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Procedimicento para la preparacion de W -lactamas,

E4

Satbsitunte: SKTIA VISCOSA SOCIETA NAZIONALE INDUSTRIA APPLICA~
ZIORI VISCOSA S.p.A., entidad italiana, residente
en Vig Montebello, 18, MILAN, Italis.
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El objeto de Ja presente invencidn es un proce
’ dlmlento para la preparecidn de i -lactamas de formula
genexral:
00

Mod, 615 (CHZ) { donde N = 2 oeseell
RH
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¥y sus precursores, Por la expresion precursores" en

la presente descripeién y reivindicaciones se designan

compuestos g partir de los cuales, por simples y cono-

cidas reacciones, especislmente de descarboxilacidn,
hidrolisis y %ransposicidn, se pueden obtener las lac-
tamas y mas especificamente compuestos que contengan un

grupo nitroso -HO unido a un anilld.cicloalifatico en

~* +tal posicidn que se pueda introducir en el micleo mis~

Lo

mbﬁigr Yransposicidn, .Naturalmenfeﬁigéﬂhés sencillos

¥ conocidos de tales precursores son las oximas cicloali
faﬁieas que son transformables en las correspondientes
lactamas por simple transposicion de Beckmann, asi como
Por trgtamiento con éc;do sulfureico u oleﬁm,~o-ccn.dtros-;w

procedimientos conocidos, -

Bn el gspecto mas general, el procedimiento
seglin la presente invencidn se caracteriza porgue para
obtener cuslquier W ~lactama se parte del correspondien-

te ciclometilenceteno de férmula general,

(@c::cs'-_-o

la correspondencie viene determinada en este caso por el
ndmero ‘de dtomos de carbono (n + 1) que debe ser iguel

en el nicleo cicloalifdtico del cetena y de la lactama

deseada y se transforma el ceteno por nitrosacion, obig

iéndose de este modo, segin los casos, la propia lac- -

’ -

tama 0 wn precurszor suyo,
Sometiendo el ciclometilenceteno a nitrosa~

cién mediante un agente nitrosante del tipo NOX, en el
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cual X es wn agrupamiento conveniente tal como HSO ,

Cl, NO,, OR, donde R indica un sustituyente organico
genérioo, por ejemplo alguilico o arilico, se llega a

la preparacion de la correspondiente lactama de £ormu~

G

L i

la

o directamente, o a través de la correspondiente oxi-

/\\ . ’
ma, (Cﬂé)n C=NOH o directamerte a iravés de un precur

sor d;\féféala,

valores arriba.indica- - -

_dos,

7\ Ko
(cH,) 0’{ . donde n y X tienen los
. 2'n \§
. ﬁ - X

.

ceteno, (CH,)r C=C=0, la caprolactama se obtiene direc-
22/ .

tamente & partir de €1 por nitrosacidn, por ejemplo con

sulfato dcido de nitrosilo en solucidén Acida preferible

mente por dcido sulfurico., Generaimente se llega a la

caprolactama empleando cualquier agente nitrosante apro

piado, Se emplea como disolvente dcido, preferentemente

‘éeido sulfdrico de concentracidn préxima al 100%, por

ajemplo del 94 al 100%, o también oledm,

Tanto el dcido sulfirico como el oleum se pue
den usar en la reaccidén, aunque afiaGiéndolos solos como
tales, . _

Puede emplearse también 503 en forme distinta
al oleum, A

Operzndo con agente nitrosante, preferentemen

te sulfato Acido de nitrdsilo en solucién por ejemplo

de dcido sulfurico, la reaccidn se realiza a temperatura

Con particular referencia al ciclopentametilen-
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. variable entre 602 y +1ogs E; preferenuemente entre 02

y « 6020, Despuds de la reaccion, la masa de productos
se hidroliza y la acidez se neutraliza mientras el calox
de dilucidn y de neutralizacidn se elimina por ﬁedios
convenientes, De la masa 331 obtenida se puede, extraer
el producto final, que es unacaprolactama oruda; por
medios oonvenlenhes por ¢jemplo, por eeracc¢on nedian

te disolvente orgdnico y proceder después a 1as;conoci-

das purificaciones de la lactama, Operando con un medio

-de nitrosacidn que no sea soluble en dcidos, se puede

obtener ventajosamente el més comén precursor de la ca-
prolactwna, 0 sea, la ciplohexanoﬁoxima, que puede coOn=-
vertirse en caprolaetams por medios conoeidos, como por
ejemplo, por transposicion de Beckmann, En todos los

