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El objeto de la presente invencidn es un nuevo y ven
tajoso procedimiento para la obtencidn de aminocetonas, de

férmuls general I:

Ry = C-CH-H-X - (1)
nooa '

0 Ry . 33"

en la que Ry se elige entre los restos:

o e QT

e e 0R5

en los cuales R4 se elige entre wn resto alquilo inferior y
un resto bencilo y R5 se elige entre un 4dtomo de hidrdgeno,
un resto alquilo inferior y un resto bencilo; Ro se elige en
tre un 4tomo de hidrdgeno y un resto metilo; Ry se elige en-
tre hidrégeno ¥y un resto alquilo inferior vy X significa un
resto alquilo con como méximo 6 &tomos de carbono, respecti
vamente, en el caso de que los restos R, y R3 signifiquen hi
drdgeno, para la obtencidn de eminccetonas de formula:
- (CHIZ)n - N -CH, - C - R,
£z 0
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en la que n significa un nimero enterc de 2 = 12 ¥ R, tiene
el significado arribe indicado, respectivemente de sus sales.

Egtes aminocetonas son, en primer lugar, productos
intermedios para la preparacién de derivados fenilalcanola-
minicos de eficacia simpatomimética, entre los cuales unos
presentan un destacado efecto broncolitico y otros un efecto
aumentador de la presidén sangufnea. Sin embargo estas poseen
también valiosas propiedades farmacéuticas.

Es sabido que, segin la llamada sintesis de Houben-
Hoesch, se pueden obtener cetonas aromiticas, respectivemen—

te las eminocetonas de la serie édﬁehaléni;é; ﬁediantewconw
tituidos, con nitrilos, trabajdndose por regla general con
agentes de condensacidn, tales como cloruro de cine, respcc-
tivamente también cloruro de aluminio, y en presencia de hi-
dracidos halogenados. Ia descomposicidn de los complejos que
se forman primariamenfe con el egente de condensacidn, se
efectia vertiendo en agua de hielo, hidrolizdndose los com-
puestos imino que se obtienen como productos intermedios, sin
poder ser aislados, simultdneamente a cetonas. Las aminoceto=
nas sélemente se pudieron obtener de esta manera con malos
rendimientos o con una pureza insatisfactoria, lo que en par-
te es debido a la buena solubilidad en agua de los productos
Y a la dificultad en el aislamiento que esto implica. Sorpren

dentemente se ha encontrado ahora que las aminocetonas de fér
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mula I se pueden obtener a partir de los aminonitrilos, en
forma muy favoreble, a través de la sintesis de Houben-Hocach,
8i la reaccidn se efectla a temperaturas inferiores a 40°C.y
en lugar de la descomposicidn usual con agua de hielo, se em
5. plea sguella con alcoholes alifdticos inferiores, efectudndg
oo 8@ g hidrblisis a las cetonas con sgua, simultdneamente o a
continuacidn. ’
El procedimiento para la obtencidén de¢ las aminocetonas
“'de férmula I, que se sirve de la condensacidn de aminonitri-
10. los con fenoles, 0 sus éteres, en presencia de cloruro de alu

minio e hidrdcidos helogenados, en un disolvente usual para

e ._les reacciones _de Priedel-Crafts, se_caracterize por lo.ten-

... %o porque los aminonitrilos.de»férmula_general:

5. NC ~ CH - N - X (I1)
R, 'R3
en la que R, ¥y R3 tienen la definicién arriba indicada y X'
significa un resto alquilo con como méximo 6 dtomos de carbg
no, respectivamente,en el caso de que los restos Ro ¥ R3 sig
nifiquen hidrdgeno, el grupo —(CHp),~NH-CH,~CE, en el que n
20, . tiene la definicidén de arribe, respectivamente sus sales, se

hacen reaccionar con fenoles, respectivemente sus éteres, de

férmula general:

R,H _ (111)
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en la que R1 tiene la definieidn de arriba, a temperaturas
por debajo de 40°, preferéntemente como mdximo de 3000, 1i-
berdndose en la mezcla de reacclén, mediante adicidn de al-
coholes alifdticos inferiores, los nuevos compuestos imino
de férmula general:

Ry - % - ?H - g ~ X

(Iv)
NE R, R

en la que Rqy Ry ¥ R3 tienen la definicidn de arriba y X"
plgnifica un resto alquilo con como mdximo 6 Atomos de cer-
bono, respectivemente, en el céso‘de que Ry ¥ Ry signifiquen

hidrdgeno, el grupo:

~(CHp)y - M - CHp - C - Ry
i

respectivamente sus sales, y estos, en caso dado después de
alslar con agua o alcoholes acuosos, se hidrolizan a las
aminocetonas de férmula I y, en caso dado, a continuacidn se
liveran de las sales las bases.

