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Ia prosente invencibn se releciona cor tm Procedsa
miento pars prnpa:ar gamma~npironas, por sjemplo maltol. EL
malﬁol s 8 snbstarcia nateral encontrada en la corteza ge
alerces blanccs jivenes, agnjas de ping y echicoria. ILa gwe
dnccidn comsreifl arterier sa cfectwaba de la déstilacién ae
trmetora de 1le msdera, La sfntesis del maltol & partir de
3-hidreoxi-2-(1l-piperidilmetil)-1,4-pirena se di§ a conocor
Spiclusn y Freifelder ex J. Am. Chem. Soc. 69, 2908 (1947).
Schenck y 3Spielmar., J. Am. Chem. Soc. 67, 2276 (1945), ob%

vieren =1 meltol mediante hidrélisis alealine do las sales

_streptomicina. Chewla y KeGonigsl, J. Crg. Chem. 39, 3281
(1974, v Lichtenthaler y Neidsl, Angew, Chem. 81, 999 (1969)

dieron a conzesr la sintssis del maitcl de los d@rivadps de
carbohidrato protegsidecs.

Las.sintesis de las g2mma-pircuas tales como deido
piromecdinico, maltsl, m2ltel de etilo ¥ otras 2—Snbstifnidu-
3-hidroxi~-gaum@-pironas s¢ deseribon en las Patentes Norbeame-
riogras Nfmeros.3,130,204, 3,133,089, 3,140,232, 3,159,652,
3,376,317, 3,468,915, 3,440,183 y 3,446,629.



El maltol y el maltol de etilo acantas, el sabor vy
el aroma, de una cier/ta variedad de productos alimenticios.

Ademas, estos materiales se usan como ingredientes en perfu-

mes y sencias. Los acidos 2-alquenilpiremeconicos dados a
conocer en la Patente Norteamericana Numeré 3,644,635 y los

acidos 2,arilmetilpircmec6nicc descritos en la Patente Norts-
smerlcadna Na*.?ro 3,365,46”! Inhiben el crecimiento da bacterias
y hongos y son litilcs como agentes para acentuar el sabor y

el aroma en alimentos y bobidas y agentes para acentuar el

aroma en perfumes.
De conformidad con la presente invencion se pro-

porciona un procedimiento para preparar las gamma-pironas

de la féormula:

en donde K es hidrégeno, alquilo inferior de 1 a 6 atomos de
carbono, alquenilo inferior do 2 a 6 4&omos de carbono, fafi-
lo o boncilo en donde nn compuesto de la férmula

@)

en donde R es como se ha-definido en lo que antecede y'R' es



alquilo inferior de 1 a 6 aomos de carbono, se pone en con-
tacto con. un acido, para formar 14 gamma-pii'ona deseada.
De los aspectos adicionales se proporciona los com-

puestos novedosos & las formalas

0

R'O

de carbono.

Esta invencién permite la preparacion de *-substi-
tuido-3-hidroxi-gamms-pir en?s utilizando el fnrfural como el
material de partida. EI fur'fural es Una materia prima acohg-
mica-que so prepara ind'istrialmente de pentcsanos que estan
contenidos en pajas y salvados de cereales.

Tal y como se usa a través de la especificacién y
las cla!'S"ias, ol término "alquile inferior" y la porcion da
alquilo inferior del alcox| gre abarca radicales de alquile
y de cadena tanto ructa como ramificada g”e ccntirncn de
a sais atomos de carbono; el término "alq'icnilo inferior"
abarca grupos de alqucnilo d? cadena r?cta y ramificada g™a
contienen de dos a seis atomos do carbono; el término "arilo,,
representa "& hidrocarburo aromatico monociclico de seis a
ocho &tomos <® carbo no; y el termino "aralquilo" abarca
grupos de alquilo inferior en donde el arilo tal y como se

de-fine en 1c 9"° antecede” se s”bstitt'ye por atomo de hi-



drégono.

