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"Mejoras introducidas en el objeto de la patente principel
n2 242,366, presentada en 11 de junio de 1958, por
"Procedimiento para la obtencidén de nuevos derivados

hidracinicos”.

Folbcitante: SANDOZ, A.G., entided sulza, residente en Basiles,

Suiza.

Se ha descublerto gue se pueden obtener nuevos

derivados de hidracina de la formula general I

31—00~N—NH2 Rl = C6H50, CGHS’ OHGH2-06H5
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reaccionando l-metilo-piperidilo-4-hidracinag de la
10, formuls II
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con acetona, acilendo la W ~(l-metilo-piperidilomf-)- (V1w

isopropilideno~hidracina obtenida mediente tratemiento con

cloruros de scidos carbdnicos de la férmule genersl IIT
Rl—COCl ' III

donde R1 tiene el significado arriba indicado, y disociendo

el grupo isopropilidénico de la W —-(l-metilo-piperidilo-4)-

W~ '-isopropilideno-hidracina as{ obtenida.

EJEMPIO 1. ;%:-{lqmetilo-piperidilo-4)- W~ ~carbofen oxi-
hidracina

100 g. de l-metiIo-piperidilo-4~-hidracine se disuelven

bajo refrigeracidn en 300 cm3 de acetona y la solucidn

se calienta al reflujo durante 1/2 hora haste hervir.
Vaporizendo la solucidn en vacio se obtiene la W~ —(l-metilo-
piperidilo=4)- (W~ t'~igopropilideno-hidracina en rendi-
miento cuantitativo. Al enfriar cristaliza en agujas. El
compuesto se puede destilar y hierve a 68-709/0,3 mm.

Hge. Pare la agcilizacidn se sigue empleando sin embargo
directamente al producto cristalino en bruto.

La solucidn de 31,1 g. de (W~ =(l-metilo~-piperi-
dilo=4)- W~ r-igopropilideno~hidracina en 100 cm3 de
cloruro metilénico se mezcla gota a gota, aglitando y
enfriendo (temperatura interior 0-102) con la solucidn de
28,83 g. de éster fenf{lico de dcido cloro-férmico en
30 cm3 de cloruro metilénico. Terminada la adicidn se
slgue agitendo la solucidn durante 2 horas a temperatura
de ambiente, después se agita con sosa caustica enfrisda

a =102, gaturasda con sal comin, se seca sobre sulfsto de
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sodio y se vaporiza en vacio., El residuo se fracclona en '

alto vacio con lo que se obtiene la W ~(l-metilo-piperi-
dilo-4)- W~ —earbofenoxi- W~ t-igopropilideno-hidracina
bajo 0,2 mm, Hg, a 132-1399,

16,12 g, de W =~(l-metilo-piperidilo-4)~ " —carbo-
fenoxie= W~ tuigopropilideno-hidracina se disuelven en
75 cm3 de etanol al 90% y en la solucién se introduce a
02 clorohidrégeno hasta la reaccidn gcida sl congo. Se
deJa a continuacidén reposar ls solucidn durente 1 hors
a temperatura de ambiente ¥y entonces se reduce en vacio g
una temperaturs del bafio de 402 casi hasta secar. El
residuo se recibe en cloroformo, la solucidén clorofdrmica
se aglte con sosg caustica al 20% enfriada g =109 y
saturads con sal comin, se seca sobre sulfato de sodio
Yy en vaclo se evapors hasta secar. E1l residuo cristalino
se recristaliza de eter-petroléter. Im L —(l-metilo~
piperidilo~4 )~ w~ ~carbofenoxi-hidracina pura funde a
79-80¢,

EJEMPIO 2. (o =(l-metilo-piperidilo—4-)=— (o ~benzoilo-

hidracing
La solucidn de 29,25 g. de W =(l-metilo-piperidilo-

4)-W -isopropilideno~hidracina (Obtencidén segin ejemplo 1,
parrafo 12) en 100 cm3 de cloroformo se mezcla, agitando |
a 02, gota a goté con 24,25 g de cloruro benzoilicoe.
Terminade la adicidn se deja reposar la solucidén avn

dursnte 16 horas a temperatura de ambiente. Ia elaboracidn
continua como descrito en el ejemplo 1. Le W =(l-metilo-
piperidilo—4)-W~ ~benzoilo- W~ t—isopropilideno-hidracina
destils en alto vacio bajo 0,004 mm, Hg. a una temperatura

del bafio de 1458,
27,4 g. de W =(l-metilo~piperidilo-4)- W -benzoi-
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10—~ W7 t-is0propilideno-hidracina se disuelven en 250 cm3
de etanol el 90% y ge hidroliza y elabora como descrito
en el ejemplo 1, E1l residuo cristalino, lg w~ ~(l-metilo-
piperidilo—4)~ W _benzoilo-hidracina se recristaliza de
benzol, Punto de fusidn 146-1482.