08505 los rendimientos finale; de caprolactams sobre el

ciclopentametilenceteno se elevan al orden el 70--90%

*por lo menosy y se tisne la ventaja, peculiar al proce~

_dimiento segun la invencidn, de reduecir al minimo los

subproductos de la newtralizacidn, en particular sulfa-
tos y especialmente sulfato amdunico,

Los medios de nitrosacidn, gdemas del citado
sulfato de nitrosilo, pueden ser otras sales de nitro-
silo, como el cloruro, o convenientes.nitritos Orgéhi-.
cos,

Operando la nitrosacién a temperaturas bajas,
en particular no superiores a 02C, se puecden obtener
precursores de la caprolactama distintos de la ciclohe-
xanonoxima., A tal fin, se puede operar ventajosamente
en aussncia de acido libre., En particular se pueden sg

parar de la mass de reaccidn obtenids por nitrosacion,
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- por precipitaci én Yy separacion mecanica del DTGClDlt 200,
de los precursores constituidos por compuestos de sdi-
cién del ceteno y del agente de nitrosacidn compuestos

de adicidn pueden estar en forma de mondmero o dimero,

NO
(G, X
&5 Npux
4+ - | 0
N 50
(0112)5 ¢
\, ~X
]
0 2

transformable este Ultimo en forma monomériqa DO solu-
cidn en disolventes adecuados. ' e

Bstos precursores pueden transformarse de la
forma mondmera en caprolactams mediante descarnoxllaoxon
y transposicidén catalitica, asi como por trauamlento con
dcido, en particular deido sulfurico,

La reaccién de nitrosacidn se efectia preferen
temente'enhpresenoia de un disolvente organico, en el
cual, por ejemplo, puede disolverse}alnpp;ncipio el ce~
teno de partida,

Como disolvehtes orgénicos resultan especial~
mente adecuados el 0014, el eciclohaxano, n-~heptano, etc,

etc, ¥ en general cualguier hidrocarburo'saturado, oeuys

. temperatura de ebullicidn esté comprendida entre 702 y

1002¢, El disolvente orginico puede emplearse en cantw
dades comprendidas en uha gzme amplia, por ejemplo, pue
de emplearée en éantidaﬁesacomprendidas entre 100 y 2000
partes en peso por 100 paé%es de ceteno, Preferentemen
te dicho disolvente organico sirve de agente de extrac~

cion del producto final, lactama ¢ Su precursor y en
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- %al caso debe ser un dlsolvente de este.
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Los datos cuantitativos que rlgen la reacclon

’U

" son los sigulentes,

Ie relacidn molar entre ceteno y agente ni-
trosante, expresado como NO, esta comprendida éntre'0,6
v 1,1 y preferiblemente entre 0,8 y 1,0, |

" Guando se emplea el acido sulfurico y sus de=
rivados, la relacidn molar entre ceteno j el azufre to-

tal (contenido en todos los compuestos de azufre emplea

--dos) esta -comprendida entre 0, 4 y l 1 y preferiblemente

entre 0 6 y l 0.
Ia invencion ha sido descrita hasta ahora ha-
ciendo referencia en particular a la preparaeién,ae.la

E -canrolaetama o de sus precursores de ciclopentane-

.tllceno, pero se pueden aplicar los mismos crlterlos-

para la preparacidn de lacuamas con mayor o menor nume-

ro de atomos de carbono de los correspondientes cetenos,

obteniéndose asi, segin los casos, por nitrosacién direo
te en ambiente écido, (en particular por acido sulfiiri-
c0), la w ~1aétama, y por nitrosacion en ausencia del
doido segin las condiciones (en particular de las condi

ciones de temperatura) la oxima correspondiente o -un

precusor constitufdo por compuestos de adiccidén -~ mondme

.ros o dimeros - del ceteno de partida y del agente nitro

sante,

En wlteriores ilustraciones del invento se deg

cribiran varios ejemplos de preparacidn de lactamas o pre

cursores transformados en ella,

EJENPLO 1

. Preparacién de & -caprolactema a partir de ci

clopeﬁtametilenceteno (P M), ElVaparato que se ha
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utilizado estd representado en la figura adjunta. EL
reactor, gonstituido por un recipiente 1 &g 200 cm3 con
wna camise 2 de circulacidn pars el fluido refrigerante,
estd provisto de un agitador a turbing 3, capaz de proe
ducir un fuerte estado de’turbulencia. La tapa 4 del
reactor estd ademds provista de un recipiemte goteador
graduado 5, y de una apertura con %apdn esmerilado 6,
que sirven para la introduccion de los reactivos, de un
condensador de reflujo 7, de un termometro 8 y de un tu
bo sumergido 9 para el sifonado de los productos de reag
cién,