Lasrcacciones involucradas en la presente invencion

cuando se comienzan de furfrral se sefialan de la siguiente ma-

nara:
Xg/R?0OH
o electrolisis
0
CH
|
0 R
Intermedios: R'= alquilo de a g

*R = hidrogeno, aillo, arilc.® alq'ienilo, aralg”ilo
Producto Pifial (5) : R = hidrogeno, alquilo, algnenilo, arilo,
aralg”ilo

R=H, acido piromecénico



—

. R=CH”, maltol
NCHgCH-", malt&| de etid.o

La reaccion del furfural con el reactivo Grignard
apropiada se describe en Chemical Abstracta 44, 1092d (1949).

lLa preparacion d"l intermedio (R = H mediante
electrdlisis en matsnol se describe en la Patente Norteameri-
cana Nan?rc 2,714,576 y 4La. Chem. Soand. 6, 545 (1952). La
sintesis qug emplea bromo en motanol se da a conocer en Ann.
516. 231 (1935). HI1 ceneopto general de usar clore en un sol-
vento alcohdlico es también bien conocido (por ejemplo, véase
la Patente Britanica jRimero 595,041). Se ha encontrado do-
rante el procedimiento de esta invencidon qua la reaccion del
intermedio 1 con cloro en un solvente alcohélico a temperatura
de entre -70° y 50°C. proporciona. una conversién nitida para
el intermedio 2 desdado con el subproducto de HCL noutraliz.ad-
dosa mediante una basa tal como amoniaco, carbonato de sodio,
0 cualesquiera de las otras bases da mu-tal alcalino. Mn
cuando la literatura anterior q,e involucra osta reaccién
i'indé hasta cerca del 50 por cimtc, el procedimiento de la
presente invencion da por resultado rendimientos en exceso
del 90 por ciento.

I”l intermedie ¢ (I - CHY) se describa en Acta.

Chem. Scand. R 17 (1955); y Tetrahcdron 27, 1973 (1971).
1-1 iRterm?dio ? (R= GHCHY) es un compuesto nuevo que pede

elaborarse mediante los métodos ya descritos.
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ol trafamiento_dél intermedio 2 con wn deide crgdni-
co frerts 28 novedoso y prodncz 2l dorivade ds 6-8lcoxi des&aﬁ.
do 3_ dirzctamente er alto randimiento y pera la formacién
del derivado del hidrexi ccrrasﬁcndicntc gue es mny insgta-
ble para las rzacciones adicimnales. Il intermedio 2 .se po-
ne er. centacts ~cn rn dcid: gro de proferencia es esencigl-
mente anhidro, a'n enaude 12 prossneie de 1n solvente prético
tal como nn alcohol o wra cantidad pwqrefia ds agéa £8 2n ref-
1idad benéfica. Despnés de oste tratamiente, sl prodweto en
wn estado de poraza Bpropiade para convartirss en ¢l interme-
dic 3, s¢ separé del wedio acidicc mediante téenicas ds ex-
traceidn cenvencionales. A'r cnaudc &2 prefieren 169 foidos
£érmicos y trifincacético, ewalgnisr dcido con vm pka de
aproxinadammbe 4 o menor convertird el intermedic 2 en el
intermedio 3 deseado. Otros dcidcs orgdnicos eprepiades in-
clnyen deido p-toluensolfénico, dcido mdtansulfén;co, deido
oftrico, dcido oxdlico y doldo cloreacético; los &oides mine-
rales aprcpiades inclvyen 61 dcido snlfﬁricq, deido elorhfdri-
co y deido fosféricos Iams resinas acidicas tales como !
Mmberlite GC-120 y Dowsx 507 pneden emplearss asimismg,

La epoxigacibn d-l smtermsdio 3 en 12 cotona ae
epbxido 4 es vn procehiento-nhavo y novedosce Pl inte;@édﬁo
3 ge dignclve er wp solvenbe avrepiado tal como agna 6-uh
2lcohol %81 como alcohol isopropflico o meterol. T™a base

tal como bicerbouato de sodio o hidrdxido de scdic so afinde

~

POOR
QUALITY
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scgnido por la adicife de Hy05(30 por cientc). Bl intermedio
4 deseado poade seperarse medimate tfenicas de extroceiln cone
vencicnales qua eg apropiade para ol reacomodo en 1a pirona
5 deseads sin pwrificacidn adicional. ‘

