PATENTE DE INVENCION

a favor de
D. JOSE ANTONIO BOFILL AUGE y D. JOSE M2 ESPINOS TAYA, de
nacionalidad espafiola, domicilisdos en C. Balmes ne 294,
el 12 y en C. Porvenir n? 49 - BARCELONA, el 2¢ - -
poxr;

"Procedimiento pare la preparacidn de un derivado de la

morfolinat,

Memoria descriptiva.
Esta patente tiene por objeto un procedimimiento
perfeccionado destinado a preperar un derivado de la morfo-

lina, denominado 5-(N-morfolinometil)-3—(5-nitrofurfurili-
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den—amino)-2-oxazolidona, cuya férmula es

CH2 CH2 ) gH-ﬁ_gH
OON-CH -QH-CH, ~N -N=0H -0 -
2 T 2 1 \/C HOQ
CH, CH, 0 co 0

Se ha descubierto la posibilidad de preparar este
producto con un Fendimiento excelente y un notable grado de
pureza mediante un proceso que permite usar como primera ma-~
teria el compuesto bisuvlfitico del 5-nitro-furfural, compues
to de fdeil preparacidn, muy estable y que puede nanejarse
con gran facilidad.

En la préctica de nuestro procedimiento se hace reac
cionar este producto en las adecuadas condiciones de concen—

tracidn, pH y temperatura con unz azometina del tipo
RB~CH=N-4A

en la que R representa el radical 0130- o el grupo furdnico
y & es el radical 2-oxo-5-(N-morfolinometil)-5—oxazolidilico;
azomebina que se obtiene fdeilmente haclendo reaccionar el
cloral o el furfural con la 5~(N-morfolinometil)-~3-amino—2-
oxazolidona sin purificer y situada en el mismo medio en que
se ha preparado por cualquiera de los m€todos ya conocidos,
La reaccidn entre el compuesto bisulfitico del 5-ni-
trofurfural y la azometina de cloral o sea 5-(N-morfolinome-
til) =3=~(2-tricloroetiliden-amino)-2-oxazolidona, o bien la
de furfural, o sea 5-(N-morfolino-metil)-3-furfuriliden-amino
-2~oxazolidona, se lleva a cabo perfectémente en nedio acuoso,
en presencia o ausencia de disolventes o diluyentes orgdnicos

o imorgénicos, a un pH comprendido entre 1 y 4 debido a la
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presencia de deidos inorgénicos fuertes como clorhidrico,
sulfirico, ete. y a una temperatura comprendida entre 202
vy los 602C.

Pora facilitar la comprensidn de este procedimiento
v sin que ello pueda considerarse en modo alguno limitacidn
de la patente, se dan como Ejemplo las siguientes prepara -

ciones:

BJENPTO

Preparacidn de 5~(N-morfolinometil)~3=-(5-nitrofur-
furiliden-amino)-2~oxazolidona. '

a) Con compuesto bisulfitico del S-nitrofurfural y
5=-(W-morfolinometil)~3~(2~tricloroetiliden~amino)-2-oxazo-
lidona,

A 250 ml. de alcohol isopropllico y 200 ml. de deido
clorhidrico concentrado disueltos en 2 littos de agua se afla-
den 47 gr. (0,19 nols,) de compuesto biswlfitico del S5-nitro-
furfural y 65 gr. (@,2 mols) de 5-(N-morfolinometil)-3-(2~
tricloro—etiliden—amino)—2—6xazolidona. Con agitacidn se ca-
lienta a 50-552 durante 40 minutos. Se f£iltra, se neutraliza
con amonfaco la golucidn obtenida con lo que precipita la
5~(N-morfolinomet il) ~3~(5-nitrofurfuriliden-~amino)-2=oxazo~
lidona gque filtrada, lavada con agua y secada pesa unos 54
gr. ¥ funde sin uwlterior purificacidn a 205-2069C.

b) Con compuesto bisulfitico del 5-nitrofurfural y
5-(N—morfélino-metil)—B-furfuriliden-amino-Z—oxasolidona.

A una solucidn de 250 ml. de alcohol isopropflico y
200 ml. de dcido clorhidrico concentrado en 2 litros de agua

se afisden 47 gr. (0,19 mols.) de compuesto bisulfftico del



300043 9 1 i

-4 -

e P
e oo G

S5-nitrofurfural y 56 gr. (0,2 wols.) de S5-(W-morfolinometil)
-3-furfurilidenamino-2-oxazolidona. Se calienta a 50-55¢,
con sgitacidn, durante 40 minutos. Se filtra y neutraliza
el filtrado con amonifaco; con ello precipita la 5-(W-morfo-
1inometil)-3—(5—nitrofurfuri1iden~amino)-2-oxazolidona que'
filtrada, laveda con ague y secada pesa unos 51 gr. y funde

sin ulterior purificacidn a 205-2062C.
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Se reivindica como objeto de esta patente:x
1) . Procedimiento pera la prepasracidn de un deriva~
do de 1lg ﬁorfolina denominado 5-(N-morfolinometil)=3={5-ni-

trofurfuriliden-amino) ~2~oxazolidona y cuya férmula es

CH, CH, GH_EH
n
OOI\T-—CHZ—?H-GHQ-?T-N:CH-G\/G-- ()
CHy, CHy ) co 0

caracterizado dicho procedimiento por hacer reaccilonar, en un
disolvente adecuado, a una teuperatura comprendide entre los
202 y los 602 y a un pH comprendido entre 1 y 4, el compues-
to"bisulfitico del S-nitrofurfurdl con una azometina del ti-
PO
R-~CH=X-4A

en la gque R representa el radical 01307 o el grupo furdnico
¥y A es el radical 2-oxo-5~(N-morfolinometil)-3-oxazolidilico,

2) Procedimiento para la preparaci&n de un dericado

de la morfolina segun la reivindicacidn enterior caracteriza-
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do por realizar la reaccidn en medio acuoso con sdicidn
0 no, de disolventes o diluyentes orgdnicos.

3) Procedimiento para la preparacidn de un deriva-
do de la morfolina segun lu reivindicacidn 1, caraecterizado
por realizar la reaccidn a una temperatura comprendida entre
402 y los 552¢,

4) Procediniento para la preparacidn de un deriva-
do de la morfolina segun la reivindicacidn 1, caracteriszado
por realizar la reazceidn a un pH comprendido entre 1 y 3,
en presencia de deidos inorgdnicos tales como clorhidrico
y sulfirico.

5) Procedimiento para la preparacidn de un derivado
e la morfolina. ,

Esta menoria consta de cinco pdginas escritas por
una sola cara.

BARCELONA, 19 de Febrero de 1965,
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