-glioxila-
to de etilo, IV~b, descrito en una comunicacidn anterior1. Sin em-~
bargo, debido a la presencia de dos grupos carbonilo en el ceto-€s
ter, se buscaron antecedentes bibliogrificos sobre la selectividad
del reactivo de Grignard en un compuesto andlogo, asi como el ren-
dimiento de la reaccién. Se encontr613 que el p-xenilglioxilato de
etilo, ¥V, puede reaccionar en forma selectiva (CO cetdnico) con el
bromuro de fenil magnesio para dar, después de hidrélisis, el dcido
fenil-p-xenil-hidroxiacético, VI. No obstante la viabilidad de la
sintesis, debido al costo y a las especiales condiciones experimen
tales requeridas para efectuar una reaccién de Grignard, y pensan-
do en el posible cambio a nivel industrial, se consideraron otras
alternativas.

la 3,4-dimetoxifenil-4-metox: zencil-cetona, VII, ha szido pre

14-16

parada siguiendo diferentes secuencias de reaccién . La cian-

-~ 13 -



hidrina de esta cetona, VIII, puede considerarse como precursor
del hidroxi-dcido II-c. Sin embargo, habria que protegerla, de lo
contrario las condiciones requeridas para la hidrélisis total del
ciano conducirian probablemente, en medio dcido, al derivado es-
tilbénico III, o, en medio alcalino, a la cetona original (retro-
reaccidn).

La preparacién del ol-hidroxi-deido II-c se llevé a cabo,
con todo éxito, mediante la transposicidn del epbxido de la 3',4,
4'-trimetoxichalcona, IX. Cf17'18.
La 3',4,4'-trimetoxichalcona requerida, X, se obtuvo por

19

condensacidn, a temperatura ambiente, de acetoveratrona '’ con ani

saldehido, empleando metSéxido de sodio como catalizador. En el IR
presenta una banda de carbonilo conjugado en 1648 cm-1. En su es-
pectro de RMP, en 061%’ se observan, valores 8, seflales intensas
en 3.30, 3.40 y 3.45 (4 OCH3 ¢/u), el sistema AA'BB' origina do-
bletes (J=8) en 6.70 y 7.36; las lineas del sistema ABX son:
7.84 (4, Jy,=2, B-2'), 7.66 (4, J, 8.5, J,,=2, B-6') y 6.58 (q,
be=8.5, H-5'). Se observan ademds dobletes (J=16) en 7.53 y 8.08
(Hsu y (&vinl’licos, respec tivamente).

Ia epoxidacidén de la chalcona anterior no se logré al em—

plear técnicas usuales en este tipo de compuestoseo'22

. Se encon-
tré que el orden de adicidn de los reactivos (H202 y -después NaOH
ag.) es, en este caso, determinante del rendimiento de la reaccién.
cr?3,

El epéxido de la chalcona, IX, absorbe en el IR en 1672 cm-1.
En su espectro de RMN, en CgDg, los Lhidrégenos del oxirano origi-

nan dobletes (J=2) en 3.96 y 4.01. las demds seflales muestran un

- 14 -



ligero corrimiento diamagnético respecto a la chalcona; para el
gigtema ABX este desplazamiento es de 0.3 ppm.

El feido 3,4-dimetoxifenil-4-metoxibencil-glicélico, II-c,
se obtuvo por transposicién, en medio alcalino, del epéxido ante-
rior, IX. El hidroxi-dcido muestra en el IR bandas en 3420 y 1728
cm". En su espectro de RMN, en DMSO—ds, el metileno bencilico ori
gina un sistema AB, observdndose dobletes (J=13) en 3.02 y 3.32.
Cuando este deido se traté con dimzometano se obtuvo el éster me-
t{lico 1I-a, el cual absorbe en el IR en 3525 y 1730 cn L. Compd-

1‘88624

, compuesto 8-f. En su espectro de RMN, en CDCl3, el metile
no benc{lico (sistema AB) origina dobletes en 3.10 y 3.50, con J=14
Hz. La sefial del oxhidrilo aparece dentro de uno de los dobletes
(en 3.53) y se elimina al agregar DQO. En la zona de los metoxilos
la integracién corresponde ahora a 4 grupos OCH3.