En el reactor se cargan al prineipio 50 cm3 de
0014. Haciendo circular, por la camisa, Salmuera a
-208C, . Con el uso de una jeringa graduada preenfriada
a ~608C el FC se extraze de un recipiente mantenido a
~602C en un vaso de Dewar y se introduce en el reaétor,
disolviéndolo asi en el CCl,. De este modo, se disuel-
ven 4 g de pentametilenceteno (0,03636 moles) en los 5C
cm3 de 0014. )

. Puesto en movimiento el agltador, se envian
desde el moteador, en cinco minutos aprox1madamente,
6,78 g de una solucion nltrosante constituida pqr NOHSO4
(75% en peso) en H,S0, al 99,5%, conteniendo 5,08 g
(0,040 g moles) de HOHSO, y 1,70 & (0,0173 moles) de
HéSO4.

adiceidn de nitrosa, ha subido a cerca de 02C, se obtie

En el reactor, cuya temperaturs, durante la

-

ne as{ una suspension de los productos adioiogados en
el disolvente,

La circulacion de salmuera se detiene por tan

t0, y en la camisa 2 del reactor se hace.circular agua,
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. procedente de vn termostato adecuado, cuya temperatura

se eleva poco a PoOCo,

El reactor llega asi progresivamente a 402C,
Sbemperatura en la que se nota un comienzo de desprendi-
miento de gas., A 602C dicho desprendimiento Ge gas cesa.
Te agitacidn s detiene y la masa presente en el reactor
se aspira por el tubo sumergido de cafga y se transvass
& un vaso que éontiene hielo, .

Se han obtenido gaées con.un. contenido en 002

del 96,1%, A la masa ya vertids en el hielo se afiaden

19,0 g de una solucidn acuosa de NaOH al 40%. EL calor
de neutralizacién se elimins por el hielo ya previsto
en exceso ai necesario para absorber el calor de dilu=-
cién. o | - s s e Bl :_'T .

' Después de la neutralizacidn, y cvando %odo el -
_hielo estd disuelto, se transvesa la mass & un embudo .
separador de 250 em3, Se depura y se separa la fase;Qgi
" génica inferior recogiéndola en un matraz de fondo esfé

rico, con dés cuellos, de 500 cm3, de capécidad.

Se vierten en el embudo separador 50 cm3 de
CCl4 fresco, se mezcla enefgicémente ¥y se separa nue-
vamente la capa organica que se wne a la precedente,

Se repite la extraccion otras dos veces con
50 cm3 de 0014 cala vez, Todo el disoljente ofgénioo
reunido en el matraz de 500 cm3 se evapora en un evapo
rador de reflujo a 402C y 600 mmig. .

Te evaporacion se considera completa cuando
dos pésadas sucesivas, efectuadas después de.periodos
de evaporacién de una duracidn de 157, no difieren en

mas de 0,05 g,

El producto bruto contenido en el matraz es
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de 3,38 g. Sometido a andlisis I.R. la muestra presen-
ta la banda caracteristica a 1650~1660 cm~t, E

'Uha parte recristalizada y secada al Gaoio 8
302C tiene el punto Ge fusidn de 699C, carac%eréstico
de la caprolactama. ;

Bl andlisis cromotografico la pureza @e la
muestra es del 97,2%, por lo que la caprolactamé pura
Presente en la muestra analizada es de 3,28 g igual a
0,029 moles. La fase acuosa separada en.el embudo sepg
rador se ha evaporado y ha dado lugar a 8,05 g de sul-
fato sodico bruto, que al analisis ha mostrado una pure
ze. del 97%. Il sulfato sédico puro obtenido es por tan
o igual a 0,055 moles, Se han producido por lo tanto,
cerca de 1,9 moles de Na2804 pof mol d¢ caproiaotama.

EJEIPIO 2 '

El réndimiento de caprolgciama sobre el FMC es

del 80,5%, ZEn cambio el resultado sobre el agente ni-

trosante (sulfato decido de nitrosilo) es del 72,5%.