Como disolventes se pueden emplear, como ya se¢ ha men
ciohado{ t0dos los disolventes usuales para tales rescciones,
tales como tetracloruro de carbono, sulfuro de carbono, etc.

Ia reaccidn se desarrolla con nitrobenceno en forma especidl
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mente conveniente, ya que aqui existen las condiciones de
solucidn mds favorables. Por regla general, se trabaja di-
solvicndo priméramente el cloruro de aluminio en el disol-
vente y después se agrega el aminonitrilo de férmula II, con
veniéntemente en forma de sus hidrohaluros, y el fenol, res—
pectivamente el fenoléter de férmula III. Durante la adicidn
de los participantes en la reaccidn se debe cuidar mediante
enfriemiento que no se sobrepase la temperatura indicada. E1
haluro de hidrdgeno se puede introducir continuamente duran-
te la reaccidn, siendo también posible trebajar bajo una
cierta presidn de haluro de hidrdgeno en aparatos cerrados.

la descomposioién de la mezcla de reaccidn con el al-
cohol se realiza conveniéntemente introduciendo ésta bajo
agitacidn en el alcohol preperado. Le reaccidn de descomposi
cibn exotérmica se puede regular seglin la velocidad de intrp
duccidn y el limite de temperatura dado por el disolvente,
igudlmente obteniéndos? ocon facilidad grandes cantlidades de
preparado.

Después de enfriar la mezcla asi obtenida, los compues
tos imino de férmula IV, que hasta shora no han sido descri-
tos, cristalizan como hidrohaluros. Estos se pueden hidroli-
zar médiante tratamiento con agua, bajo calor, a las aminocg
tonas de férmula I. Este tratsmiento con agua se puede reali
zar en la mezcla de reaccidn heterogénea, sin previo aisla-

miento del compuesto imino, empledndose conveniéntemente wn

< TR
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exceso de agua que, ; naléo debe ser tan grande como
para que se presente una separacidn del dizolvenie y el agua.
Las aminocetonas de férmulae I, cue cristalizan en la mezcla
de disolvente obtenida comoc hidrohaluros, se pueden obiener
entonces s{mplemente por filtracidn.

_ _Sin_embargo,.segin una forma. de ejecucidn.preferente
del procedimiento, se aislan priméramente de la mezcla de

reasccidn los hidrohaluros de los compuestos imino de férmula,

"IV antes de descomponerlos con agua. Este aislamiento inter—

conectado representa una ulterior etapa de purificacidn y es

“dé especial importancia cuando el aminonit¥ilo de férmula I1,

empleado como. producto. de partida, _dejaba.gue_desear.con.res-

_ pecto a su pureza. Si este contiene impurezas, tal como por

ejemplo en el caso de los compuestos binucleares, clertas par
tes en el correspondiente derivado polimetilendiaminico con
sblemente un grupo ciancmetilo en la moldcula, que asimismo -
estd capacitado para condensar con los compuestos de foérmula
III, se presentan entonces impurezas en el producte final que
se eliminan con mucha dificultad de la aminocetona de fdrmula
I.
Esta oliminacidn es, sin embargo, fdcilmente posible

si el compuesto imino de férmula IV, cristalizado en el al-

~ cohol, se separa ¥y solo entonces se hidroliza, pudiendo ser—

vir parz ello agua o mezclas de agua y alcoholes, tales como

etanol, isopropancl, metanol, etc.
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Si no se desea el aislamiento del compuesto imino, ©
por razones de purezs no es necesario, entonces la descompQ
sicién se puede realizar efectuando simulténeamente la hidrd
lisis a los compuestos de férmula I, Esto se logra si la mez

cla de reaccidn obtenida después de la condensacidn, se in-

.. troduce inmedistamente en una mezela del alcohol inferior,

necesario pers la descomposicidn, con la cantidad de agua ng
cesaria para le hidrélisis, debiéndose seleccionar aqui 1la
cantidad de agua de manera que no se presente ninguna separa
cidn., Por regla general, la proporcidn entre agua y-alcohol

asciende aproximidemente a 1:10.

