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one of its athylester, ferner aliphatische Aether, wie Dithylather, Dioxan, Tetrahydrofuran und dergleichen, sowie Gemi-
\ sche derselben. Da Cyanséure mit Wasser, Alkoholen; Aminen und dergleichen unerwiinschte
=" 40  Nebenreaktionen eingeht, wird die erfindungsgemiisse Umsetzung vorteilhaft unter weitgehend aprotischen
Bedingungen, d.h. in weitgehend wasser-, alkohol- und aminfreier organischer L8sung und unter Wasser-
dampfausschluss, durchgefiihrt. Bei der Aufarbeitung des Reaktionsgemisches und der Isolierung des gebil-
deten Additionsproduktes sind diese Vorsichtsmassnahmen jedoch véllig entbehrlich.
Fiir die erfindungsgemésse Umsetzung wird eine der eingesetzten Menge 5H-Dibenzlb.flazepin minde-
45 stens &quimolare Cyansiuremenge bendtigt. Um einen besseren Umsatz zu erzielen, verwendet man jedoch
vorteilhaft die 1,05-molare bis 2,5-molare, vorzugsweise 1,25-molare bis 2,25-molare, beispielsweise 1,3-mo-
lare bis doppeltmolare Menge, Cyans&ure, d.h. einen 5%igen bis 150%lgen, vorzugsweise 25%igen bis
125%igen, beispielsweise 30%igen bls 100%igen, Cyanséureiiberschuss.
Fir die Freisetzung von Cyansdure aus einem ihrer Salze, welche eine besonders bevorzugte Ausfiih-
50  rungsform der Erfindung darstellt, geeignet sind generell sémtliche Protonenséure, deren Saurestérke aus-
reicht, Cyansdure aus ihren Salzen zu verdréingen. Geeignet sind beispielsweise Mineralsauren, z.B.
Chlorwasserstoffséure oder Schwefelsiure, organische Sulfonsduren, wie C,-C;-Alkan- oder gegebenenfalls
halogen- oder C-C-alkylsubstituierte Benzolsulfonséuren, z.B. Methan-, Aethan-, Benzol-, p-Toluol- oder p-
Brombenzolsulfonséure, oder organische Carbonséuren, deren S&urestéirke in dem verwendeten Losungsmit-
s5 tel mindestens derjenigen von Ameisensdure praktisch entspricht, wie 2-Mono-, 2,2-Di- oder
2,2,2-Trihalogen-C,-C,-alkansauren, z.B. Trichloressigs&ure.
Die Reaktion der 5H-Dibenz[b,flazepin-Komponente mit Cyansé&ure verlduft spontan und leicht exothem.
Die Reaktionsparameter sind nicht kritisch. Die Reaktion kann beispielsweise im Temperaturbereich von 0°C -
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salts, preferably sodium or potassiumcyanate. Suitable organic solvents
are those that do not react with isocyanic acid or that react with
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et hane-, bewyarehlinzu, wobbiohan &eid0°Cis 180°Cradeitdh @derdsitet-inseine Susprnsioradn elatrlmisowagetﬁri C
car boxys¢ c Eseioshgredthylester din 10R-cbiselG10¢] ibeispigiaweise 1.85-i dih. 11194~ biso1.Q6emalare Menge, d.h. einen
cor r esponds2%igenhis4e%igencbelppielsweisst5%igen, diad %igen bis@heigen, Ugksraghuss, Ghlorwaeserstoffginynd
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bis 0,9, z.B. 0,75 Mol, 5H-Dibenz[b flazepin hinzu, woben man bei 0°C bis 80°C arbeitet, beispielsweise nach

