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HEliORTA  DBSCRIPIIVA
para solicitar
PATENTE DE IEVENCTION
en

ESETATTA

por VEINDE afios
& nombre de STALICANR30N N.V., entidad holandeswu, establecida
en 2 van der laesenstiraat, Heerlen, Holandu, por:

"UI ZROCEDINIENTO 2480 FRAAR UITA ANINOLACTAIAN

Le presente invencidn se refiere o la preparacidén de
X, ~haldgeno-w-aninolactamas,

De acuerdo con la presente invencidn, se prepara & ~hald-
geno-W ~aminolactama haciendo reaccionar azaciclo~2.3.alqueno-
2;clor04M-oarbOCloruro con un compuesto hipohalogenado en pre-
sencia de agua. Se lia enconirado que pueden cbtenerse por este
proccdimiento rendimientos pricticemente tebricos de (¢ -hall-
genobtd —aminolactama.

Ia rcacciln del carbocloruro con el compuesto hipohalo-

genado puede realizarse de un mecdo sencillo poniendo juntos
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durante als@n viempo, generalmente no moyor de medis hora, con

agitacibn simulténea. Ilo es necesario elwlear tenperaturas ma-
yores de 1002 C. ya que le reacciln transcurre suavenente a
una temperatura de 50-G0¢ (.

s aconsejadle eviter la formacidn de¢ subproductos ope-
rondo primero a una temperatura de 0-202 C. y aumentando des-
pués gradvalimcnbe la Semperatura de reaccidn a 50-T02 Co T
la reaccién se formen dcidc clorhiérico y 4dcido carbdnico, es-
capando este dltimo de lu mezcla reaccionante.

Como compuesto hipo-halogenado, pueden emplearse los hi-
pocompuestos de cloro, bromo, yodo y fluor. Son éjemplos de
compuestos adecuados los deidos hipohalogenados, tales cowo el
goido hipocloroso ¢ el Geido hipovbromeso, y las sales btules co-
mo hipoclorito sdéiico, hipoyodito potédsico ¢ hipoclorito cdl-
Ccico,

De acugrio con un nmodo preferiio pura la'puesta en préc-
tica del procedimiento de acuerdo con la invencibn, €l compues-—
to hipochalogenado se cmplea en la forna de un producto de reac—
cin que me obtiene haciendo reaccionar con wun haldgeno un hi-
dréxido y/u 6xidu suspendido en agua.

Al realizar la invencidn, se cuplen preferiblenente un
azaoiolo-E.E;alqueno—E.oloroéN—oarbocloruro gue tengd un Srupo
hidroesrhonado nloueno con 5 a 7 Atemes de carbono. $in enbar-
o, ¢l grupo hidrocurbonado alqueno preclso no es critico siene
do muy convenientes grupos hidrocarbonalos alqueno mds eleva-
dos, por eiemplo, grupos con 10, 11 & 12 dbomos de carbono.

Partiendo deg ¢350s carbocloruros se fornon las cdrres-
rondientes OC-MEJégenowﬁv =aininolactanas,

La‘&ﬁnhalﬁgeno— M)—aminolactama gue se Lorpmo comd una
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fase orgdnica on la mezcla de reaccidn pucic sepurarse de dicha
rezcla de un mede sencillic, por ejerplo, por exbrsceién con un
disolvente, tal como benceno, tolueno, cloroforﬁo 0 tetracloru-
10 de carhonoe.

Ios groductos obbtenidos son valiosos cono nedicaientos,
devido a su actividald farmacolégica.

Los carbocloruros para uso en la prictica de la presente
invencidn pueden prepararse por un procediniento de acuerdo con
nuestra solicitud Ko.

Bjemplo 1 )

Se agregan 350 gr. de azaciclo-2.3-hepteno-2-cloro-H—carbo-
cloruro con agitacidén simultdnea sobre 4,5 litros de una solu-
cidn al 3,5 < en peso de dcido hipocloroso en agua, wientras
s5e mantiene la telperatura a 5-~-102 C.

Posteriorimente, se eleva gradvalitente la temperatura du-
rante un periodo de media hora hasta 652 C.

Ia nezcla de reaccidén se extrae 4 veces con 250 ml. de
cloroforino, después de lo cual se reunen las soluciones cloro-
férmicas. FIvaporanio el cloroformo, cristaliza la & -mono-cloro-

U)-aminOCaprolactama (punto de fusidn 922 C.)