' , Tos raacomodos finsleg de las cctonds de epéxido

4 en gamma-pircnas 5 son :.:gvedos:;s y prodncar. buen rendimien—
to ignel 2 pnreza. 71 int-rmedio 4 sc hace ro8cciorar an wn
medic acfdico, ¥ al aislamiertc swbssenente de la gamma-pirons
5 demeada g0 ewctna mediante téenicas converciongles de cris-
talizdeidn o de extraceidn, Io gammi-pircng prsé pnede re-

eristalizarss con v solvorts spropisdo tal como isoprovancl,

.metanol ¢ Agra,- A orande el Scidg minzral Scncse taAl coms

el feido swlffrico o clorhfdrice es oi métoude mde conveniente

.para cerverbir el intermedio 4 on 1 prodreto 3, 18 pruma~

pirora desceda pupde orsdecirse madiante fcidos &2 Lewis,

tales coins ebterato d2 triflmerero d» boro, clermro 42 zinc

§'tetraclo*"ro ée estafio; modlants ~osinas G lorcs fcfdien

t8lés cong Amberlite G0=-120 [ B-M.".;; 60 o mediant: deides
erginicos Inertes, tales cung deids p—tclhﬂﬂs"lféniCﬁ ¢ dci-

do férmico.

ice ecmpncas’c-:,s rilecionades ¢ Intermedio 3

'( 2 = Cr120H D = SE0-Alqrile) preden prepararse 2 pertir 8o

" feantes a> c8rbohidrato $21 y como se deseribe on Acconris
of Chomicel Ressereh 8y 192 {1975). Hodiente el procsdimion-

t‘irs@ an a1 in t,.rmpd'!o A__ ¥ al Y redncto ":-_ ¢r: donde R = "321.2(:( &



CHy0-Alquilc, T1 pro?uc#s 5 (R = CHyCH § CHZO—Alquilo) e~
Ge convertiras en el/ﬁaltol tal cotmo se ha deserito en la
Patente Nortoamericans Fimero 3,130,204 o Arigew, Chem. §L,
998 .(1969). | o

. Los signientes ejemplos son ilnstratives del pro-

- l ) - 3
cedimientc de 12 invencidn:

En i matraz dz fondo radcnde de 3 cuellos equipa.

8o con una barre agitadora megnbtlce, v smbudo do 2dicidn

.con oamisa, i fermémetrs y vn condsustdor de hielo sece

se introdrjeren 22.4 gramos (0.2 moles) del intermedic )

(R = @li3), 100 mililitros de metarol y 2L.,1 gramos (0.2 mo-
les) de cerbenato de soio, y 29ta mazela sz enfrid haste feme
peratura de 0°C, nsandc tu befio de hislc y acetoxsa. A agta
‘solncidn réﬁidamente agitade se 2fiadid lwego por potas wua
snepensifn fria (~30°) de olors (11.0 mililitres, 0.24 moles)
oen ﬁmtanol. La adleién de olorc se ccntroll para mantoner

la temperatura &+ reacoidn a menecs d2 40°C, Ie adicién ro-

~ qnirdd aproximacamente 2 horas, Desprfs de la edicibn, la

mezela de rezeeiln se apitd a wno temperatvrd de bafo ds hiee

. 1o durante 30 minntos, y Iuzge g2 d2jé oslonter a temporatura

emblente, L& svspernsiln esprse resliante sc £iltrd, el me-
tonol sc removié @l vaeio, ol regides se absorbid en bencono

- .

¥ s¢ hize pasar & travis do vy tapén de al¥mina como el fil-
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tro final. Ie remocidn del benbenc proporéioné 31.9 gramos
(91.por clanto) de 1a dimetcoxi dihidrcforanc 2 deseads

(R = Cily, R'= CH3). tgte material prode nsarse sin pwrifica.
cién adicioral o pnade destilars?, ds temperatura de eblli.

cidn de 769 a 789/5 milfmetros / 104 & 1077/10-11 milfmetros,

. Acta Chem. Seand. 9, 17 (1955)7.