35 Zugabe der Aminkomponente auf 40°C bis 70°C erwarmt.
In einer anderen bevorzugten Ausfithrungsform leitet man in eine Suspension von §H-Dibenzfb,flazepin
in Essigséure die 1,25-molare bis 1,75-molare, vorzugsweise 1,4-molare bis 1,6-molare Menge, d.h. einen
_ 25%igen bis 75%igen, vorzugsweise 40%igen bis 60%igen, Ueberschuss, Cyansdure ein und erw&rmt erfor-
v derfichenfalls auf 25°C bis 50°C oder leitet in eine Suspension von 5H-Dibenz[b,flazepin in Toluol, Xylol, 1,2-
40 Dichlorathan oder Essigséureéthylester zuné&chst die 0,01-molare bis 0,15-molare, beispielsweise 0,01-molare
bis 0,12-molare Menge, d.h. 1 bis 15 Mol-%, belspielsweise 1 bis 12 Mol-%, Chlorwasserstoff und anschlies-
send die 1,25-molare bis 1,75-molare, vorzugsweise 1,4-molare bis 1,6-molare Menge, d.h. einen beispiels-
weise 25%igen bis 75%igen, vorzugsweise 40%igen bis 60%igen Ueberschuss, Cyanséure ein und erwammt
erforderlichenfalls auf 50°C bis 125°C, beispielsweise auf 75°C bis 100°C. In einer Abwandlung dieser Variante
45 leitet man in eine Suspension eines Gemisches des SH-Dibenzb,flazepin und seines Hydrochlorides, bel-
spielsweise von 0,8 bis 0,96, vorzugsweise 0,85 bis 0,95, Molteilen 5H-Dibenz-[b,flazepin und 0,04 bis 0,2,
vorzugsweise 0,05 bis 0,15, Molteilen 5H-Dibenzb,flazepin (Molteilsumme=1), die 1,25-molare bis 1,75-mo-
lare, vorzugsweise 1,4-molare bis 1,6-molare Menge, d.h. einen beispielsweise 25%igen bis 75%igen, vorzugs-
weise 40%igen bis 80%igen, Ueberschuss Cyanséure ein und erwérmt erforderlichenfalls auf 60°C bis 100°C.
50 Die Erfindung ist in den nachstehenden Ausfdhrungsbelsplelen naher beschrieben. Temperaturen sind in

Celsiusgraden angegeben. .

c

Beispiel 1:

55 723 g Trichloressigséure werden in 600 ml Toluo! geldst und im Lauf von 1 1/2 Std. zu einer Suspension

von 407 g 5H-Dibenz[b,fl-azepin und 290 g Natriumcyanat in 600 mi Toluo! gegeben, wobei man durch Kiihlung
die Temperatur auf 25°C héit.

Man igsst 1/2 Stunden bei 25°C und 1 Stunde bei 50°C nachreagieren und gibt dann 1300 ml Wasser
| 3



cyanié aci d i s spontaneous and slightly exotherm c. The paraneters of the -
reaction are not critical. The reaction can be carried out, for exanple, in
a tenperature range of from OC to I1g00&7esyBhonogeneously or, preferably,
het er ogeneously. The reaction is, however, accelerated, and the reaction
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used. When using sul phuric acid, for exanple, it is therefore necessary to
use per nnl%?'flgi—l- di benz[ bf] azepine up to 1.5 nol equivalents, for exanple
from1.05 to.1.4 nol equival ents, of sul phuric acid, corresponding to 0.525

to 0.7 nol, tYansuprendist 88g Nakiunsyapat i g0aQ el Essigsduredithylegtes yd lojtet untorfidheep beiiRaum-
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t he aci d uwsetdMéroerhiitrie.e igi9-Dibgeaih, fazepdi-Seatbakaniid., f or exanpl e, sul phuric acid
I's used, then, for the reasons nentioned, it is advantageous to enploy a 5
%to 40 % &reeidS: for exanple a 32 % excess. In a preferred enbodi nent
there is added to a sugﬁensi on of 5H di benz[b, f]azepine and of 1.75 to 2.25
times tfe nol Hr4 sitbbibanzibflereria und A1 o-SHDipaneik firagpinhydrestiorish werden in 289 mixtvlobéromert |
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to from 40*Bgis£ig6§30*c, for exanple to from50*C to 65*C, or there is added
to a suspenstomrmof 5H di benz(b,f]azepine in acetic acid from

19.3 5H-Dibenzlb flazepin werden in 200 ml 1,2-Dichioréthan suspendiert. Bei 25° leitet man zuerst 4.5 g
N Chlorwasserstoff und dann 6.5 g Cyanséure gasformig (im Stickstoffstrom) ein. Das Einleiten erfolgt wéhrend
) 40 5 Stunden in mehreren Portionen. Man I&sst 1 Stunde nachreagieren, filtriert ab und wéscht mit 1,2-Dichlorét-
han, danach mit Wasser.

