a favor de
MERCK & CO., Ine. de nacionslidad nortemmericana, domici~
liada en RAHWAY (New Jersey, E.U.) 126 East Lincoln Avehue
por:
"Procedimiento para la produccién de S-aminometil-2-

furfurilamina®,

Memoria descriptiva,

Este invento se refiere a la produccidn de 5-
aninometil-2-furfurilamina, y tiene por objeto un proce~
dimiento perfeccionado para obtener este compuesto. E1
procedimiento del invento comprende la aminacidan del al-

cohol S-aminometil-2-furfurilico, para forﬂar la furan-~
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diamina, de le estructura representada por la #érmula 1

de la hoja de fdrmulas anexa a esta menoria.

| Como resultado de una extensa investigacidn, he-
mos descubierto un procedimiento eficaz para la aminacidn
catalfitica del alcohol 5-aminometil-2-furfurf{lico con amo-
niaco, preferentemente en presencia de un catalizzdor ade-
cuado. para producir ls furandianina,

Hemos comprobado que el alcohol S5-aminometil=-2-
furfurilico, pompuesto no saturado, puede someterse &
aninacldn con amoniaco a temperatura elevada y bujo una
presién apreciable, manteniendo los enlaces dobles con-~
jugados, y formar la furendismina,

Al poner en prictica el procsdimienhto de este
iovento, preferimos disolver el alcohol S5-aminometil-2~-
furfurf{lico en un disolvente orginico adecuado, como al-
cohol, netanol o etanol, o dimetoxietano, y aBadir la
cantidad necesaria de amoniaco, mejor en presencia de un
catalizador como niquel Raney, ILos disolventes incrtes,
cono dimetoxietano, parecen dar resultados superiores a
los obtenidos empleando un alcohol, como metmnol, en ca-
licad de disolvente., Cuando se utiliza un disolvenie, la
temparaturs no debs exceder de la temperaturs critica del
mismos. Zgts mezcla de materiales se calienta en una re-
torta a temperatura superior a la tempsratura critica del
amoniaco, del drden de 100 a 3502C, con prefasrencia de
wog 2002C, a una presidn de 1000 a 10000 psi (libras
por pulgsda cuadrada, 70 a 703 %g por cmz) v preferivle-
mente entre 1500 y 6000 psi (105-422 Xg/em.). Al cabo
e varias hores de agitacidn, se recupergel prodﬁcto de

reaceidn; esto puede hacerse filtrando para sgeparar el
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cztalizadory y concentrando el filtrado en vaclo. 21
filtrado puede somsteree a destilzcidn fraccionada para
separar lz furasandiasmina del producto crudo.

sin propdsito de limitar el invento a ninguna
teoria sobre las reacciones implicadas, la reaccidn pa~
rece podersge desarrollsr como se indica en la #rmula 2
de la hojs de £férmulas.

La cantidad preferida de amoniaco debe exceder
ligeramente de la requerida en 1ls reaccidn antsrior para
obtener resultudos eficientes, pues con demasiado amo-
niaco daria excesivo hidrdgeno. ‘

Los siguientes ejemplos ilustran la reslizacidn

éel procedimiento de este invenio.

l&:_gz_g RTO L.

En un recipiente forrado de vidrio se cargan
100,0 g. de alcohol S5-aminometil-2-furfurilico con 550
cc. de dimetoxietano, 200 g, de NHy y 20 g. de nisuel
Raney. ILa mezcla se lleva a una autoclave oscilante, se
lava con nitrézeno, y se calienta duraznte diez horas a
200eC, Durante este periodo de calentamiento, la presidn
alcanza 1600 psig, (112'5 Kg). Iuego se separa el cata-
lizador por filtracidn, se concentra el filtrado negro
en vacio, ¥ se sfectla una destilécién fraccionada impu-
ra en vacio empleando un capitel Clalsen corriente.

in esta operacidn, el lavado con nitrdgeno sir-
vid simplements como precaucidn, pues no estd bien demos-
trado gue sea necesario.

