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Este invencién se refiere a un procedimien~ -

to de preparacidén de las nuevas isobutiramidas y sus

sales de adicién @e 4cidos que son objeto de la soli-
citud de Patente que shora se presenta. Las isobutira

midas tienen la férmula genersl siguiente:.

) | rH3 .
Rl.._@_o - lc - €O - NH - (CH,) - CN
CH, _

donde Ry representa un 4tomo de halbégeno y n es un ni

" mero entero de 2 a 6.

Los compuestos anteriores pueden prepararse
segin esta invencidn por accidn del correspondiente -

fenolato de sodio sustituido de férmula I, en un Qi~-

solvente no polar.

R lONa I

sobre la N-cianoalcohil-gzlfa-bromo-isobutiramide apro

piada, II
-CH3 |
Br - ¢ - COl\TH--(CH'z)n - CN . II
CH

3
en la que R1 ¥y n son como se hen definido antes.

Ta N-cianoalcohil- X ~bromo-isobutiramida IT
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puede obtenerse fécilmente a partir de cloruro de -
o< ~bromo~isobutirilo ¥y el nitrilo de aminoazlcohilo - -~
apropiado, segin el esquema de reaccidbn:

CH3) ' GH3

Br ~ C~COCI & HQN—(OH

2)n - CN——-a»Br-c—CONH(CHZ)nCN

CHB | : CH3

Preferiblements, la sintesis comienza con el
fenol sustituido aproplado, gque se convierte en el fe-
nato de sodio I por reaccibén con sodio en disolueidn -
en etanol. El etanol se sustituye después por tolueno
por adicidén de un exceso de tolueno y subsiguiente des
tilacidén del azedtropo.

A la disolucién en tolueno se afiade la N-cia
noalcohil- X ~bromo-isobutiramids II, y la mezcla de -
reaccidén se somete preferiblemente a reflujo durante -
de 6 a 15 horas.

Esta invencidén se ilustra por medio de los -

ejemplos siguientes:

Ejemplo 1

N~-cianogtil—-p=clorofenoxi-isobutiramids

En vn reactor de 25 litrosz, provisto de me——
dios de enfrismiento y agitacién, se vertieron 3 litros
de etenol, 60 g. da sodio y 250 g de p-clorofenocl - -
(1,944 moles). Despuds de agitar durante 1 hora, ge -
afiadieron 3 litros de tolueno y el azedtropo de etanol
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/tolpeno se geparé por destilaeién; se efladieron 2 1i
trog mds de tolueno, y tembién 425 g. de N-ciamoetil
- X ~bromo-isobutiramida (1,944 moles).

La mezcla se sometié a reflujo dursnte 10 ~
horas, y déspués se sepsraron por destilaci6n 2 li- ~
tros de ‘tolueno. Ia mezols resultante se traté con —-
agua, lo que dio un precipitado que se separéd, se la—
vé con agﬁa, se acidificé con HCL hasgta que fue neu--
tral, se secé y se cristalizé a pertir de éter diiso-
propilico. Se obtuvieron asi 348 g (rendimiento 67%)
de un producto eristalino blanco que fundis a TiC, -
La composicidn del producto correspondia a la f£érmula
013H1502N201 (peso molecular 266,72). E1l compuesto --
era insoluble en agua pero soluble en la mayoria de -
los disolventes orgdnicos comunes.

Ejemplo 2

N~cianoetil-p-fluorofenoxi~isobutiramida

Se repitidé el procedimiento del ejemplo 1,
excepto en que el p-clorofenol se sustituyé por p-fluo
rofenol, que después del tratamiento con sodio se hi-
z0 reaccionar con N-cianoefil- <X -bromo-isobutiramida.
Se obtuvo asf, con un rendimiento de 674, un producto
cristalino blanco que fundia a 752C. El andlisis mues
tra una buena correspondencié con la férmula 015H1502N2
(peso molecular 250,2).

Ejemplo 3
N-cianobutil-p-clorofenoxi~isobutiramida

Se repitidé el procedimiento del ejemplo 1, -
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pero se sustituyd la N-cianoetil-=X ~bromo-isobutira-

‘mida por N-cianobutil-cX ~bromo-isobutiramida; rendi-

miento 87% de un producto cristalino blanco que fun-—

dfa a 889C, cuyo andlisis muwestra una buena correspon

dencia’con'la férmula 015H19N20201.

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propia y nueva que

se presentan para que sean objeto de esta solicitud -
de Patente de Invencién en Espaﬁa,.por VEINTE afios, -~
son los que ge recogen en lag reivindicaciones gi~ -
gulentes: -

| 12.- Un procedimiento de preparacién de nue
vas isobutiramidag de férmula '

CH3

Rl._*<2:;23>_7_0 - % - €O --NH - (CHZ)n - CN

CHS

donde Ry representa un dtomo de halégeno y n es un ni

nero entero de 2 a 6, que comprende hacer reacoionar,

en un disolvente no polar, el fenolato de sodio susti

tuido correspondiente de férmula I

Rl'@ ONa o

con la N-cianoalcohil- ©X ~bromo~isobutiramida II
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CH3 - » .

Br - C - CONH - (0}12)n - CN . Iz

CH3.

en la que R, y 1 son como se han definido antes.

28,~ Un procedimiento de preparacidén de nue-

vas isobutiramidas,.

Tal. ¥ como se ha descrito en la Memoria'que
antecede y.para los fines que ge han especificado.

Esta Memoria consta de seis hojas escritas a
mgquine por una sola cara. ‘

Madrid, 01,30 07

tomsllh oo

P.AeFornan o/tD@-ElZaburu
Por Podaf.




	Bibliographic data
	Description
	Claims