Nach Trocknen bei 60° im Vakuum erhait man 16.0 g SH-Dibenz[b,flazepin-5-carboxamid. .
Ein gleichartig durchgefiihrter Ansatz wurde nach beendeter Reaktion eingedampft, der Riickstand mit
Toluol kalt digeriert und abfiltriert. Nach Waschen mit Toluol und Wasser und Trocknen im Vakuum bie 60°

45  wurden 22.5 g 5H-Dibenz[b flazepin-5-carboxamid erhalten.

Beispiel 7

29.0 g 5H-Dibenz[b,flazepin werden in 150 mi Essigsaureathylester bei 20° suspendiert. Man leitet zuerst
80 0.6 g Chlorwasserstoff und dann 9.7 g Cyanséure gasformig (im Stickstoffstrom) ein.
Nach 16-stiindigem Rithren bei 20° wird abfiltriert, mit Essigsdureéthylester gewaschen und anschliessend
bei 60° im Vakuum getrocknet. Man erhéit 32.0 g 5H-Dibenz|b,flazepin-5-carboxamid.
Ein anologer Versuch bei 50° Reaktionstemperatur lieferte 29.4 g 5H-Di-benz{b,flazepin-5-carboxamid.

§5  Beispiel 8

19.3 g 5H-Dibenz|b,flazepin werden in 200 ml Essigséureéthylester suspendiert und mit 1,0 ml Schwefel-
séure (98%ig) versetzt. ' -
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1.05 to ,1.40 nol equivalents of sulphuric acid, corres- ponding to from
0.525 mol to 0.7 nol, that is to say a 5 %to 40 % excess, of sul phuric
acid, and there is then added an argHigdrreds odi um cyanate that is at |east
equi nolar to the armunt of 5H-di benz[b f]azepi ne used, for exarrpl e from

S di ben] g AL '95%"; (i Jg"”g"' mmtttﬁs%iiit"égtm o :"’t;:rtm;f@zfzt o)

1200C; or |§dw
et hyl acet gig ?gm to 1 10 t| ar anou HBF%r egan% ,

that isgto say from1.04 to 1.06, ti rres the nmol ar anount of hydrogen
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fromthe Ge a‘ﬁ?& gemass Anspruch3 dadurch gekennzeichnet, dass man Cyanséure durch Sdurebehandiung
der L6sung und/oder Suspension eines Cyansauresalzes in einem organischen Lasungsmittel in Freiheit setzt
\y und ohne Isolierung einsetzt. _

40 6. Verfahren geméss einem der Anspriiche 1, 2 und 4, dadurch gekennzeichnet, dass man als organisches
Lésungsmittel Essigséure, Essigsaureéthylester oder Toluol verwendet.

7. Verfahren geméiss einem der Anspriiche 3 und 5, dadurch gekennzeichnet, dass man als saures Mittel
eine Mineralsdure, eine organische Sulfonséure, eine aliphatische Carbonsdure oder eine 2-Mono-, 2,2-Di-
oder 2,2,2-Trihalogen-C,-Cr-alkans&ure verwendet.

45 8. Verfahren geméiss einem der Anspriiche 1, 2, 4 und 6, dadurch gekennzeichnet, dass man als saures
Mittel eine Mineralséaure, eine organische Sulfonséure oder eine 2-Mono-, 2,2-Di- oder 2,2,2-Trihalogen-Co-
Cr-alkanséure verwendet.

9. Verfahren geméss einem der Anspriiche 1, 2, 4 und 6, dadurch gekennzeichnet, dass man als saures
Mitte! eine Minerals#ure verwendet.