Bl rendimiento es de 265 gr., lo que corresponde al 99,8 4
del tebrico.

En condiciones por lo demds idénticrs a las del Bjemplo 1,
se utilizan ahora 6,7 litros de una solucibn al 3 & en peso de
dcido hipobromoso en agua, en lugsr de la solucién de dcido hi-
£ocloroso.

De ezte modo se obtienen 345 gr. de 0 ~bromo- W —aninoca—
nrolactama (punto de fusidn 111-112¢2 ¢.), lo que corresponde a

un rendiniento de 99,8 <.
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Una solucidn de 14¢ gr. de hipeclorito sdiico y 117 gr.
de clorure s6dico en un 1litro de agua, ovtenids haciendo pasar
cloro gor una solucidn acuosa de hidrdxido sbdico, se cniria
hasta 02 C. Hientras se mantiene la tenperatura a 0-39 (., se
agresan 2¢1 gr. de azaciclo-Z.3.hepteno-2.cloro-N—-carbocloru-

a
N

ro con agitacién simulitdnea, después de lo cual se continda

a esta temperatura durante 20 minubtos.

1
x

Pogsteriommente, la mnezcla, que retcciona con desprendimien-—
to de ges, se celiente lentuiente durante un peviodo de media
hora hasta una bemperatura méxzima fe 702 C. y luego se enfria

a 02 C,

Los cristales de X —-cloro-— u)-aminOGaprolactama,formaﬂos
se gepavon pnor riltraeidn, se lavan con agua de hielo y luego
L] secan; Kesulban 110 gr. de cristales.

21 liquido acuoso ge¢ extrae con clovoformo. Después de
eliminar el disolvente, se obtienen a partir de la solucidn
clorofdérmica 110 gr. de O =cloro- W —aninocaprolachama.

El rendiniento es de §Y,5 %.

Ejemplo 4

#n una suspensidén obtenida por introduccidn de 150 gr.
de hidrdzido cdlcico en 15C0 ml. de agua, sSe hace pasar cloro
con agitacibén sinulténea a una temperatura de 3-42 C., hasta
que el piH alcanza T-T7,5. Inego se afiaden 135,8 gr. de azaci=~
olo~2.3.hepteno~2,clorOAN-oarbooloruro (0,7 moles) con agita-
cién simulténea, y se agita la mezcla durante un cuarto de
hora a una temperatura de 10-202 C. Despuds, la temperatura
de la mezcla que estd reaccionando con desprendimiento de gas,
se eleva lentamente a lo largo de un periodo de¢ media hora a

702 C.
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La O -cloro- W -aminocaprolactama se extrae de la mezcla
de reaceidn con eloroformo. Después de eliminar ¢l disolvente,
los Gltimos vestigios del cual se eliminan en vacfo en wna co-
rriente de nitrdgeno, se obtienen 103 gr. de O ~cloro- W ~ami-
nocaprolactana (rendiniento 49,8 4).

#eta solicitud, que corresponde a la presentada en Holan-
da el 25 de Septicmbre de 1¢58, bajo el Wam. 231.677, se acoge
a los beneficios del artfculo 51 del vigente Zstatuto sobre Pro-

piedad Industrial.

NOTA

Los puntos de invencidn vropia y nueva que se presentan

para que scan objeto de esta Patente de Invencibn cn Tspafia,
por VEINTE afios, son los siguientes:

12, - Un procedimicnso para preparar Qi—halégeno— W —auni-~
nolactama que comprende hacer reaccionar azaciclo—Ze.3.alqueno-
2scloro=il~carbocloruro con un compuesto hipohalogenado en pre—
sencia de agui.

22, - Un procedimiznto de acuerdo con la reivindicacién 1,
en el que la reaccibn se realiza primeramente a una tenperaburs
de 0-202 C. y después se aumenta la temperatura de reaccidn
a 60-702 C.

32, - Un procedimiinbto de acuerdo con la reivindicaciln
1o la2, en ¢l que B¢ usa uh compuesto hipohalogenado en forma

de un producto de rcaccidn que se obtiene haciendo reaccionar

con halégeno un hidréxido y/u 8xido suspendido en sfud.
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42. - Un procedimiento para preparar una aminolachbami.

Tal y cowo se ha deserito en la Memoria que ontecede y
con los fines que se han especilicadc.

Esta Memoria consta de seis hojas escritas por una sola
CArd.
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