PATENTE DE INVENCION
por VEINTE afios
en Espafia, a favor de Don ATBERTO PALOMO COLL, de nacionali-
dad espafiola, residente en BARCELONA, Avda. Principe de Astu
rias n? 5, pral, 14, cuya Patente se refiere as
"PROCEDIMIENTO DE OBTENCION IE N-AIQUILITEN-AMINO-ETILENCAR
BAMATOS CICLICOS*,

=0=0=0=0=0~0=0=0~0—

MEMORTA DESCRIPITIVA

El objeto de la presente invencidn lo constituye -
un proceso de obtencion de N-alguiliden-amino-etilencarbama
tos ciclicos, siendo principalmente la 3-amino-2 oxazolidona

5.~ ¥ sus alquiliden derivados, productos importentes en la pre-~
paracién del conocido coecciostdtico, la furazolidona.

Es sabido que la oxazolidona por accidén del d4ecido
nitrico se transforma en 3-nitro-2-oxazolidona (Franchimont
y Iublin Ree. trav. Chim 31-46-1912).

10¢~ Se ha descubierto shora que tanto si se realiza la
nitracidén con deido nitrico, o bien con mezcla sulfo-nitrico
utilizando dcidos industriales, no existe reproducibilidad -
en log rendimientos y gran disminucidn de los mismos siendo
el procedimiento unicamente practicable & escala de laborato

15.~ rio con &cidos muy puros. Se ha resuelto la importante difi-
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cultad anterior, tratando previamente los agentes nitrantes -
con sustancias nitrosantes causantes de reacciones incontrola
bles y grandes pérdidas de rendimiento.

Son productos adecuados para los fines de la inven-
cidén la urea, dcido sulfdmico o sus sales y carbamatos, los
cuales afiadidos al agente nitrante en cantidades del 0,5 al -
5¢ aseguren el control de la operacién y rendimientos del 90~
98%, totalmente reproducibles a escala industrial.

Por la secuencia del proceso, la 3-nitro-2~oxazoli_
dona es reducida a 3-amino-2-oxazolidona y por adicidn de al-
dehidos a la solucidén precipiten las 3-alquiliden amino-2-o0xa
zolidonas.

81 el aldehido adicionado es el S-nitro-2-furfural_
dehido, el producto que se aisla lo constituye el conocido -
coeccidiostatico, furazolidona.

Ia reduccién de la 3-nitro-2-oxazolidona ha sido -
efectuada electroliticamente y por hidrogenacidn catalitica
con rendimientos respectivamente del 20% y 55% (Patente Ameri
cana n® 2,652,402).

Ia gran reaccionabilidad de la nitro-oxazolidona con
apertura del anillo, frente a agentes reductores alcalinos y
la facilidad con que se reduce a nitroso compuesto con reduc—
tores débiles en medio acido, descomponiéndose, son dificulta
des que han sido resueltas en el proceso descrito por la pre-~
sente inveneidn, al hallar que el aluminio o el magnesio sus
amalgamas y aleacciones son excelentes reductores en medioéqg
do, consiguiéndose rendimientos del %5—98%, méds bajos resul-

tan si son utilizados el cine y estafio 55%.
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EJEMPTOS

12) A 250 ml. de dcido nitrico concentrado se le adi
cionan a temperatura ambiente, en porciones, 3 gramos de urea
¥y con agitacidn en el transcurso de una hora. A continuacidn
se afiaden 87 g. de oxazolidona y calienta durante 0,5 h. a -
principio de ebullicion, luego se destila hasta que no se re-
coge més dcido nitrico y el residuo se vierte sobre 200 ml.de
agua filtra y lava obteniendo 126,7 g. de 3-nitro-2-oxazolido
na con rendimiento del 96%.

Se suspenden 132 g. de 3-nitro~2-oxazolidona en una
mezela de 2,5 litros de deido clorhidrico concentradoy 1,2501.
de agua, se enfria a -1520, y adicionan en porciones 120 g.de
aluminio asctivado, controlando la reaccion entre =15 y —790.
Se filtra obteniendo une solucidn que contiene 76,5, 3-amino-
2-o0xazolldona con un rendimiento del 75%.