50 10. Verfahren gemass einem der Anspriiche 3, 5, 7 und 8, dadurch gekennzeichnet, dass man als saures
Mittel Trichloressigs&ure, Chiorwasserstoffséure oder Schwefelséure verwendet.

11. Verfahren geméss einem der Anspriiche 1, 2, 4, 6 und 9, dadurch gekennzeichnet, dass man als saures
Mittel Chlorwasserstoffséure oder Schwefelsdiure verwendet.
12. Verfahren gemass einem der Anspriiche 3, 5, 7, 8 und 10, dadurch gekennzelchnet dass man als sau-

66  res Mittel Trichloressigsgdure verwendet.

13. Verfahren gemass einem der Anspriiche 1, 2, 6 und 8, dadurch gekennzeichnet, dass man als saures
Mittel und gleichzeitig als Losungsmittel Essigsdure verwendet.
14. Verfahren geméss einem der Anspriiche 3, 5, 7, 10 und 12, dadurch gekennzeichnet, dass man im -



-7- the whole is heated, if necessary, to from60*C to 100*C. The invention
is described in detail in the followi ng Exanples. Tenperatures are given in
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is then all gure ginipitehct for 4
24, Verfahren gemdss einem der Anpriiche 1 bis 3, 6, 7, 8 bis 11 und 14, dadurch gekennzeichnet, dass

man in eine Suspension des von 5H-Dibenz[b,flazepin in Toluol, Xylol, 1,2-Dichlorathan oder Essigséureéthyl-
35 ester zundchst 1 bis 15 Mol-% Chlorwasserstoff und dann einen 25%igen bis 75%ige Ueberschuss an
Cyanséure einleitet. '
25. Verfahren geméss einem der Anspriiche 1 bis 3, 6, 7, 8 bis 11 und 14, dadurch gekennzeichnet, dass
N man in die Suspension eines Gemisches von 0,8 bis 0,96 Moitellen des 5H-Dibenz|[b,flazepin und 0,04 bis 0,2
\’,, Molteilen 5H-Dibenz]b,flazepin-hydrochlorid (Molteilsumme=1) in einem araliphatischen Kohlenwasserstoff
- 40  einen 25%igen bis 75%igen Ueberschuss an Cyanséure einleitet.

Claims

45 1. A process for the manufacture of SH-dibenz[b,flazepine-5-carboxamide, characterised in that SH-di-
benzlb flazepine is reacted with cyanic acid in an organic solvent or solvent mixture and in the presence of an
acidic agent.

2. A process according to claim 1, characterised in that the organic solvent used is an aliphatic carboxyllc
acid or an aliphatic ester of such an acid, an aromatic or araliphatic hydrocarbon. a haloaliphatic compound or

50  an aliphatic ether.

3. Aprocess according to either claim 1 or claim 2, characterised in that the organic solvent used is toluene,
xylens, 1,2-dichloroethane, acetic acid or ethyl acetate.

4. A process according to either claim 1 or claim 2, characterised in that cyanic acid is freed by acid treat-
ment of a solution and/or suspension of a cyanic acid salt In an organic solvent and is used without being iso-

56 lated.

5. A process according to claim 3, characterised in that cyanic acid is freed by acid treatment of a solution
and/or suspension of a cyanic acid salt in an organic solvent and is used without being isolated.
6. A process according to any one of claims 1, 2 and 4, characterised in that the organic solvent used is
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23. Verfahren geméss einem der Anspriiche 1 bis 3, 6, 7, 13 und 14, dadurch gekennzeichnet, dass man