Se ponen en el reactor 32 cm3 de ciclohexano,
a ‘temperatura ambiente, ILa temperatirs 56 baja después
hasta T7¢C y bajo agitacidn, son introducidos éﬁ'el di-
solvente 6,21 g de pentametilenceteno (0,0564 moles),
con les tecnicas de tratemiento del ceteno ya déscritas

en el ejemplo precedente, Introducido el reactivo, la

temperatura llega a ~102C, y en tales condiciones se afig

de muy lentamente la solucion nitrosante, constituida

 por 0,058 moles de FOHSO4, 0,0042 moles de S0, 0,0133

moles de H,S04, Dicha solucion tiene un punto de fu-
sidn de cerca de 60°C, y debe mantenerse a temperatura

ligeremente superior en el recipiente de dosificacion,
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7 El reactor. se refrigera, durante la adicidn
del agente nitrosante, para que la temperaturé de la sus
pension contenida en €l no supere los 09C, 'Medéante un
sucesivo calentamiento «rauval hasta la temperatura de
ebulllulon del dlsolvenie, el cual es obligado a refluir,
se obtiene la descarboxilacidn delicompuesto detadlclnn
formémose a baja temperatura y ls formacidn del§su1fato
de § ~caprolactema de la que, por dilucién con agua y
sucesivas neutralizaciones, realizadas$ segin las modsli
dades ya descritas en el ejemplo precede;te, se obiiene
la caprolactama, extrayéndola con disolvente,

En este caso se recuperan 0,0508 moles de
E ~Eaprolactama, teniendo una pureza desl 98%, 1la produc-
cién de sulfato es en este caso de unas 1,5 moles por
mol de & -caprolactama, obtenida. El rendimiento de ca

prolaotama sobre el FMC es del 90,¢p

El rendimiento de caprolactama sobre el PMC es-

del 80,5%, IEn cambio el rendimiento sobre el agente ni-
trosante (sulfato deido de nitrosilo) es del 72,5%.

EJEMPIO 3

Preparacidn de un precursor de § -caprolactama
en forma de dimero, y transformacidn en oxima, |

Se prepara, con el mismo equipo del ejemplo 1
y con las mismas condiciones operativas, une solucion de
4,51 g de ciclopentametilenceteno en 0014.

Puesto en movimiento el agitador, la solucion
se lleva a baja temperatura haciendo circular, en la cg
misa del reactor, salmuera a =-402C, .

' & este temperatura se sfectia en ella una ab-
sbroién de cloruro de nitrosilo WOCL, haciéndo.bﬁrbujear

de modo conveniente el gas procedente de un aparato au-
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xiliar de evaporacidn,

La solucion toma una coloracion ezul-verde,
que se ha reconocido como &ebida a la formacion de un
compuesto de adicidn entre ceteno y NOGL, Llevando
gradualnente la temperatura e 02C, se obtiene la desa-
paricidn de dicha coloracidn y lz precipitacion de di-
cho compuesto de adicion en forms de dimero,

Al término Ge la precipitacidn, a temperatu-
ra ambiente, el contenido del reactor se transvasa to-
talmente, realizando sucesives lavados de los aparatos

con CCL,, en un filtro, en el cusl el producto crista-

4" .
lino se recoge cuantitativamente en forma'de torta de
filtracion., -

La forta, lavada despuds con col, ¥ secada sQ
Jbre filtro se suspende éespués en una mezcla de agua ¥

dioxano, conteniendo ademas 1 g de NaOH por 100 cm3 de

mezcla, |

Los cristales se disuelven progresivamente de
jando dicha suspension bajo asgitecidn a 302C, Cuendo
la Gisolucion es completa, bajando la temperatura a 09C
y acidificando con NHO; hasta reaccidn debilmente dcida
se obtiene el precipitado de un compuesto blanco crista-
lino, que se ha reconocido como un precursbr de la ci-

clohexanonoxima, y precisemente la forma dimera del dei

do nitrosociclohexanocarboxilico,

ey

ax
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Los cristales se recuperan por filtracidn, se
suspendon en benceno y la suspegsién se calienta a ebu-
1licidn, con condensacidn al reflujo de los vapores deg
prendidos, Se observa una disolucién de cristales pro
gresiva,indice de la descomposicidn Gel llamado precur—
sor con formacion de ciclohexanonoxima,

La valoracion de la oxime ha mostrado uns ob-

.. tencion practicamente cuantitativa, respecto al ciclo-

pentanietilceteno vsado.

