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PATENTE DE INVENCIOGN

& favor de
Dn. JOSE ANTONIO BOFILL AUGE, domiciliado en calle Balmes, n? 294,
BARCELONA y Dn. JOSE MARTA ESPINGS TAYA, domiciliado en calle Por-
venir, n? 49, 22, BARCELONA, -~ amhos de nacionalidad espafiola -
| vor:

“Procedimiento para la preparacion de un derivado de la morfolina'.

10003

Memoria desocoriptiva.

Esta patente tiens por objeto un procedimiento destinado
& preparar un derivade de la morfolina que se denomina 5 N=mox£Om
1ino=metil Je3w( 5=nitrofurfuriliden-amino)=2=oxazolidona y cuya f£Or-

mula es
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Segin este procedimiento se hace reaccionar con furfural, en un
medio adecuado, el l-hidrazino~3-(N-moxfolinil)m2-propancl obtenido
por el método de O. EISLEB (Pat. USA n? 1.790.042), lucgo sin separar
el producto resultanie, se aﬁaderal medio reaccionante cloroformiato
de etilo y se aloaliniza para oerrar el anillo oxazoliddnico y sepa~
rar la 5-(¥-morfolino-metil)=3-furfuriliden~amino-2-oxazolidonas Fi-
nalmente se nitra este compuesio y con amoniaco se hace precipitar la
5=(N~morf olinometil=3w( 5=nitrofurfurilidenwamino)-2~oxazolidona.

El proceso puede representarse por las siguientes expresiones i
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Para facilitar la comprensidn de este procedimiento, y sin que
ello pueds considerarse de modo alguno limitacion de la patente, se

da como ejemplo la siguiente preparacion.

EJEMPLO

Preparacién de 5S=(N-morfolino-metil )e3={nitrofurfuriliden—ami-
no)~2~oxazolidonae

En 125 nml. de agua se disuelven 26 gr. de l=hidragino=3w=(Nemor=
folinil)=2=propanol y con dcido clorhid#ico concentrado se lleva el pH
de la solucidn a 7. Agitando fueriemente y manteniendo la temperaturs
a 45 = 502 ge aflade lentamente una solucidn de 15 gr. de furfursl en
70 ml. de slcohol de 969; terminada la adiocidn se calienta a 60 - 659
durante unog 10 minutos y se deja enfriar.

Se afiaden 80 gr. de acetato sddico cristalizado y luego, mante-
niendo la temperatura a 20 = 25 #C, y en el transcurso de 20 minutos,
19 gr. de cloroformiato de etilo. Se deja en reposo durante unas ho-
rag. Con hidrdxido sodico concentrado se alcaliniza hasta pH = 11 y
se agita la mezcla reaccionante a 30 -35% Con ello preocipita rapi-
damente un s6lido amarillento que recristalizado en aloohol da unos

26 gr. de 5-morfolinometil w3-(5-nitrofurfuriliden~-amino)m2=-oxazoli=
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dona, producto blanco cristalino gue funde a 1629 - 163° C.
Se disuelven 14 gr. de este compuesio en 100 ml de 4cido swlfi-
rico 98 % previamente enfriado a - 159 C; manteniendo esta temperatura
se sgita hasta oonseguir una solucién transparente, y se afiade lenta~
mente una mezola de 3,2 gre de acido nitrico 90 ¢ ¥ 50 nl. de acido
sulfurico 98 %#. Se forms una masa rojiza que se vierte sobre hielos
se £iltra la solucidn obtenida y se neutraliza con amoniaco hasta pH
= 645« Con ello se separa un précipitado eristalino amarillo que fil-
trado, lavado y secado pesa unos 14 gr. y resulta ser la 5-(N-morfoli-
no=metil)=3=(5-nitro-furfuriliden~amino)~2~oxazolidona (pf. = 205 =

2062 C)e

Se reivindice como objeto de esta Patente :
l. =« Procedimiento para la preparacion de un derivado de la mor-

folina, denominado 5-(N-morfolino-metil)m3=(5~nitrofurfuriliden)=2=-oxam

zolidona y owya formula es @

NG = CHaNwN=CHy = CHe~ CHp « XN 0
Ny

co 0

0

caracterizado por hacer reaccionar con furfursl el l-hidrazino-3-(N-
morfolinil )=2=-propanol, afiadir luego cloroformisto de etilo al medio
reaccionante oonvenieniemente temponado, alcalinizar le mezcla resul-
tante y finalmente nitrar con mezcla sulfonitrica el producto obtenido.
2o = Procedimiento pare le preparacitn de un derivado de la mor-
folina segin la reivindicacidn anterior, caracterizado por realizar ls

reaccién entre el l-hidrazinow3-(N-morfolinil)-2-propanol y el furfural
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en solloidh &du aldoholica en presencia O ausenciz de disolven-
tes, diluyentes y catalizadores organicos 6 inorgénicos.

3s = Procedimiento para la preparscion de un derivado de la mor-
folina segﬁn la reivindicacion primera, oaracterizado por realizar la
adioién del cloroformiato de etilo & temperatura comprendida entre los
20 y los 40¢,

4 -'Procedimiento para la preparacidn de wn derivado de la mor-
folina segin la reivindicacion primera, caracterizado por realizar la
alcalinizacion del medio con solucion de hidroxido alcalino 6 ameniaco
hasta un pH comprendido entre T,5 y 12,

5¢ = Procedimiento para la preparacion de un derivado de la mor-
folina segun la reivindicacién primera, caracterizado por realizar la
nitracion con una mezcla de acidos nitrico y sulfirico concentrados y
a una temperatura comprendida entre los 0% y - 209 C.

6+ =~ Procedimiento pars la preparaéién de u;n derivado de la more

Tolinge

Esta memoria consta de cinco paginas, escritas por una sola cara.

BARCELONA, § JUL. 1967
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