in eine Suspension des von 5H-Dibenz[b,flazepin in Essigsaure einen 25%igen bis 75%igen Ueberschuss an
Cyanséure einleitet.
24. Verfahren geméss einem der Anpriiche 1 bis 3, 6, 7, 8 bis 11 und 14, dadurch gekennzeichnet, dass
man in eine Suspension des von 5H-Dibenz[b flazepin in Toluol, Xylol, 1,2-Dichloréthan oder Essigsé&ureéthyl-
35 ester zunachst 1 bis 15 Mol-% Chlorwasserstoff und dann einen 25%igen bis 75%ige Ueberschuss an
Cyanséure einleitet.
25. Verfahren geméss einem der Anspriiche 1 bis 3, 6, 7, 8 bis 11 und 14, dadurch gekennzeichnet, dass
man in die Suspension eines Gemisches von 0,8 bis 0,96 Molteilen des 5H-Dibenz[b,fJazepin und 0,04 bis 0,2
Molteilen 5H-Dibenz]b,flazepin-hydrochiorid (Molteilsumme=1) in einem araliphatischen Kohlenwasserstoff
40  einen 25%igen bis 75%igen Ueberschuss an Cyanséure einleitet.

Claims

45 1. A process for the manufacture of 5H-dibenz[b,flazepine-5-carboxamide, characterised in that 5H-di-
benz[b,flazepine is reacted with cyanic acid in an organic solvent or solvent mixture and in the presence of an
acidic agent. ’

2. A process according to claim 1, characterised in that the organic solvent used is an ahphatlc carboxylic
acid or an aliphatic ester of such an acid, an aromatic or araliphatic hydrocarbon, a haloaliphatic compound or

0  an aliphatic ether.

3. A process according to either claim 1 or claim 2, characterised in that the organic solvent used is toluene,
xylene, 1,2-dichioroethane, acetic acid or ethyl acetate.

4. A process according to either claim 1 or claim 2, characterised in that cyanic acid is freed by acid treat-
ment of a solution and/or suspension of a cyanic acid salt in an organic solvent and is used without being iso-

56 lated.

5. A process according to claim 3, characterised in that cyanic acid is freed by acid treatment of a solution
and/or suspension of a cyanic acid salt in an organic solvent and is used without being isolated.
6. A process according to any one of claims 1, 2 and 4, characterised in that the organic solventusedis ~
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for 12 hours at 400. After cooling to 150, filtration is carried out

fol |l owed by washing cold vm'th acetic aci d and drying in vacuo at 60'. The
resul ting crude product is’recrystgpdspgesdg©m methanol /water (7:3) and
yields 19.1 ¢ of 5H di benz- [b, f]azep| ne -car boxam de. Exanple 10: 29.0 g
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ei t her cl aPyhima tgippesgture range of femP°Lde #89°Ged in that cyanic acid is freed
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and i s use out elrng | SO ate I’OCGSS accor O any one
clains jk, 2 31'9(1\ ProceSS \REGGIRRS by @fe bidiaimdd o 4, N 121950 18, cﬁQJaé(é?i@éd ilRAG 2l9Pe@ERt | C
aci d, et hy b idRioabdtic Rid is AddBEatGrom S0°CAb RO BSasrahsieH oF5HEbdnab,RhzebRd ard bfrdRimd OF
claimb5, ch@kyasubRiHeHfir dnbuhtdfdodilih Byardté i tofue) SaltheWWhi6lis then Reald Ao 50°C to d58¢. 1 O
(err) 18. A process according to any one of claims 1 to 10, 14 and 15, characterised in thata 2 % to 10 % excess
of hydrogen chloride is introduced into a suspension of sodium isocyanate in ethyl acetate, and then from 0.6
30 to 0.9 times the molar amount of 5H-dibenz]b,flazepine related to the amount of sodium cyanate used is added,
and the whole is heated to from 40°C to 70°C.
19. A process according to any one of claims 1, 2, 4, 6, 8, 11 and 15, characterised in that, at from 0°C to
-+80°C, a4 % to 6 % excess of hydrogen chloride is introduced into a suspension of sodium isocyanate in ethyl
acetate and then an amount of 5H-dibenz{b,flazepine that is at most equimolar to the amount of sodium cyanate
35 used is added.
20. A process according to any one of claims 1, 2, 4, 6, 8, 9, 11 and 14, characterised in that, at from +10°C
to +120°C, a 5 % to 40 % excess of sulphuric acid is added to a suspension of 5H-dibenz]b,flazepine In acetic
.- acid and then an amount of sodium isocyanate that is atleast equimolar to the amount of SH-dibenz{b,flazepine
LN used is added,
40 21. A process according to any one of claims 1 to 11 and 14, characterised in that a § % to 40 % excess
of sulphuric acid is added to a suspension of 5H-dibenz|b,flazepine in acetic acid and then from 1.25 to 1.75
mol of sodium isocyanate are added per mol of 5SH-dibenz|[b,flazepine.
22. A process according to any one of claims 1 to 11 and 14, characterised in that, at from +10°C to +120°C,
a 5 % to 40 % excess of sulphuric acid is added to a suspension of 5H-dibenz[b,flazepine in acetic acid and
45  then 1.6 mol of sodium isocyanate are added per mol of SH-dibenz[b.flazepine.
23. A process according to any one of claims 1 to 3, 6, 7, 13 and 14, characterised inthata26 % to 75 %
excess of cyanic acid is introduced into a suspension of 5H-dibenz]b,flazepine in acetic acid.
24. A process according to any one of claims 1 to 3, 6, 7, 8 to 11 and 14, characterised in that first of all
from 1 to 15 mol % of hydrogen chioride and then a 25 % to 75 % excess of cyanic acid are infroduced into a
50  suspension of SH-dibenzlb,flazepine in toluens, xylene, 1,2-dichloroethane or ethyl acetate.
25, A process according to any one of claims 1 to 3, 6, 7, 8 to 11 and 14, characterised in that a 25 % to
75 % excess of cyanic acid is introduced into a suspension of a mixture of from 0.8 to 0.96 molar proportion
of 5H-dibenzb,flazepine and from 0.04 to 0.2 molar proportion of 5H-dibenz[b,flazepine hydrochloride (total
of molar proportions = 1) in an araliphatic hydrocarbon.
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character, g6 dtm {3 lan 'é’%ﬁ“gé SR sl e ohta ity o,
20rC to 25 a suspen5| on rgtiﬁ g@é"dﬂ enzr%‘% azepi ne and appr oxl maf-eT