En la destilacidn fraccionada, se reunieron y
rzdestilaron las porciones ricas en diamino a base del
indioe de refraccidn, andlisis de N y formacidn de pi=-

crato., Dos de sllas se reuanieron, y dieron 32,4 g. de
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S5-aminometil=2-furfuril~anina. Una curva IR resulid
idéntica a la de una muesira de refaranCJu preparada por
el método de Gabriel. 3I1 rendimiento por aminascidn di-

recta fué de 32,4%, y contando el material inicial reu-

tilizable, subid hasta 56,3¢%.

31 ejemplo signiente ilustra unz aminscidn a ma-—
yor esczla para coavertir alcohol S~aminometil-2-furfu-
r{lico en 2,5~dizminometilfurano.

EJERPLO IT.
Aleohol 5-aminometilfurfurilieco (puro al 87, ZW) 198 g.
Dimetoxietano 1590 ml.
Niquel Raney 44,4 .
Amonlaco 11qu¢do 528 g

3¢ cargaron estos ingredientes en ¢l racipiente,
ge calentasron a 2000C, y se nmantuvieron zsi diez horas,
con une presidn méxims de 1550 psi. (1c9 Kg.).

El producto se pasé a través de un lecho de 1/4"
de Supercel, enjuagando con netanol. Ila solucidn se eva-
pord en vacfo de bomba hidriulics, y se termind a 3 mm.
Bl rendiniento fué de 170,8 g. de aceite nezro. DBate e
destild a 2 mm., ¥ se tomaron las porciones de menos de
1122C, Una porcidén tomade a 112-1252C era de aminoalco-
hol sin resccionar. Las porciones de punto de ebullicidn
mée bajo, que contenian todas aminoalcohol, des destila-
ron de nuevo. A continuacidn se relacionan rendimientos
¥ cdleulos:

De la sezunda destilacidn:
Rendimiento

Porcidén _pb/2 mm, _ Peso _ DOT pasSes E% _Iureza % de N
1 68-80 2,60) 642 83,04 -
2 80-85 36) 59,03=34,2% 687 80,9p 17,94
3 85-93 38,73) 751  97,0% 20,69
4 98-110 10,34) X 469 - -
5 110-225 80,31 46 ,6%

Bres, 18,60
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&1 rendimiento gloval en furandiamina, vzsado
en la conversidn de 53,4# del aminoalcohol, fué de 64,04,
basado en el aminoalcohol puro consumido.
N 0 T A

=

Se reivindica como objeto de csita patente:

1) Procedimiento para lo produccidn de S5~amino-
metil-2~furfurileminz, el cual comprende'someter 2lcohol
5-aminometil~2-furfurilico a aminacidn con amonizco a
temperatura elevada, superior a la tempsratura critica
del amoniaco, a una presidn de T0 a 705 Kg. por cmz.

2) ZProcedimiento segln la reivindicacidén 1, en
el que lz aminacidn se efectia en solucidn en un disol-
vente organico. .

3) Frocedimiento para la produccidn de 5-ami-
nometll-2~furfurilamina, el cual comprende soneter alco-
hol 5-azminometil-2-furfurilico a aminmcidén con amoniaco
a una tempefatura de 100 a 3502C y a una precidn de T0 a
705 Eg. por cmz.

4) Procedimiento seglin la reivindicuacidn 3, an
el cuzl la aminacidn se efectia a unz presidn de 100 a
425 ¥g. por cmz.

5) Procedimiento sezln la reivindicacidn 3, en
el cual la aminecidn se efectla a una tempersturs aproxi-
mada a 2002C,

6) Procedimiento segin la reivindicacidn 3, en
el cual la aminacidn se efsctda en presencia de un cata-
lizedor, y en solucidn en un disolvente orgénico.

7) Procedimiento nara la produccidn de 5~amino-



metil-2-furfurilanina. 25 4% 8

Bsta memoria consta de sels pa,

por una sola cara.

sazocrona, €9 DIC. 1959
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