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INTROCGCDUCCION

por wPROCZDIHIENTO PARA LA PREPARACION DE COMPURSTOS DERIVADOS
DE LA 3-(5'-NITROFURFURILIDENALING)-2-0ZAZOLIDCNAY, a favor de
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domiciliada en LIADRID, Sagasta, num. 13.

LIBLIORIA DESCRIPTIVA

La presente invencion, realizada con éxito en el ex-
tranjero, se refiere a un procedimiento para la preparacién de
compuestos derivados de la 3-(5'-nitrofurfurilidenamino)-2-
~-0Xagzolidona.

lids concretamente se refiere a un procedimiento para
la preparacién de derivados S5-susbtituidos de la 5-(5'-nitro-

furfurilidenamino)-Z-oxazolidona, de Fdérmula



O= —

en la que R representa un radical amino-alquilico, mono- o
di-alquil-amino-alguilico, mono- o dihidrozialquil-amino-alqui
lico u oxapolimetilen-amino-alquilico,

Liste procedimiento consiste esencialmente en hacer

5. reaccionar el S-nitrofurfural (I), o su diacetato (II),
-G
' |~T ‘ ,/OO Hy
0l - ~CHO 051~ —-Cd\ |
0 0 OGC-—CH3
(1) (I1)

con un compuesto 3-amino-2-oxazolidénico substitufdo en posi-

cidn 5, cuya férmula general es:

HEN-N

0= —R

en la que R representa los radicales anteriormente indica-
dos.,

10. Este derivado de 3-amino-2-oxazolidona, substituido
en posicidn 5, se obtiene mediante ciclacidn de la correspon-
diente 3-substitufda 2-hidroxipropil-hidracina de férmula

feneral:

R - CH, ~ ?H - CH, - NH - NH,

O0H
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nediante carbonato de etilo y catalizando la reaccidn con un
alcoholato alcalino.

La 3-substituida 2-hidrozipropil-hidracina, se obtie-
ne por apertura del anillo oxirdnico del 3-substituido 1,2-
-epoxipropano con hidrato de hidracina.

%1 3-substituido 1,2-epoxipropano se obtiene por pro-
cedimientos conocidos descritos en la literatura.

Asi pues, el compuesto resultante,‘de estructura
3-amino-2-oxazolidona substitufda en posicidn 5, se hace reag
cionar luego con el S-nitrofurfural obtenido a partir de su
diacetato por hidrdlisis sulfurica. La condensacidn se hace
a temperature amblente y en medio acuoso, precipitando el pro-
ducto final mediante neutralizacion de toda la masa reaccio-
nente con carbonato sédico.

Para facilitar la compremsion de este procedimiento
se describen a continuacidn varios ejemplos practicos referen-
tes a las distintas fases de obtencidn del producto que resul-
ta de substituir el radical Kk, concretamente por el oxatetra-
metilen-aminometil (morfolinometil), en la fdrmula general da-
da anteriormente.

EJENYLO 1.

Obtencidn de 1-morfolino-2,3-epoxipropanc.

Una mezcla eguimoleculer de epiclorhidrina y morfoli-
ne se agitan durante & horas, regulando la temperatura de ba-
fic de hielo de manera gue al principio sea de 50 v al final de
5000. Se abandona a la temperatura ambiente durante 24 hores.

Por espacio de 2 horas se aiiaden la cantidad equimole
cular de hidréxido sdédico al 40, procurando que la temperatu-
ra no sobrepase los ESOC.

Después de extraer con éter, secar con hidrdxido pota-
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sico y eliminar el disolvente, se obtiene un liguido de punto
de ebullicidn (6 mm) : 85-89°C.
Gendimiento: 68&%.

EJEBMPLO 2.

Obtencion de 3-morfolino-2-hidroxi-propil-hidracina.