doubl e ;5 he ”@lﬁécé@émHﬂtunQﬁeQMhdﬁltﬂ 2124 & 6 rdcBidd @R 6o qu%ﬂ%h&@&mm%oﬁen'a&dé hen
heated to vk Rfhée. to 65*C. 18. A process according to any one of clains 1
to 10, 14 ando.PhcedeBasmuhedes fRshdicatiohd db, 73t &) cdladiéssldd cdauvAGRRS coimelmoiidnagiag
chl ori de i e retide todhispacktiqual de Iacidelthiomipdiiqey budde I'sdid istifitiqueocyanat e i n et hyl

acet at e, and 11.lredeéederseion Cuné désrevandlcationsl 52, 4 et iFDdasactéasdiaa 0é quidn utilise comme moyen

S5H- di benz[ 4ride dateeide chtorhygtique euldd llacijdwif@iquaint of sodi um cyanate used is
added, and t 1@ Prdeédéselpsi'une dasaeletdicafions fa 5108@t 10 caf @@s¢ ehSe quionitiise eeyame moyen
accor di ng acisedplacigpbichidroasbtighers 1, 2, 4, 6, 8, 11 and 15, characterised in
that, at froft-fFrocedégeloglyngsles revendisgtiops %2, %ee&e%%%éﬂaﬁ‘e"ﬁ?m@g@ﬁe edmmemoyen acige

i ntro- et simultanément comme solvant lacide acétique.

35 14. Procédé selon f'une des revendications 3, 5, 7, 10 et 12, caractérisé en ce qu’on travaille dans I'inter-
valle de température de 0°C & 120°C.

15. Procédé selon I'une des revendications 1, 2, 4, 6, 8, 9, 11 et 13, caractérisé en ce qu’ on travaille dans
_ l'intervalle de température de 0°C & 120°C.
',L_f:'; 16. Procédé selon I'une des revendications 1 & 8, 10, 12, 14 et 15, caractérisé en ce qu'a une suspension

40 dela 5H-dibenzolb,flazépine et d’'une quantité 1,75 & 2,25 molaire de cyanate de sodium dans le toluéne entre
20°C et 30°C on ajoute un excés de 0,5% & 5% d’acide trichlorpacétique et on chauffe entre 40°C et 80°C.