— ——— Ias sminocetonas de ‘férmula I He precipitan de la so-

lucidn acuosa en la mayorfa de los casos en forma de los hi-
drohaluros y se pueden aislar como téles. En caso deseado se
liberen de ellos las bases en la forma usual mediante alcali
nizacidn.

Naturdlmente, tambidn es posible alcalinizar la mez-
cla de reaccidn acuosa después de la hidrdlisis y obtener di
réctamente las bases, una variante que se puede aplicar espe
cidlmente cuando por el aislamiento del campuesto imino de
férmula IV, lavado con el alcohol empleado pera la descompo-
sicifn e hidrdlisis del mismo para recoger el productd soli-
do en agua o en aslcohol acuoso, ya se ha logrado préviamente
una emplia purificacidn.

Ias eminocetonas de férmule I as{ obtenidas, de  las

< pymon— s

PR R S
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cuales aguellas con dos agrupaciones feniletandnicas en la

moléouls son nuevas, se obtlenen con gran pureza. Son por lo
tanto muy adecuados como productos de partlda pera los deri-
vados de feniletanolomina, frecuéntemente de dificil purifi-
cacidn, especidlmente de agquellos que debido a la posicidn
de los grupos OH en el nicleo son muy sensibles y ofrecen
una excelente posibilidad para la prepesracidén de estos com-
puestos farmacoldgicamente valiosos. A
Las partes indicadas en los e¢jemplos sigulentes son

partes en peso.

Ejenplo 1

880 partes de clorurg de aluminio anhidro se disuvelven.

en 2400 pertes de nitrobenceno. Esta solucidn se enfria a una
tenperatura un poco inferior a 20°¢ y enfriando se mezela en
porciones y alternativemente con 400 partés de hidrocloruro
de hexametilen~bis-amino-acetonitrilo y 640 partes de vera-
trol. Se enfria aqui tan inténsamente de manera que la tempe-
ratura no sobrepase los 20°C durante la edicién. Terminada la
adicidn se agite la mezcla de reaccidn durante 6 horas bajo
introduccidn de gas de HCL seco, menteniéndose la temperatura
entre 20 y 30°C. Terminada la reaccidn se introduce la meozcla
de reaccidén rdpidamente en 5160 partes de metanol absoluto
con lo que la solucidn metandlica se calienta hasta ebulli-
cibn. Despuds de enfriar se separs el tetrahidrocloruro de la

N,N'~bis~/ 2-(3',4'~dimetoxifenil)~2-iminoetil_/-hexametilen~-
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diamina en forma cristalizada, sc separa, se lava ulteridr-
nente con metanol y se seca. Rendimiento 886 partes, lo que
corresponde a un 96,0 % de la teorfa. Punto de fusidn & par
tir da.160°0 con descomposicidn.

Bste compuesto bis-imino as{ obtenido se introduce
bajo agitacidn en 3000 pertes de agua y se calienta haste
que todo se haya disuelto. Después de enfriar se separa el
dihidrocloruro de la N,N'-bisﬁz-Z-(3',4'-dimetoxifenil)-2-
oxo—etil_71hexametilendiamina en forﬁa oristalina, se aspira,
se lava con agua ¥y se seca. Se obtienen 595 partes de este

comﬁﬁgéio, lo que corresponde a un 75,9 ¢ de la teoria. Pun-

-$0-de fusibn-a -partir de-225°C con-descomposicibn.- - - - o -

Le preparacidén del hidrocloruro del hexametilen-bis—
eminoacetonitrilo empleado como prdducto de partida se logra
si una solucidén de formalina acucsa se hace reaccionar con
la cantidad estequiémétrica de NaHSO3 en solucidn y el com- -
puesto bisulfito asi -obtenido se hace reaccionar con une so-
lucidén concentrada de ciznuro de sodio y a contimmecidén con
una solucidn de hexametilendiemina en alcchol, empledndose
cada vez centidades estequiométricas. ELl dinitrilo formado
se puede extrser de la mezcla de reaccidn con ayuda de benece
no. La base que se obtiene después de evaporar el beaceno se
transforma en la forma usual en el hidrohaluro.