Andlisis:

Bnecontrados G, 55.34 H, 8.04
W SRLe 2

Se repitis =1 mftode del ©jemple 1 con el interme

dto L (R = H) para ronair ol jntermedic 2 (R = 6, 2 = JHy),

. temperatwra de eb-llicidn de 80° a 82°/5 milimetros /T10/1,0

milimotros Tetvehedron 27, 1973 (197107

BIVIPLC 3

Se repitis el método del Tj:mplc 1 con el interme-

.ato L (R = H) para rendir ¢l intermedio 2 (R = H, R* = CH;)

de temperatnra d» eb-llicidn de 102°/10 milimetros.
Andlisis:

calevlado pave Cyllyc0,: ¢, 57.50 H, 8458
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Enoontrado: ¢, 57.39 H, 8.59

EJRIEPLC 4

Se repitid el método del Ejemplo 1 nsando el i;ztezime-~
dio 1 (R = CI-I3) reemplezando cl metanol con isopropanol 2
[R= CHy) R' = CH('CH3) 2__7, temperatrre de ebvllicidn de 62°
a 649/0,05 milfnetros. |

EBJEMPLC

Puede repetirse el método del Ejemplo 1 usandc bromo
en vez de oloro wsando el intermedio 1 pera rendir o1 interme-
dic 2 cuvendo R es hidrégeno, metilo, etilo, hexilo, fenilo,
vinilo, l-butenilo, alile y l-hexenilo; y R' es metilo, etilo,

isopropile y hexilo.

' BITHPLO 6

 En vn recipiente de electrélisis de vidrio_ paq.naﬁd
ane tiene énodo de carbono-cdtcdo de nigrel se .colocaron 50 mi-
Llilitros de metanol, 0.5 mililitros de deido snlidrico concen~
trado y 1.12 gramos (0,01 mol) del intermedio 2 (R = CHy, R =

.GH3) y l& solveidn se enfrig a temperatnra de -20°C. Se llev$



O eammtid b

-1l -

. g ga&bo ma electrélisis vsando un ingtromente Modelo 373 de

1a Princeton Applied Researeh Corporation potencios’cato/gal-
vanostato ajustado para syvministrer wne oorriente conatente
de 0.6 amperios. Despvés de un perfodo de tiempo de reaccién
ge 30 minntes, 1la mezcla de reaccidn se vacib en age y el

prodnoto 3 (R = CHyy R' = 01-13)3 ge aislé medianite wn prooedie

" miento de extreccidn con ocloroformo. Tste procedimiento es

semejente & agrel deserito en la Patente Norteamericena Mimero

' 2,714,576, con el deido sulfifrico reemplazando el brcmwro de

amonio ccmo el electrélitc.

RITHPLO 7

" Puede repetirse el método del Ejemplo 6 con el inter-
medio 2 para rendir el intormedio 3 en donde R es hidrfgeno,
et:@lo, hexile, fenilo, bencile, vinilo, alilo, l-butenilo y
1-haxénilc Yy R' e¢g etilo, isopropilo y hexilo.

pol
=t
=
O
{02]

|

iPTy

En mn metraz de .fondo redendo de 3 cuvellos de caphe
cided de 2 litroé sqnripado con wn egitador magnétice, embudo de
goteo y »n termémetro se introd:jeron 400 mililitros de deide
férmico y 20 mililitros de metamol. A satd solueidn se afiadis

wna golrcidn de intermedio 2 (R = CHy, R' = CH3) 104.4 gramos,
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0.6 moles en 40 mililitrcs de metenol. Ie adicidn por g;tas
requirid un pgriodb de 15 n;:;nutos. 1a mezclaode‘ reaceidn ge
vacid en un litro ds agna y se extrajo 3 veces con porcionss
de " 500 mililitros de cloroformo. Las lavadas de olorofdf;np "

combinadas ss lavarcn con 'mna solvcidn acnoss de bicarbqnafo

de sodio y con salmmera. It nelneién de cloroformo se evapord

hagta yn rendimiento del prodvcto crndo de 7 6 gremos (89.por - )

oiento) del intcrmedio 3 (R = GHy; B = CH;) como un producto
ds color'pardo claro, Pl materisl crndo puede ngarge tal é.omo.'
estd o destilarse a presidn de 2 mil:fmetrbs, temperatura de
509 & 5200, /B2-85°/-30 milimetros, Tetrahedron 27, 1973