EJENPLO 4 '

Preparacion de un precursor de E -~caprolacta
ma, transformacién en oxime y lactama,

Operando en las condicioncs ya descritas en

‘los casos precedentes, se ha preparagdo una solucion

constituida por 6,22 g Qe ciclopentametilenceteno en 50
em3 de 0014. A dicha solucidn, preventivamente llevada
a ~402C, se afiaden 10,53 g de uns solucidn de sulfato

dcido de nitrosilo en dcido sulfurico. La composicidn

de dicha solucidn nitrosante era la siguiente:

NOHSO4 T72,5%

H,0 ’ 0,6%
HI\TO3 Trazas
HZSQ4 'hasta 190

o

¥ su punto de fusidén era de 409C aproximadamente,
Como en el ocaso del Ejemplo 2, manteniendo

la temperatura & ~40§C, se ha notado la aparicion del

mismo tipo de coloracidn azul-verde, indice de la for

mecidén del compuesto de adicion entre ceteno y sulfa-

t0 de nitrosilo, al cual asignamos la siguiente confi~

[TV —
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Aumentando gradvalmente la temperatura hasta
los 02C, la coloracidn verde Gesaparece y la masa toma
un aspecto resihoso, con coloracidn pejiza, de la que
el disolvente clorado se separa facilmente por grave-
dad.

Elevando aun la temperatura, se.nota el des-
prendimiento de éas, que aparece alrededor de los 30¢C
y contimua con el aumento gradual de la temperatufa. :

Alcanzados los 50°C aproximedemente, parte de
la mesa, con las condiciones operativas del Ejemplo 1,
se transvasa en hielo y se hidroliza,

Después de alcalinizacion se exirae un produc
to que, -al exdmen del espectro infrarrojo, resulta cons
titufdo por ciclohexanonoxima y carrolactsma.

EJEEPLO 5

39,5 g de undecametilenceteno (UiC) al 98,0%
de purezs, se ponen en un reactor con las modalidades
de los ejemplos precedentes juntamente con 100 om3 de
CC1, menteniendo la temperatura alrededor de los 0ec,
Entonces se vierten lentamente en la solucidn, manteni
da bajo agitacidén enérgica, 38,28 g de una solucién de
NOHSO, en HQSO4 (al iB%) siempre a la temperatura de

4
0eC, -

P

e e emene mwyrEsas
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Al terminar de afiadirlo, se eléva la %emperQA
tura de la mezcla a temperaturs ambiente y se maPtiene
esta temperatura entre 40' a 60', En este puntot se ca
lients la mezcla de modo que alcance la'temperatﬁra de
ebullicidén del disolvente en 15! aproximaﬁamentei Se
deja oontinuar'esta tempergturs durante otros 15%, Yy

descués se enfris rapidamente la masa a 020, Se afiaden

.»-en el reactor 65 g de hielo y agua y de la mezcla de reag

cidn asi disuelta, se extraen, con las condiciones de
! i
los ejemplos precedentes, 32,0 g de un producto blanco

cristalino con punto de fusiom 1502C, que se identifica

como’ laurolsctama de purezs 98,5%., Il rendimiento de

reaccidn referida al UMC de psrtida es del 80%.
NOTA.

descrits suficienbemente ls nsturaleza
del invento, asi como le meners de reslizsrse en ls pric-~

ticas, debe hacerse consbtar que lss disposiciones ante-

riormente indicedss son susceptibles de modificsciones

de detslle en cuznto no slteren su principio fundsmental.
Tombién sehace constsr que el invento corresponde s uns
solicitud de Pastente preséntada en Itelis con el nlmero

v fechs siguiente: 19250 A4/69 de 5 de julio de 1969,
scogiéndose por lo tento & los beneficios que conceden 105
Convenios Internscionales en vigorm siendo lo que cons-—
tituye le esencis del referido invento y por lo que se so-
licita uns Fstente de Invencidn por 20 sfios, sobre:
FROCEDIMIENTO PARA LA TREPARACION DE . ~DACTAMAS ; cerac-

terizéndose por lo siguiente:

o
= b AN
*
S R
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1.- Procedimiento pere ls preperacidn
' [
de ws~lectemés de férmula genersl,