Ejemplo 2

40,6 partes de cloruro de aluminio anhidro se disuelven
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en 120 partes de nitrobenceno y bajo las condiciones indica
das en el ejemplo 1 se mezela con 17,2 partes de hidrocloru
ro de tetrametilen-bis-aminoacetonitrilo y 28,8 partes de
veratrol. La mezcla s¢ mantiene entonces bajo agitacidn du~
rante 6 horas a una temperaturs de 20~30°C, introduciéndose
continuemente gas de oloruro de hidrdégeno. La descomposicidn
se efectia a continuacidn medisnte introduccidn en 236 partes
de metanol bajo agitacidén. Bl cristalizado separado después
de enfriar se aisla, se lava ulteridrmente con metmnol y se
seca, |

Se obtienen asi 29, 3 partes de tetrahidrocloruro de
N,N'~bis=/ 2-(3',4' ~dimetoxi-fonil)-2-iminoetil 7-tetrameti-
lendiamina, 19 que corresponde a un rendimiento del 69,3 %
de le teoria. Medlante hidrélisis del mismo en agua, como se
ha descrito en el ejemplo 1, se obtienen 16,9 partes de dihi
drocloruro de N,N'-bi55[—2-(3',4'-dimetoxifenil)-2-oxoeti;7k-
tetrametilendiamina cristalizado, lo que corresponde a un
65,4 % de le teoria referido al compuesto imino empleado.
Punto de fusidn a partir de 215°C con descomposicidn.

Si la mezcla de reaccién se introduce después de con
densacion en una mezcls de 236 partes de metanol y 23,6 par-
tes de agua, con lo que taﬁpoco después de la introduccidn
se presents una separacién de fases y les sales de Al se man
tieqen en solucidn, se precipita el hidrocloruro de la N,H'~

~bis-/"2-~(3',4'~dimetoxi-fenil)-2-oxoetil_7-tetrametilendia~
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mina en formsz cristalina. Este se asplira, se recristaliza
en agua y se seca. Rendimiento 30,2 partes, que representa
w 74,6 % de la teoria. Punto de fusidn a partir de 215°C
con descemposicidn. la preparacidn del tetrametilen~bis-ami
noacetonitrilo se realiza de forma andloga a las instruccio
nes dadas en el ejemplo 1.
Ejemplo 3

22 partes de cloruro de aluminio se disuelven en 90
partes de nitrobenceno y se enfria a wna temperatura infe-
rior a 2000. Pn esta solucidn se introducen poco a poco 10

partes de hexametilen-bis-zminoacetonitrilo y 15,5 partes de

pirocatequindietiléter, conduciéndose después a través de

ella, durante 6 horas, bajo agitaeién; cloruro de hidrdgeno
¥ cuidando mediante enfriemiento ocasional que la temperatu
re no sobrepase 1los 30°C. Terminada la reaceidn se introdu-
ce la mezcla de reaceidn en 120 partes de metanol preparado,
la mezela se enfriam y el tetrshidrocloruro de N,N'-bis-/2-
-(3',4'~dietoxifenil)~2~iminoetil_/-hexametilendiamine preci
pitado se aspira, se lava y se seca. Rendimiento 15,5 pertes,
lo que corresponde. a un 61,6 % de la teoria. Este compuesto
imino se. callenta, como se ha desorito en el ejemplo 1, con
agua hasta Aisolverse y despuds se enfria. Después de aspi-
rar, lavar y secar el cristalizado obtenido se obtiene el di
hidrocloruro de la N,N'~bis~/ 2~(3',4'-dietoxifenil)-2-oxo-

etil_/~hexsmetilen~diamina que funde a partir de 193%¢ con



descomposicidn.
Ejemplo
32,7 partes de clorurc de aluminio se disuelven en 80

partes en volumen de nitrobenceno y a una temperatura do 20
5. °¢ se mezcla con 15 partes de hidrocloruro de isopropilaming
acetonitrilo y 23,1 partes de veratrol. La mezcla se mantie-
ne entonces durante 6 horas, conduciendose a través de ella
continuamente gas HCl, a una temperatura de 20-3000. Texrming
da la reaccidn se introduce la mezcla de reaccidn, tefilda do
10. oscuro, en 225 partes en volumen de etanol, la mezcla se en-

“fria con lo que cristaliza el compuesto imino. Este se aspi-

drocloruro del 3,4-dimetoxi-of -imino- b~isopropilaminoctil~

benceno.
15, Andlisis: N hallado: 8,8 ¢  Caloulado: 9,0 %

oL " 22,69% L 22,9 %
el contenido en cenizas asciende a un 0,3 %..
20,0 partes de este compuesto imino se disuelven en