(19737
EJENPLO 9

Se repitid el método del Ejemplo.8 con el mtermedio

.2 andlogo (R = H, R' = CHj) para rendir el intermedio 3

(R =H, R CH3), de ‘temperatwra de ebrllicidn de 600 a 66°/
14 milfuatres /76-819/23 milimetros, Tetrahcdron 21, 1973
(1972).7"

BIENPLO. 10

Se repitid el método (Jnl Ejemplo 8 con ol intermedio .
2 (R = OH,CHy, B = CH3) pare rendir el intermedio 3 (B = '

B e G—
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. AR :
- CH,CHyy R* = CHj) Pera/rendir el intermedio 3 (R = CH,OHj,

B = CHy), de tmperatufa de ebvllicién de 79° a 80°/14 mili-
o .

metros.

BIEMEL 11

Puede repetirse ol métoudo del Ejemplo 8 con el in-
termedio 2 pare randir el inilsrmedio 3 en donde R es hexilo,

fenilo, bencilo,.vinilo; alilo, l-bntenilo y l-hexsnile; y R

. es igopropile y haxilo.

- BJEMPLO 12

~ Puede repetirse el métcdo del Bjemplo 8 con resvwlia-
dos comparables reemplaszardo el dcido férmicc por wn deido ore
géﬁibo que se éeleccionﬁ del grwpo Qne consista'dé écido eitri-
00, fcido-oxdlico, dcido cloroscétice, deido p-tolnensulfénuico,

deido metansvlfénice y dcido triflnoacétice.

RIRHPLO 13

"Fn wn matraz de fondo redordo de tres cnellos equips.
do con nn embrdo de adicién, wn termémetro de baja Lemperatirs

én se preparé wnad solvcidn de 5.0 gramos



(0,029 moles) del intermedio 2 (R = CHy, B = CHy) on Ster 'ds”
dietilo (10 mililitres) y 18 solveidn se enfrid a tomperatura
.de «40°C, A esta solucién se afiadieron 1luego por gotas.1.6 mi-
.14litros do deido snlffirico ecncentrado ¥ 1a mezcla de color nme-
gro se agitd dwrante 5 minvt:s: & temperatnra de -40°C,. se vaciB'
en'égﬁa y el intermedio 3 descado (R = CHyy R' = CHB) so ajgld
mediante el método del Wjemplo O, ' : ‘
' Pneden obtenerse egencialmente los mismos'fe;uikadgs
- reemplazendo el dcido snlfiirico por los dcidos clorhidricos o

fosférica.

En wn matraz goco se afladicron 1.05 gﬁamos (0.0074
moles) del imtermedio 3 (R = CHyy R' = CH30) disneltos en 20
mililitres de alechol isoprepilico y ol matraz se enfrif a tem-
pératura de 0°C. 1Inego se affadid 0.5 gramos (0.0059 moles) de
bicarbonato de sedio y 2.0 mililitroé (0.023 moles) de peréxi-
do de hidrégono 81 30 por ciento y la mezcle de reaccign con~
tinué egiténdose 2 temperatura ambiente duwrente apréximadamenfe
2 horas. 18 mezclf de reaceidn se vacid en 100 mililitros de
agua y el agna se extrajo con cloroformoe segnido Por concentro-
cién pera rendir aceite gqne podfa destilarse a temperatura de

~ 70° & 90°/3 milimetros. Ima muestra analitica se purificé me-
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diante cromatografia de gas
Andlisis: /
calewlado para CoHy (0, €, 53.16 H, 6,37

Encortrado; : C, 52.90 H, 6,27

!

|

BIFITLO ]

