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Memoria descriptiva

Bste invento se refiere a un nuevo procedimien-
to para la preparccidn de la T~metilen-bicielo[3.3.llnonan-
3-ona, utilizable en particular como producto intermedia-
rio,

Se ha descubierto, sorprendentemente, que la

7-metilen~biciclo[3.3.1Inonan-3~ona, de la férmula I
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hasta ahora sblo obtenible por via complicada, puede prepe-
rarge de modo sencillo calentando en recipiente cerrado, a

temperatura de 150-250¢, y preferentemente de unos 170 a

2002, 1,3~dibromo-adamantano con la solueién organicoacuosa
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de una base inorgénica, en particular el hidréxido sédico.
En calidad de medio de reaccidn orginicoacuoso es apta, por
ejemplo, una mezcla en partes iguales de agua y dioxano.

La T7-metilen-biciclo[3,3,l]nonan~3~ona prepa-~
rable segin este invento puede transformarse (por ejemplo,
mediante ozonizacidén de manera conocida) en la biciclol[3.3.1]
nonan-~3,7-diona, la cual constituye a su vez un producto
utilizable en muchos aspectos; por ejemplo, pars la prepa-
racidén de andlogos de adamantano con un heterodtomo en la
posicibn 2,

El ejemplo que sigue explica con mas detalle
la realizacidn del procedimiento de este invento; peroc no
constituye en absoluto la tnica modalidad de realizagién

del mismo y por lo tanto no ha de limitar de ningun modo
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el alcance de este invento. Las temperaturas estén expresa-

das en grados centigrados,
LJENMPLO

Una solucién de 150 g (0,51 moles) de 1,3-
dibromo-adamantano (véase G.L. Baugham, J, ORG. Chem. 29,
238-240, 1964) en 1,5 litros de dioxano se¢ calienta a 180¢
durante 18 horas, junto con 1,5 litros de lejia 1-n de sosa
caustica, on una autoclave agitcdora de fundicidn de acero
niquelado, lo quc hace que se¢ origine una presidn de 20 a
25 atmésferas, Después del enfriamiento, se Ffiltra en Hyflo .
la solucidn reaccional, de color pirdo obscuro, y se elimina
del filtrado el dioxano por concentracidn a 502 y con pre-
sidn reducida, lo que hace que se¢ precipite la 7-metilen-
biciclo[3.3.,1]Jnonan-3-ona., Se extrac ¢l concentrado dos
veces con 500 cc d¢ éter cada vez, s¢ lavan con 200 cc de
agua fria los cxtractos etéreos combinados, se los seca
sobre sulfato magnésico y se los evapora. La sublimacién
del residuo a 0,1 Torr de 802 a 102 y la recristalizacidn
del sublimado a partir de hexano/pentano dan 52 g de T-me-
tilen-bioiclol3.3.1Inonan~3-ona pura, de punto de fusidn

160-1642; rendimicnto, 68 %.
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NOTA

Deserito ¢l objeto del presente invento, se decla~
ron nuevas y de propia invencidn las siguientes reivindica-
ciones, con prioridad de la solicitud de patente suiza n®

15 906/65 dgel 18 de Noviembre de 1965.

1. Procedimiento para la preparacién de la 7-

metilen~biciclo[3.3.1]nonan~3-ona, de la férmula I

caracterizado por cnlentarse o temperaturas entre 150 y
2502 1,3-dibromo~-adamontano con la solucidn orgénicoacuosa

» o
de wma basc inorgenica,

2. Proccdimiento segin la reivindicacién 1, ca-
racterizado por emplearse hidrdéxido sddico en calidad de

base inorginica,



10,

e
o4

. };ﬁ "v'\“

3. Procedimicnto scgun la reivindicacidén 1, ca-

racterizado por ofcctuarsc la reaccidn a 170-20089,

4. Procedimionto segin la rcivindicacidn 1, ca-
racterizando por efectuarse lao reaceidn en unc mezcla de

dioxano y agua.

5. Procedimicento para la preparacidén de la 7~

metilen-biciclol3.3.1Inonan~-3~ona,

Segin sc desceribe y reivindica cn la presente memoria
descriptiva que consta de cinco hojas foliadas y escritas a

mdquina por-uma sola cara,

Madrid, a 17 de Noviembre 1966
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JAIME ISERRN
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