200 partes de una mezcla de 9 partes en volimen de i-propa-
20. nol y 1 parte en volimen de agua bajo el calor de ebullicidn,

después de filtrar se enfria la mezcla y el cristalizado ob-

tenido se aspira. Se obtienen asi 16,4 partes de hidrocloru-

ro de 3,4-dimetoxi~w-isopropilaninoacetofenona con un conte=~

nido en Hy0 de un 4,5 %. Esto corrssponde, calculado sobre

25, la sustancia seca, a un rendimiento del 88,2 % de la teoria.
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41,3 partes de cloruro de aluminio se disuelven en
100 psrtes en volimen de nitrobenceno y a temperaturas que
no deben sobrepasar los 2000 se mezcla con 15 partes de hi-
drocloruro de metilaminoacetonitrilo y 29,2 partes de vera-
trol. La mezcla se deja reaccionar durante 6 horas a 20-3090
introduciéndose continuamente a su través ges de HCl. Termi-
nade la reaccibn se introduce la mezcla en 225 partes en vo=-
limen de metanol, se enfria, el cristalizado precipitado se
aspire, se lava ulteridérmente y se seca. Se obtienen as{
33,25 partes de dihidrocloruro de 3,3~-dimetoxi~o{-imino- {3’-
metilaminoetilbenceno, -lo que corfesponde a un rendimiento
del 84,0 % de la teoria. '

Andlisis: N Hellado: 9,8 ¢ Caloulado: 9,96 %
c1! v 24,84, . 0 . . 252%
Contenidos en cenizas: 0,01 %

Este compuesto imino se puede transformar, de forma
enalogs a las instrucciones dadas en el ejemplo 4, mediante
tratamiento con una mezela de 9 partes en volémen de etanol
vy 1 parte en volimen de agus, en la 3,4-dimetoxi-w-metilemi~
noacetdfenona. El rendimiento en sustancia seca asciende agui
a2 un 98,5 ¢ de 1la teoria. Al determinar el micropunto de fu-
sién se presentd a partir de 220°C une descomposicidn.
Ejemplo 6

360 partes de cloruro de aluminic anhidro se disuelven
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en 550 ﬁartes de nitrobenceno, la solucién se mezcla a uns
temperatura de como méximo 1500, gota a gota, con una solup
0idn de 162 partes de fenol en 110 partes de nitrobenceno y
a continuacidon en porciones con 100 partes de aminoacetoni-
trilo. |

En esta mezcla se introduce, a una temperatura de 15~
20%¢, durante 3} horas, bajo agitacidn, gas de HCl. La sus-
pensidn asi{ obtenide se mezcle bajo agitacidn y refrigera—
eidn simultdnea con 2400 partes en vollmen de metanol de ma-
nera que la temperatura interior se mantenga por debajo de

los 4000; Despuds de"enfriar se aspira el dihidrocloruro del

.p-hidroxi- o -imino- (> ~amino-¢tilbenceno cristalizado, se la- . .

va ulteridrmente y se seca. Se obtienen 184 partes de este

compuesto, lo que corresponde a un 76,6 % de la teoria.

Ejemplo 7

24,6 partes ﬁe élorﬁro éé aiuﬁiﬁio sé mezclan en 60 )
partes en volimen de pitrobenceno ¥y bajo refrigeracién con
11,19 partes de dihidrocloruro de hexemetilen~bis-aminoace-
toniirilo y 18,1 partes de veratrol. Después se impulsa gas
de HC1 haste una presidn de 2 - 2,5 aimdsferas y la mezcla
se aglta durante 6 horas enfriando ocasiondlmente para que
la temperatura no sobrepase los 40°C. Terminada la ?eaccién
se elimina la sobrepresidn y el producto ds reaccidén se in-
troduce en una mezcla de 180 paries en volimen de metanol y

15 partes en volumen de agua. ELl cristalizado precipitado se
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aspira, se lave con acetona y se secz. Se obtienen asi 25,4

partes de dihidrocloruro de la N,N'~bis-/ 2-(3',4'-dimetoxi-
fenil)~2-oxoetil_/-hexemetilendiamina bruta que ain contiene
aproximddenente wn 15-16 ¢ de NH,C1. Esta impureza se puede
retirar mediante recristalizacidn en agua. E1 producto puro
asi obtenido posee un punto de fusidn de 22500 con descompo
sicidn, .
Ejemplo 8