A la solucién enterior se adiciona otra solucidén de
80 g, de benzaldehido en 70 c.c. de etanol precipitando casi
inmediatamente la benciliden 3-amino-2-oxazolidone con un ren
dimiento del 95,

22) Se afinden 132 g. de 3-nitro~2-oxazolidona obte-
nidos segin el ejemplo anterior sobre una mezela de 2 litros
de deido clorhidrico concentrado y 1 litro de agus, se enfria
a =102C, y afiaden 125 g. de magnesio en pequeflas porciones.

Terminada la adicidn, se filtra resultando una solu
cién que contiene 100 g. de 3-amino-2-oxazolidona, con un ren
dimiento del 98%.

A la solucidn anterior se adicionen 140 g. de 5-ni
tro-2-furfuraldehido disueltos en 100 ml. de etanol e instan-
téneamente precipita la 5-nitro-2-furfuriliden-3-amino-2-oxa_

zolidona con rendimiento précticamente cuantitativo.
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3¢) A una mezcla de dcido sulfurico y dcido nitrico,
conteniendo 85 g. de este Qltimo, se afiaden 0,5 g. de dcido ~
sulfémico y agita durante 0,5 h. seguidamente se adicionan en
porciones 87 g. de oxazolidona y agita 1 h. & temperatura am-
biente, se vierte sobre agua-hielo y filtra obteniendo una vez
lavados y secos 121 g. de 3J-nitro-2-oxazolidona con rendimien
to del 92%.,

Se suspenden 132 g. de 3-nitro-2-oxazolidona en 2 1i
tros de zgcido sulfirico al 40% y enfriando a -102C, se afiaden
en porciones 250 g, de cinc amalgamado en el transcurso de -
seis horas. Se filtra y la solucidén obtenida contiene 56 g. de
3~amino-2-oxazolidona, con un rendimiento del 55%.

A la solucidn anterior se le adicionan 60 g. de fur
furaldehido disveltos en 40 ml. de metanol, aglta precipitan—
do la furfuriliden-3-amino-2-~oxazolidona con un rendimiento -
del 974.

Descrita convenientemente la naturaleza de la actual
Patente de Invencidn, como asimismo la forme de poderla lle-—
var a la prictica para convertirla en una realidad industria-
lizable, se hace constar que en la misma, seran susceptibles
de introducir todas aquellas modlficaciones de detalle que las
circunstancias y la prdetica pudieran aconsejar, siempre y -
cuando gue con las variantes que se introduzcan no se cambie,
altere o0 modifique la esencialidad del objeto descrito.
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Se declara como de novedad y propiedad para todo el

territorio espafiol el contenido de las siguientes

REIVINDICACIONES

12,~ "Procedimiento de obtencidn de N-alquiliden-

emino~-etilencarbamatos ciclicos", caracterizado por hacer re-
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accionar oxazolidona con agentes nitrantes y el producto de la
reaccién, la 3-nitro-2-oxazolidona, reducida con agentes re-
ductores en medio dcido y tratamiento de la solucidn resultan
te con aldehidos.

28,~ "Procedimiento de obtencién de N-alquiliden-
amino-etilencarbamatos ciclicos] segin la anterior nota ca-
racterizado por adioioﬁar a los agentes nitrantes sustancias
como el dcido sulfdmico, urea alguil o arilureas y carbamatos
en proporcion del 0,5-5%.

38,- "Procedimiento de obtencién de N-alquiliden-
amino~etilencarbamatos ciclicos! segin la nota 18, carscieri-
zado por utilizar como agentes feductores en medio dcido el -
magnesio o el aluminio o el cinc y estaflo, sus amalgamas o0 -
aleaciones, operando a temperaturas de -~15 a 152C.

48,- "Procedimiento de obtenciéon de N~-algquiliden—
amino~etilencarbamatos ciclicos)segin la nota anterior carac-
terizado por utilizar como medi5 écido los decidos inorgdmicos
0 sus soluciones acuosas.

58,~ "Procedimiento de obtencidén de N-alquiliden-
amino~etilencarbamatos ciclicos} segim la nota 12 carascteriza
do por adicionaer a la solucidn feduoida, aldehidos como el fur
furgldehido, benzaldehido S5-nitro-2-furfuraldehido.

68, "PROCEDIMIENTO IE OBTENCION IE N-ALQUILIDEN-
AMINO-ETILENCARBAMATOS CICLICOSM.
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Todo ello, conforme se describe y reivindica en la
presente memoria que consita de SEIS hojas, eseritas a mdquina

por una sola de sus caras.

Madrid, de Septiembhe de 1,966
€ GONZALEZ VA
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