Finalmente, la 5(3,4-dimetoxifenil)-5(4-metoxibencil)-oxazgo
1idin-2,4~diona, I, se obtuvo al hacer reaccionar el glicolato de
metilo II~a con urea, como se indicd al principio de la discueidn
sintética. En su espectro IR, la oxazolidin-diona absorbe en 3265
{NH) y en 1825 y 1760 en~!. Se ba indicado?’ que en los espectros
de las oxazolidin-dionas sustituidas, la presencia de 2 bandas de
absorcidn en la regién de 1850 a 1690 no debe atribuirse a la exisg
tencia de 2 carbonilos independientes. Dichas bandas se deben nds
bien a acoplamiento electrdnico, andlogo al observado en las imi-
das. En su espectrg de RMP, en CDCl3, aparecen dobletes (J=14) en
3.17 y 3.41 (sistema AB, 052) ¥y plcos intensos en 3.72 (1 OCH3) g
3.85 (2 OCH3). En la zona de protones aromfticos se observa un mul

tiplete (6.72-7.30) que integra para 7 H. En 7.7 se localiza una

-15 =



sefial amplia {NH) que decaparece al agregar b,0.

- 16 -



V. TARTE EXPERIMENTAL

Los espectros IR se determinaron en un espectrofotdémetro
Perkin-Elmer 599-B, en pastilla de KBr. Los espectros de RNP fug
ron determinados en un espectrdmetro Varian EN-390, utilizando
TS como referencia interna y el disolvente mencionado en cada ca
0. Los espectros de masas fueron determinados en el Instituto de
Quimica, UNAM, en un aparafo Hewlett-Packard 5985-B.

3',4,4'-Trimetoxichalcona, X.

A una solucidén de 13.6 g de anisaldehido y 18 g de a-
cetoveratrona19 en 30 ml de etanol absoluto se le agregé una sol.
de metdxido de sodio preparada a partir de 0.5 g de sodio en 10 ml
de MeOH. La mezcla de reaccidn se tapd y dejd a temperatura ambiente
durante 24 h, El sélido obtenido se f£iltrd y recristalizd de EtOH,
obteniendo 26.8 g de cristales amarillo pdlido con p.f. 85-88°.
Ctra recristalizacidén elevd el p.f. a 88-89°. Da color rojo con stO4

conc. D (KBR) 1648 cn™'. RMN, en CgDg, dobletes (J=16) en 7.53

ndx.
y 8.08 (Hsuy(bvinl'licos). P.M. calculado para 0181{1804, 298. En-

contrado, M¥298 (100 %).
Bpdxido de la 3',4,4'-trimetoxichalcona, IX.

En un matraz Erlenmeyer de 500 ml se disolvieron 20 g
de la chalcona anterior en una mezcla de 200 ml de etanol y 40 ml
de acetona, calentando para disolver. Se dejé enfriar a 38% y se
agregaron (agitacidn magnética) 22 ml de H202 al 30%4. Seguidamente
se agregaron, poco & poco 14 ml de NaOH 4 N, Se observé un ligero
aumento en la temperatura (420), la cual ge controld con un baiflo

de agua., Se observd la gradual aparicidén de un sélido blanco, cris

- 17 -



talino. Se continud la ngitucidn durante 1/2 h obaservando la com
pleta decoloracidn de las aguas mwadres. Se enfrié en hielo-agua

y se filtré., El sdélido se digirié en. 150 ml de agua, filtré y la
vé hasta pH ncutro. Se obtuvieron 19.% g de hojuelas blancas, na
caradas, con p.f. 118—1190. Cristalizado de éter (agujas) o de
MeOH (hojuelas) se observa el mismo p.f. Da color »~* oscuro con
H2804 cone. Uméx(KBR) 1672 cm~ ', RMP, en C¢Dgy dobletes (J=2) en
3.96 y 4.01 (Hs del oxiranc). P.M. calculado para 018H1805' 314,
Encontrado, M* 3145 m/z 165 [00CGH,(OMe) )", 100%.

Acido 3,4-dimetoxifenil-4-metoxibencil-pglicélico, II-c.

