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Titel
Verfahren zur Herstellung von Aziridin-Derivaten
Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Aziridin-
- Derivaten der allgemeinen Formeln I bzw. II aus 2-Cyan-aziridin

" und Ketonen. Diese Verbindungen weisen cancerostatische und im-
munstimulierende Wirkung auf.

Charakteristik der bekannten technischen Ldsungen

In der DDR-Patentschrift Nr., 128 615 sind Aziridin-Derivate be-
schrieben, die aus 2-Cyan-éziridin und Carbonylverbindungen unter
Hydratisierung einer Nitrilgruppe und Aminalbildung synthetisiert
wurden, Die Ausbeuten betragen beim Arbeiten mit Aceton 29 %
beim Einsatz von Cyclohexanon je nach Ar-beitsweise 12 bis 27 %
Auch unter Zusatz von katalytisch wirkenden Substanzen wie ali- .
phatischen Aminen liegen die Ausbeuten nicht héher als 30 %. Das
Verfahren ist somit fiir die technische Realisierung volllg unzu-
reichend.

Ziel der Erfindung

'Der Erfindung llegt das Ziel zugrund » ein Verfahren zur Herstel-
lung von A21r1d1n-Der1vaten aus 2-Cyan-aziridin und Ketonen zu A
entwickeln, bei dem die Ausbeuten erheblich hdher liegen, so daB
 es sich fur eine Oberfiihrung in die Praxis ‘eignet,
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Darlegung des Wesens der Erfindung

Dieses Ziel wird erreicht, indem erfindungsgeméB'das verwendete
Keton vor seinem Einsatz bis zur vdlligen Wasserfreiheit getrock-
net und unmittelbar vor Versuchsbeginn destilliert wird., Es ist

" vorteilhaft, Aceton Uber Diphosphorpentoxid etwa 3 Stundén und
Cyclohexanon (iber Calciumchlorid etwa 24 Stunden zu troéknen.v'
Ferner wurde gefunden, daB unter Zusatz katalytischer Mengen von
Alkalialkylat-Lésung aus 2-Cyan-aziridin und den wasserfreien
Ketonen Aziridin-Derivate der allgemeinen Formel II entstehen
(Reaktionsgleichungen siehe Anlage). l '

Das eingesetzte 2-Cyan-aziridin kann gemdB DDR-Patentschrift
107 679 hergestellt werden. '

Die Endprodukte fallen in Ausbeuten von Gber 80 % an.

Ausfiihrungsbeispiele
Beispiel 1

Ein Gemisch aus 10 mMol (0,68 g) 2-Cyan-aziridin und 10 mMol »
(0,98 g)vwasserfreiem Cyclohexahon, das tber Calciumchlorid ge~
trocknet und anschlieBend destilliert wurde, 14Bt man 14 Tage -
bei Raumtemperatur stehen. Nach Zugabe‘von Impfkristallen erhslt
man nach weiteren 6 Tagen 1 g (86 % der Theorie) 1-/2-Cyan-
gziridinyl-(1)7-1-/2-carbamoyl~aziridinyl-(1)/-cyclohexan,
Schmelzpunkt: 187 -~ 189 °c (aus Toluol).

Beispiel 2

Ein Gemisch aus 10 mMol (0,68 g) 2-Cyan-aziridin, 10 mMol (0,58 g)
wasserfreiem Aceton, das Uber Diphosphorpentoxid getrocknet und
anschliefend destilliert wurde, und 0,2 ml wasserfreiem Tridthyl-
amin 138t man 10 Tage bei Raumtemperatur stehen und erh&dlt 0,7 g -
(71 % der Theorie) 2-[§-Cyan-aziridiny1-(1)7-2-[§Jcarbam0yl-aziri-
-'dinyl-(1)7-propan, Schmelzpunkt: 161 - 155 °c (aus Aceton).
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Beispiel 3 ]
Ein Gemisch aus 20 mMol (1,36 g) 2-Cyan-aziridin und 80 mMol
(4,64 g) wasserfreiem Aceton, das ﬁber'Diphosphorpentoxid ge-
trocknet und anschlieBend destilliert wurde, versétzt man untef
: Elskuhlung mit 3 Tropfen 2n Natriummethylat-Ldsung.
Man 138t 2 Tage bei Raumtemperatur stehen und dampft im Vakuum
.ein. Der erhaltene Feststoff wird im Vakuum sublimiert und un-
kristallisiert, Man erh3lt 2,1 g (83 % der Theorie) 3,3~Dimethyl-
821P1d1n0£1 2- c71m1dazolld1n 5-on, Schmelzpunkt: 119 - 121 °C |
(aus Benzin).

Beispiel 4

Ein Gemisch aus 20 mMol (1,36 g) 2-Cyan~aziridin und 80 mMol
(7,84 g) wasserfreiem Cyclohexanon, das iber Calciumchlorid'ge4‘
trocknet und anschlieBend destilliert wurde, versetzt man unter
Eiskihlung mit 3 Tropfen 2n Natriummethylat-l6sung, Nach Auf-
arbeitung analog Beispiel 3 erhidlt man 2,9 g (87 % der Thebrle)
Splrolazirldlno(l 2~c)imidazolidin-3, 1'-cyclohexan7-5-on, Schmelz-
punkt: 154 - 155 °¢ (aus Benzin),
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Erfindungsanspruch

1. Verfahren zur Herstellung von Aziridin-Derivaten der all-
gemeinen Formeln I bzw, II aus 2-Cyan-aziridin und Ketonen,
gekennzeichnet dadurch, daB das verwendete Keton vor seinem
Einsatz bis zur vélligen Wasserfreihéit'getrocknet und de-
stilliert wird, '

2. Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB zur Her-
stellung von Verbindungen der allgemeinen Formel II Alkali-
alkylat in katalytischen Mengen zugesetzt wird, '

Rierzu_~_ Seiten Formeln
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R = niederes Alkyl, wobei die Substituenten gegebenenfalls zum
gesattigten oder ungesittigten Ring geschlossen sein kdénnen
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