32 repitié el método del Bjemplc 14 con ol interme—

dio 3 (R = H, R' = CH3) para rendir ¢l intermedio 4(n = H,
R = 01{3)0

Andlisis:
Calenlado pava CgHg0y: €, 50.00 H, 5.59

Encontrade: ' C, 50,09 H, 5.81
BITHELO 16

Se repitid el méiodo dnl Tjemplo 14 con el interine~

dfo 3 (R = CHuCll,, B! = CH;) para rendir ¢l intermedio 4

(R = CH,CHg, R' = 0}:3).

nélisiss

Gelevledo pars Cglly 504t €, 55.81 H, 7.02

"Brncontr&ados : C, 59495 H, T.04

EIEETLO 17
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Puede repetirse el método del Ejemplo 14 con el
intermedio a para rendir el intermedio en donde R es haxilo,

fenilo, bencilo, vinilo, alilo, 1l-butenilo y 1-hoxenilo; y

! k-
R' es isopropiloy hexilc.
/\ * ------------ -
Ejum Uo 18
En mi matraz de capacidad de 75 mililitros se aHa-

dieron 2.84 gramos (0.02 moles) del intermedio a (R = CH”

R' = 'CH”), 10 mililitros de agua y 10 m ililitros de isopropa-
nol. La solucién se enfrio a temperatura de 0° a 5°C. y el
pH se ajust6 a un valor de 7.0 a 9.0 con NaOH de concentracién
1 N. Luego se afiadieron por gotas 2.1 mililitros de peroéxido
de hidrégeno al 30 por ciento con el NaOH tambion afiadiéndoso
tal como fue necesario para mantener un pH constante. EI
enfriamiento fue necesario para mantener la temperatura dol
reoipionte amenos do 10°C. Después de la adicion de peroxido®
la mezcla de reacciéon se agité a temperatura de 80 a 10°C.
durante mas o menos una hora, se vacié en agua y la solucion
se extrajo con cloroformo. La remocion del solvonte rindio
2.99 gramos (94.5 por ciento) del intermedio (R - CHA

R' = O3) como un aceite cristalino. La temperatura do reac-
cion a mas de 15°C. y un valor de pH de mas de 9.5 o monor de
6.5 dan por resultado rendimientos mas bajos del intermedio

So obtuvieron esencialmente los mimos resultados

reemplazando el isoprtpanol por agua.
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Emm,o 19

s .
FLNN

En un metraz con vn condensedor sz afiadiercn 3.7

+ " gramos (0.023 moles) del drtermedio 4 (R = CHy, R' = CH3) ¥

50 mililitros de HpS0, de 2li. Despnés de calentarse esta so-
1uci3n de 2 fapes dvrantc 1.5 horas & tzmperatura de reflu,j';,,’
1la mezela de roaceidn se onfrid y se ajvstd hasta vn pH de

2.2 con Neod de cencentrsicidn 6 ¥ se extrajo 3 veces con Vol
mernos de 100 mililitros de cloroformo ¥y 51 extracto dpl 801~
vente cembinado 82 ccneentrd para rendir sl prod-cto 5 (R =

CH3, maltol.)
EJRHPLC 20

Prede repetirse el métcdo del EBjemplo 19 con el
intermedio 4 en donde R es hidrégono, etilo, hexilo, feﬁﬂo,
beneilo, 8lilo, vinilo, l-butenilo y l-hexenilo; y R' cs me-
tilo,. etilo, isopropilo y hexilo para rendir el produ(;to 2
en donde R es hidrégeho, etilo, hexilp, fenilo, bercilo, Ali-

1o, vinile, l=-brienile y l-hoexenilo,
BIEMELO 21

A y2 botella de prasidén Vhaston de copacldad de

_‘2‘30 centimetros cfbicos, g¢ afiadieron 3.16 gramos. (0.02 moles)
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del intsrmedio 4 (R = .CHz, R = GH3) y 50 centimotros c:’bieou

't

de H,S04 ‘de 2 M, T ,recipien'bﬂ ge selld y se calent& & tﬂmpe- '
ratora de 140° g 1609 dwrante 1 & 2 horas, Despuéa de enfriar-
s8e, la mezcla de rea:ccién se tratd tal como en el ]‘:.:Jemplo.19.
para rendir el maltol (.R = 0}13). -

1]

EJEMPT,O_22

Prode répetirse cl método de los Ejemplos By 20 .
con resuliados comparables, reemplazends el deido sulfiirico

por &cido clorhidrice, Dowex 50W y Amberlite GO-~120.