BEJEMPLO o W =(l-metilo~piperidilo-4)= W~ ~bencilossglicoilo=-
hid racina

Ia solucidn de 3,39 g. de o~ ~(l-metilo~
piperidilo—4 )-w-igsopropilideno-hidracina (Obtendidn
vease el ejemplo 1, parrafo 12) en 100 cm3 de cloruro
metilénico se mezcla sgitando y enfriando (temperaturs
interior 0-102), gota a gota con una solucidn de 4,93 g.
de cloruro de geido bencilsalic{lico en 30 cm3 de cloruro
metilénico. Terminada la adicidn se sigue agitendo la
mezcla durante 3% horas a temperaturs de ambiente,
después se aglta con sosa caustica al 20% frie como el
hielo y saturada con sal comin, se seca sobre sulfato de
sodio y se vaporiza en vacio. E1l residuo aceitoso se
fracciona en alto vacio con lo que se obtiene la

W =(l-metilo~piperidilo~4 )= " =bencilosglicoilo~ N~ t_igo~-
propilideno-hidracina a una temperatura del bafio de gire de
210-2408,

6,0 g de w -(l-metilo-piperidilo—4)- W ~benci-
logalicollo= W~ t'-isopropilideno~hidracing se disuelven
en 35 em3 de etanol al 90% y en la solucidn se introduce,
enfriando a 0-~102, clorohidrdgeno haste la reaccidn
dcida al congo. A continuacidn se deja reposar la
solucidn dursnte 1 hora a temperaturas de ambiente y
seguldamente se evapora en vacio hasta secar. E1 residuo se
recibe en cloroformo, la solucidn clorofdrmica se

aglta con sosa caustica al 20%, enfriada a -52 y saturada
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con sal comin, se seca sobre sulfato de sodio ¥ se evaporse

en vacio. El residuo aceitoso se destila en alto vacio
obteniendose la (s =(l-metilo~piperidilo~4 )~ /" -bencilosa~
licoilo-hidracine a una temperatura del bafic de gire de
Se unos 2702,
N O T A
Descrita suficientemente la naturaleza del
invento, as{ como la manera de realizarlo en la prictica,
debe hacerse constar que las disposileiones anteriormente
10, indicadas son susceptibles de modificaciones de detalle,
en cuanto no alteren su principio fundamental. Tambien
se hace constar que el invento corresponde g una solicitud
de patente presentads en ..Suiza con fecha 9 de junio
de 1958, n® 60.376, acoglendose por lo tanto,a los
15. beneficios que conceden los Convenios Internacionales
en vigor y slendo lo que constituye la esencia del
referido invento y por lo que se solicita ler Certificado
de Adicidn en Espafia: "Mejoras introducidas en el objeto
de la patente principal n¢ 242,366, presentads en 11 de
20, junio de 1958, por "Procedimiento para la obtencidn de
nuevos derivados hidracinicos"; caracterizéndose por
lo siguiente:
12,~ Mejoras en el ﬁfocedimiento pars la

, derivados
obtencidn de nuevos/hidracinicos objeto de la patente

254 principal de la férmula general I
R, ~CO-1i-H,,
R, = 061150, 06H5, O—CHZGGHs
I

CH
30. 3

i e A s s <
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Caracterizadas porque l-metilo-plperidilo-4-hidracing
de la férmula II

NH-(N'H2

IT

CH

88 reacciona con acetona, lag w~ —~(l~metilo~piperidilo-4)-
W™ 1.igopropilideno-hidracing obtenida se ecila mediante
tratamiento con cloruros de dcido carbdnico de la
férmule general III
Rl-COGJ. III

donde R1 tiene el significsdo arribs seflalado, y de la
W~ o(1-metilo-piperidilo-4)- I t—isopropilidenoc- |
hidracina acilada, asf obtenida, se disocia el grupo
igopropilidénico. -

28,- Mejores Introducidas en el objeto de la
patente principal n? 242,366,presentads en 11 de junio

de 1958, por "Procedimipnto pare la obtencidn de nuevos
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