1
1
i

\\_/NH
[
donde n = 2 hasts &-13, y/o de sus precursores lactamiza-
bles, que pueden ser oximes cicloslifédtices o nitroso
derivedos cicloaliféticos mondmeros o diméros, caracteri-
zado por el hecho de que se somete el ciclometilenceteno
correspondiente, de férmuls general:
AC::C:O

(QEEZE>/’ ’

donde n tiene el vslor srribe indicado, & nitrosacibén con

un sgente nitrosente de férmuls NOC, donde X puede ser

~N80,, -C1, -NO,, -OR (en que con R se indics un susti-
tuyenbe orgénico alquilico o arlllco), a temperetura
comprendlda entre ~609C y-+1002C, '

2.~ Frocedimiento segin le reivindica-
cién 1, cerscterizado porque la relscibn moler entre el
ceteno de partids y el agente nitrosante,expresado como
No, estd comprendids entre 0,6 y 1,1 vy preferiblemente
entre 0,8 y 1,0,

3.~ Procedimiento segin la ieivindics-
cibn 1, cérscterizado pordue ls nitrosecidn se efectis

en presencia de un disolvente orgénico.
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4,- Procedimiento segiin ls reivindice-

¢ibén 3, csracterizedo porgque el disolvente se elige del

t
grupo compuesto por 0014, diclohexano,.n~heptanq o cuglquier

hidrocsrburo saturo cuys tempersturs de ebullicién ests
comprendida entre 70 y 1002C, y se emplea en centidsdes
comprendidss entre 100 y 2000 pertes en peso pOﬁ 100

pertes de ceteno,

-
e

5.-Procedimiento segln uns o més de
las feivindicaciones precedentes, caractérizado poraque
el sgente nitrossnte es el sulfato 5¢cido de nibrosilo.

6.~ Procedimiento segln uns o més de
las'beivindicaciones precedentes, caracterizsdo porque

pers 1o obtencidn directs de Ioctems se emples un agente

.- nitrosante en solucibén écide, en psrticulsr en solucidn

de dcido sulfGrico, o también de olefim,

7.~ Procedimiento segin uns o més de
les reivindicaciones précedentes, caracferizado porque se.
emplea ééido sulfirico en concentracidn sproximsds 21 100%
Y preferiblemente comprendids entre el 94 y el 100%.

8.- Procedimiento segin uns o mds de
les reivindicaciones precedentes,caracférizado porque se
emples enhidridoe sulfbrico. '

9.~ Procedimiento, segin le reivindice-
cidn 8, ceracterizedo. porque se emples olelim que contiene

del 1 8l 60% en peso del SOB'

cibén molar entre el ceteno y el szufre totsl contenido en
todos los compuestos de szufre utilizedos, estéd com-

prendido entre O,4 5y 1,1 ¥ preferiblemenﬁe entre 0,6 y

10.~ Procedimiento segin uns o més de las

reivindicsciones precedentcs, csrscterizado porque ls rels-

v

[



5.

10.

150

20,

1,0, |

1l.- Procedimiento segin les!reivindice—
ciones snteriores pesra la preperecibn de uné ~lactenmeo,
en particuler epsilon-ceprolectams s pertir, del co-
rrespondiente diclometilenceteno, caracterizado porque
el ceteno se nitrose con unz solucién de un’agente
nitrosente, en solucién de scido sulffirico concentrado,
hidrolizéndose y neutralizéndose el producto de resc-
¢idn, y extruyéndose de 1z masa neutrslizsds de lactame,

12.~ Procedimiento segln las reivindi-

‘caciones snteriores, pars la prepere¢idén de caprolec-

toma, corscterizedo porque comprende la preperacidn

de un precursor de la caprolactems medisnte nitrosscidn

de un ciclometilenceteno correspondiente 8 la ceprolac-

tems desesds, en psrticulesr ciclopentsmetilenceteno,
y ls trensformecién del precursor en ls lsctsms por

métodos vivales, tal como por trsnsposicién de Beckmsnn

- de la oxima correspondiente s ls lacteonma,

13.- Procedimiento'segﬁn“una‘o més de
les reivindicsciones precedentes, en el cusl el
ciclometilen ceteno sometido ‘e nitrosscidén es el cicloun
decenoetilen-~ceteno y le lactems producide es ls lsuro-
lactems,

14 ,~ Procedimiento psrs la prepsracidn
de u_-lectemes,. tel y como queds sustencialmente des-

crito en lo presente Memoria.

O ——
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