. RJEMPLO 23

. T‘n mm matraz pedrefio se afiadieron 1.: 58 gramos (0.01
mol) del :wtarmhdio 4 (R = CHy, B CH3) Yy 25 milzlitros de
benoceno semudo por 3. 7 mililitros de eterato de ’crlflnornro(
de béro. Despnds de agitarss dwrente 24 horas & temperatura ‘
de 25°C., el solvente se removid, el residn.o_sé extraﬁo con
' cloroformo, y el cloroformo se removid parg rendir el "'ma:l.’ool
(R = 0H3) |

Se obivwvieron esenc.ialmbntﬂ los nismos resultados
cuando ¢l eterato de trifluoruro de boro se reemplaz6 pon

doido p-tolnensulfénico, foido férmico, clornro de ziuc o

tetraclorrro de estafio.

A
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REIVIRDICACICHES

Los puntos de invencién propia y nueva que se p”~
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente
de Invencion en Espafia, por VEINTE afios, son los que
recogen en las reivindicaciones siguientes:

13.- Un procedimiento para la produccion de 4,5

-epoxi-tetrahidro-piran-3-ona de la formula

en donde R es hidrégeno, alquilo inferior de 1 a 6 a&tomos
de carbono, alquenilo inferior de 2 a 6 atomos de carbono
fenilo 0 bencilo, y R' es alquilo inferior de 1 a 6 ato-

mos de carbono, caracterizado porque comprende:

a) poner en contacto un compuesto de la férmula

bu
en donde R es como se ha definido en lo que antecede, con

una solucién alcohdlica (R'OH) de cloro O bromo para for-

mar un compuesto de la féormula

RO \ /'""1— R
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Hjn rfm 20

en donde R y R' son como se ha definido en lo que antece-

de; b) poner en contacto el compuesto obtenido en el paso

(a) con un acido para formar un compuesto de la férmula

en donde Ry R' son como se ha definido en lo que antece-
de; ye) poner en contacto el compuesto obtenido en el
paso (b) con peroxido de hidrogeno para formar un compues

to de la féormula,

en donde Ry R' son como se ha definido en lo que antece-
de.

2S.- Un procedimiento de conformidad con la rei-
vindicacion la, caracterizado en que en la conversion del

compuesto de la formula

RO

el primero se disuelve primeramente en agua, metanol o
isopropanol y se trata sucesivamente con una base y pero-
xido de hidrogeno acuoso.

33.- un procedimiento de conformidad con cuales-

quiera de las reivindicaciones la y 2a, caracterizado en
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_ que el compuesto de la £Oérmuls

R10 - R

///DR-
C—R

1

R'0

con un deido que es esencialmente anhidro.

ila cgﬁt;daﬂ de agua.

fériOOO
-epoxi-tetrahidro-piran-3-ona.

cede y con los fines que se¢ han esnecificado.

Hoja nom.

se prepara tratando un compuesto de la férmula -

que el Acido empleado se selecciona de Acido férmico,

21

48.~ Un procedimiento de conformidad con cuales-
quiera de las reivindicaciones 22 y 32, caracterizado por

que tambidn hay presente un solvente prético o una peque

58+~ Un procedimiento de conformidad con cuales=

quiera de las reivindicaciones 32 y 48, caracterizado en
écido trifluoacético, dcido p-toluensulfénico, 4cido me-
tansulfénico, dcido eftrico, dcido oxdlico, éecido-cloro-
acético, Boido sulfirico, &cido clorhfdrico y 4cido fos-

62 o= .Un procedimiento para.la produccidén de 4,5-

Tel y como se ha descrito en la Memoria gue ante-
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Esta Memoria consta 4e veintiddés hojas escritas a

maquina por una sola cara.

Madrid,

QLAGC.1377
P.A.
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