A una solucidn de 2 g del epdxido de la 3',4,4'-trime
toxichalcona en 20 ml de etanol caliente se agregaron 4 ml de NaCH
al 305 (la solucidn toma color rojo oscuro) y se calentd a reflu-
jo durante 2 h. Al inicio se forwan 2 fases no miscibles, lag cua-
les desaparecen a los 15 min. Luego (~ 1 h) el color vira a amari
llo y al finalizar la reaccidn empieza a cristalizar. Se filtrd el
glicolato sédico, se disolvid en agua (100 ml) y se aciduld con HCL
dilufdo. Se filtrd el sélido blanco obtenido y se cristalizé de eta
nol. Se obtuvieron 1.7 g con p.f. 1456-147°, Disuelto en H2504 cone.
ndx (KBr) 3420 y
1728 cn”'. RMP, en DNSO-d, dobletes (J=13) en 3.02 y 3.32 (CHy-

desarrolla color verde despues de unos minutos. y

bencilico). P.M. calculado para 318“2006’ 332, Encontrado, nt 332;
w/z 314 (M¥ - Hy0y 32 £); w/z 121 (p—MeO-C6H4—CH2+ , 100%).

3,4-Dimetoxifenil-4-metoxibencil-glicolato de metilo, II-a.

Se disolvieron, calentando, 2 g del deido II-c en 75 ml
de EtOH y se dejd enfriar a temperatura ambiente. 3e esterificd con

una solucidn de diazometano en éter, preparada ("Diazald-Kit", 4l-

- 18 -



drich) al agregar, poco @ poco, una solucidén de 6.45 g de N-metil-
N-nitroso-p-toluensulfonamida en 60 ml de éter sobre un matraz ca-
lentado a 650 conteniendo 1.5 g de KOH en 2.4 nl de H20 y 7.7 ml
de EtOH, recibiendo el destilado en un matraz enfriado a 0° 1Ia 890
lucidn etéren de diazometano se agrezd, gota a gota, a 1a solucidn
etandlica del dcido II-c. Se dejé por la noche y se concentrd. Se
obtuvieron 1.77 g de cristales blancos con p.f. 108-110°. Disuelto
en H2804 conc. da color verde después de unos minutos. omax (KBr)
3525 ¥ 1730 ca . RMP, en CDC1,, dobletes (J=14) en 3.10 ¥ 3.50
(CH2 bencilico); 3.53, sencilla (OH), desaparece en D20. P.M. cal-
culado para C,oH,,0¢, 346. Encontrado, Mt , 346; w/z 165 [3,4(Me0)
CHyC0T", 1004 'z 121 (p-Ne0-CyH,-Ci,t, 26%).
5(3,4~Dimetoxifenil)-5(4~metoxibencil )-oxazolidin-2,4-diona,l.

2

Se calentaron a reflujo, durante 35 min y en condicio~
nes anhidras, 500 mg del hidroxi-éster II-a, 87 mg de urea y 0.72
el de una solucidén de etdxido de sodio preparada a partir de 90 mg
de sodio en 1.8 ml de EtOH absoluto. Al iniciar el calentamiento se
disuelven los sélidos, la solucién toma color amarillo y poco des-
pués empieza a separarse un sélido cristaline. Se comprobé {papel
plH) el desprendimiento de amoniaco. Se filtrd la sal sddica de la
oxazolidin-diona, se lavé con 2 ml de EtOH absoluto y se disolvié
en 5 ml de Hy0. Ia solucidn turbia se filtré, se enfrid en hielo
y se neutralizé con HC1l diluido (1:3), frio. Se filtrdé el sélido
blanco obtenido (380 mg) y se cristalizé de CH,Cl,-Et,0. P.f, 169-
170°. Da débil coloracidn azul con H,80, concentrado.p . {(KBr)
3265, 1825 y 1760 em™'. RUMMN, en 0DC1y, dobletes (J=14) en 3.17 y
3.41 (CH2 benc{lico). P.M. calculado para 019H1906N, 157. Encon-
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trado, M¥ 357; o/z 121 (p-Ne0-CgH,~CH,* , 100%).

4

- 20 -



VI. ESPECTROGRAILAS
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