15,0 partes de hidrocloruro de ﬁetilaminoacetonitrilo
vy 22,8 partes de anisol se hacen reaccionar en presencia de

e

41,3 partes de Aidlj ywﬁ{E;bbenceno segin las instrucciones

- dadas en los ejemplos anteriores.-La mezcla- de -reaccidn -se

introduce a continuacidén en 225 partes en volimen de etanol
vy el cristalizado que se forma se aspira., Se obtienen asi
25,9 partes de dihidrocloruro de 4-metoxi-¢{-imino-Bemetil-.
amino-etilbenceno, io que corresponde a un rendimiento del

73,2 % de la teorfa. Ia sustancia funde a partir de 135°C con

descomposicidn,

Andlisis: Hellado: C = 47,5%  Calewlado: C = 47,8 &
H= 6,6 % H = 6,4%
N = 10,9 % N = 11,1¢%

Cenizas: 0,1. %
" El dihidrocloruro de 4-metoxi= g/ ~imino- {5-metil-ami-
no-etilbenceno asi{ obtenido se mezecla con agua obteniéndose

una solucidn acuosa del hidrocloruro de la 4-metoxi-w-metil-



-aminoacetofenona. Pare aisler éste se mezcla esta solucidn,
enfriando con hielo, con lejia sddica diluida en exceso, la
base precipitada se extrae con éter, la solucidn etérica se
evapora a temperatura baja ¥y despuds de recibirlo en etanol
5, absoluto se precipita el hidrocloruro de la 4-metoxi-w-metil
_ amino-acetofencna mediante adicién de dcido clorhidrico eta~
nélico, que se aisla y se seca. Muestra los siguientes valo-
res de andlisis:
hellado: © 55;5 4 calculado: C 55,75 %
. ' | o 6,6 % | H 6,55 %
N 6,5% TN 6,50 %
o —-EJemplo G . o e R e e e e
41,3 partes de cloruro de aluminio anhidro se disuel-
ven en 100 pértes en volimen de nitrobenceno y a una tempera
15, ture de 20°C como mdximo se mezcle con 15 partes de hidroclo
ruro de metilaminoacetonitrilo y 23,25 partes de resorcina.
Bajo agitacidn se introduce durante 6 horas gas de HCl a trag
vés de la mezcla de reaccidén y esta se in;roduce, terminada
la reeccidn, en 230 partes en volimen de metanol. Después de
20, enfriar se aspira el dihicdrocloruro del 2,4-dihicdroxi-of-imi
no-‘5—mgtilamino-etiibenceno obtenido en forma cristalizada,
se lava y se seca. Se obtienen 28,7 partes, lo que correspon
de a un 80,5 ¢ de la teoria. ILa sustancia funde a partir de
185° con descomposicidn.
Andlisis: Hallado: C1! 27;5 % calcﬁlado: c1' 28,5 %

25. :
. Cenizas: 0,1 %
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10.

15,

20,

25,

" 10,0 pasrtes de dihidrocloruro de 2,4—dihidr6xi~
-d—imino~uﬁymetilamino.etilbenceno se disuelven en 200
pertes en vollmen de i-propsnol al 80 % bajo calor, se
filtrs y se enfris s - 10°C, El eristelizedo precipi-
tado se espirs, se lava con i.propenol y éter y se seca.
Se obtienen asi 7,35 partes de hidroclorurc de lz 2,4
~3ihidroxi-w-metilamino-acetofenons, lo que corresponde

8 un rendimiento del 85,65 % de la teoria. Muestrs los

siguientes vslores de anjlisis:

hsllado: N 6,4 % calculado: N 6,42 %
Cl.,l % - - Cl16,28 %
NOTA

Descrita suficientemenﬁé ls natursleza éel in-
vento, as{ como ls meners de reelizsrlo en la pric-
tics, debe hascerse constsr que las disposiciones snterior~
mente indicadas son susceptibles de modificeciones de
detalle en cusnto no slteren su principioc fundesmental.
También se hace conster que el invento corresponde o
una solicitud de Pastente presentads en ‘Austris con el
nfimero y fechs siguiente: A 9872/68 de 10 de octubre
de 1,968; acogiéndose por lo tanto @ los beneficios
que conceden los Convenios Interneéionaleé en vigor,
siendo lo que constitye ls esencia del referido inven-

to y por lo que se solicits una Patente de Invencidn



por 20 afios, en Espafia, sobre: PROCEDIMIENTO PARA TA
OBTENCION DE AMINOCETONAS; csrascterizéndose por lo
siguiente: '
18.- Procedimiento pars la obtencidn de aminocetonas,
5, de férmula general:
Ry -C~CH-N-X (1)