500 ml (8 mols) de hidrato de hidracina al 80% se
enfrian a 0-300. y les son adicionados 114 g (0,8 mols) de
1-morfolino-2,3-epoxipropanc. La adicidn se realiza de forma
que dure una hora, PDurante otra hora se mantiene la tempera-
tura de 0-10°C y la agitacion. Se abandona la mezcla a tempe
ratura ambiente durante 24 horas.

Bliminando el hidrato de hidracina por destilacion a
presidn reducida, se obtiene un liguido de punto de ebulli-
cién (6 mm) 173-176°. Lendimiento 75-80% del tedrico.

EJEWPLO D

Obtencidn de B-amino~5-morfolinometil-2-o0xazolidona,

175 g (1 mol) de 3-morfolino-2-hidroxipropil-hidraci-
na son adicionados a 114 g (1'2 mols) de carbonato de etilo
y una golucidn de metilato sédico en metanol recien prepara-
da por adicidn de 2'8 g de sodio metal a 50 ml de metanol. %e
calienta la mezcla de forma que destile una mezcla de punto
de ebullicidn 66° punto de alcohol metilico y alecohol etilico.
Destila practicamente la cantidad estequiométrica de alcohol,
Al residuo de la destilacion se le adiciona 60 ml de etanol
absoluto. e abandone para gue cristalice. il producto recris-
talizado dos veces del etanocl absoluto tiene un punto de fu-
sién 123-124°C, Rendimiento 655 del tedrico.

E I8 2L S

Obtencidn de S-morfolinometil-3-(5'-nitrofurfurilidenaming)-

-2=-0Xaz0lidona.
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derivados de la 3-(5'-nitrofurfurilidenanino)-2-oxazolidona

de formula general
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en la que I representa un radical aminoalquilico, mnono~ 0
di-alquiloamino-algui{lico, mono- o di-hidroxialquil-amino-
~alguflico u oxipolimetilen-amino-alguflico, caracte -
rizado por la condensacidn del S-nitrofurfural-diaceta-
to con la correspondiente 3-amino-2-oxazolidona 5-substitulda
por los radicales citados y obtenida por ciclacion con carbo-
nato de etilo en presencia de un alcoholato alcalino de la
3-substituida 2-hidrozivrepil hidracina, compuesto gue resulta
de la ajertura con hidrato de hidracina del anillo oxiranico
del 7-substitufdo, 1,2-epoxipropano.

2. Procedimiento, segin la reivindicacion 1, carac-
terizado por la ciclacion de la 3-substituida 2-hidroxipropil
hidracina con carbonato de ¢tilo y un alecoholato alcalino, pa-
ra sintetizar la S5-substitulda 3-amino-Z-oxazolidona.

3. Procedimiento, segin la reivindicacion 1, carac-
terizado por la apertura con hidrato de hidracina del anillo
oxirdnico del Z-substitufdo 1,2-epoxipropanoc.

4, Procedimiento, segun la reivindicacidn 1, carac-
terizado porque la condensaficn de la S-gubstituida 3-amino-
-Z-oxazolidona con el S-nitrofurfural o su diacetato, se rea-
liza a temperatura ambiente y en medio acuoso, separéndose el

compuesto por neutralizacidn con carbonsto sddico.
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5 Procedimiento para la preparacidn de compuestos
derivados de la 3-(5'-nitrofurfurilidenamino)-2-oxazolidona,
caracterizado por el hecho de efectuar la substitucidn, en
posicidn 5 con radicales aminoalquilicos, mono- o di-hidroxi-
alquil-anino alguilico y oxapolimetilen-amino-alquilico.

6. Procedimiento para la prepracion de compuestos
derivados de la 3«(5!'-nitrofurfurilidenamino)-2-o0xazolidona.

Segun se describe y reivindica en la presente memoria,
la cual consta de siete hojas, foliadas y escritas a maquina
por una sola de sus caras, acompafiadas de la documentacion
correszondiente.

lLladrid, a 11 de Liarzo de 1.960.

SOCIEDAD GENIERAL D& PARLIACIA, 3.A.
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