0 R2 R3

—ren la que R1 se elige entre los restos:

S . S
o v T o aRay
340 ' N ' 0R5 0R5

en los cuales R4 se elige entre un resto alquilo inferior y
un resto bencilo y Rs se elige entre un dtomo de hidrdgeno,
un resto alquilo inferior y un resto bencilo; R, se elige
entre un 4tomo de hidrdgeno y un resto metilo; R3 se elige
10, entre hidrdgeno y un resto alquilo inferior y X significe un
resto alquilo con como méximo 6 dtomos de caerbono, respecti-
vamente, en el caso de que los restos R2 N R3 signifiquen hi

drdgeno, se definen como la agrupacidn:



5.

~(CHp), - ¥ = CHy = C ~ Ry

H 0

en la que n significa un nimero entero de 2 - 12 y R, tiene
el significado arriba indicado, respectivamente de sus sa~
les, mediante condensaeiéq de sminonitrilos con fenoles, res
pectivamente sus &teres, en presencia de cloruro de sluminio
e hidrdcidos halogenados, en un disolvente usual para las
reacciones de Friedel-Crafts, .caracterizado POrque los aming

nitrilos de férmula general:

No - CHZN-X" ~~ (11) ~

e

10.

15,

en la que R, ¥ Ry tienen la definicidén de arriba y X' signi-
fica un resto alquilo con como méximo 6 dtomos de carbono,
respect:(vamente, en.el caso de que los festo’s Ro ¥ R3 signi-
fiquen hidrdgeno, el grupo -(CHp),~NH-CH,-CN, en el que n tig
ne la definicién de a.-rriba, respect{vamente sus sales, se
hacen reaccionar con fenoles, respectivamente sus éteres, de

férmula general:
R,H (III)

en la que Ry tiene la definicidén de arriba, a temperaturas
por debajo de 40°C, preferéntemente como mdximo de 30°C, li-

berdndose en la mezcla de reaccidn, mediante adicidn de al-
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coholes alifdticos inferiores, los compuestos imino de fér-
mula general:

Ry = C~ CH ~ N~ X" (Iv)
] ] t
en la qus Ry, Ry ¥ Ry tienen le definicién de erriba y X"
significa un resto alquilo‘con como méximo 6 dtomos de car-—
5, bono, respectivamente, en el caso de que Ro ¥ R3 slgnifiquen

hidrdgeno, el grupo:

~(CHp)y = NH = Clfy - C - Ry
.o

respect{vamente sus sales, y &stos, en caso daéomdééiuééwde
aisler con agua o alcoholes acuosos, se hidrolizan a las ami
nocetonas de férmula I y, en ceso dado, se liberen a conti-
10. nuacién las bases de las sales.
28,~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1, csrscte-
) rizsdo. porque ia libe;acién del compuesto imino y su hidrdli
sis se efectiian simultdneamente, tratando’la mezcla de reac-
cidn, despuds de la condensacidn, con una mezcla de alecoho-
15.  les alifaticos inferiores y agua, selecclondndose la canti-
dad de agua de manera que ho se presente niﬁguna separacidn
de las fases 1{quidas.
38.- Procedimiento segin la reivindicacidn 1, carsc-

terizado porque el compuesto imino se aisla después de agre-
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gar el alcohol alifftico inferior, se purifics medisnte
lavedo y a continuscidn se hidrolizs medisnte trstamiento
con sgua. | .

42 .~ Procedimiento segln lss reivindicaciones
5.' 1l a 3, coracterizado porque la reaccidn se efectiia bajo
débil sobrepresién de cloruro de hidrdgeno, en un sistema
de sparstos cgrrados.
58, Procedimiento segfin les reivindiceciones 1
8 '3, caracterizado porque dursnte ls reaccién se introduce
10, cloruro de hidrégeno en la mezcls de resccidn.
| - 6.~ Procedimiento psrs la obtencibn de sminoceto-
nes; tel y como queds sustoncialmente descrito en 13 pre-—
e —gente Memoria,

2By Esta bemoris consta de 21 hojes escritss s

méquina por una solgtara.

» GOMEZ ACEBO Y MOQDEY
i b Fliaindsy B, Hooades- Rule
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