17. Protédé selon l'une des revendications 1 & 8, 10, 12, 14 et 15, caractérisé en ce qu’on ajoute & une
suspension de S5H-dibenzo[b,flazépine et & la quantité deux fois molaire de cyanate de sodium dans le toluéne
entre 20 et 25°C, un excés de 2% d’acide trichloroacétique et on chauffe entre 50°C et 65°C.

45 18. Procédé selon l'une des revendications 1 a 10, 14 et 15, caractérisé en ce qu’on introduit dans une
suspension-de cyanate de sodium dans l'acétate d'éthyle un excés de 2% & 10% d'acide chlorhydrique, puis
on ajoute la quantité 0,6 a 0,9 molaire de SH-dibenzo[b,flazépine rapportée 3 la quantité de cyanate de sodium
mise en oeuvre et on chauffe entre 40°C et 70°C.

19. Procédé selon I'une des revendications 1, 2, 4, 6, 8, 11 et 15, caractérisé en ce qu'on introduit entre

50 0°C et +80°C dans une suspension d'isocyanate de sodium dans I'acétate d’éthyle un excds de 4% a 6%
d'acide chlorhydrique et ensuite on ajoute 4 la quantité de cyanate de sodium mise en oeuvre la quantité au
plus équimoléculaire de 5H-dibenzolb,flazépine.

20. Procédé selon 'une des revendications 1, 2, 4, 6, 8, 8, 11 et 14, caractérisé en ce qu'on ajoute entre

+10°C et +120°C & une suspension de 5H-dibenzolb,flazépine dans I'acide acétique un excés de 5% & 40%

55  d'acide sulfurique et ensuite on ajoute une quantité d'isocyanate de sodium au moins équimoléculaire par rap-
: port 4 la quantité de S5H-dibenzo[b,flazépine mise en oeuvre.

21. Procédé selon 'une des revendications 1 4 11 et 14, caractérisé en ce qu’on ajoute & une suspension

de 5H-dibenzo[b,flazépine dans I'acide acétique un excés de 5% 4 40% d'acide sulfurique, puis on ajoute par

8



duced into a suspension of sodiumisocyanate in ethyl acetate and then an
anount of 5H di benz[b, f]azepi ne that is at nobst equi nol ar

sodi um cyanat e used is added. 20. Aprgzegsiaccording to umm ﬁl“mmﬂ“m
1, 2, 4,6, 8 9, 11 and 14 characterised in that, at from +10*C o %120
C, a5 %t0.d0,% fi5Esa0k ) B ool foghuho 2 suspension of
SH-di benz[ﬁ"? % B ; i 9enﬁk¢dtl s1 119% caracténséence u'en Ei{o)cét'lq'zdo@%ﬂ an
anount of sg jyme b 45 At Alehlib G exblh de 88, 28R WALidSLul
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claims 3 t  FREtddéldbion AN B&GEVRRdIcESHS I aa,t R 43 8 19, cdfabtélisdbh BYSRERuE ans une
sul phuric &fsbéhsioﬁd@ﬂd@ﬁbn&dib RazSpiiRBRTaéd debtiqhd tinbixé¥8 a8 25% §74% @RRIichaiqué]
acetic acid aad,rbdagsselon e desibvehdicaliond 4318, 7,814 13 Q4| baralctsig \bA Bduidn Btr6duf dshe d
per nol of ukdbuspbinbiondd bH-tibénzelpfdxepine2dans b PUARER Xylaks; @& U2-Bichidrabtiany oo Meétate
clains 1 t aéthyile,dtabord 113 154 vadsldhe datidesohidrhiydiiqid e énsuitetion fntraxiuit urildx0sS db 25%-4 20 dRcida 5
% to 4010% eyapiqess of sul phuric acid is added to a suspension of

5H- di benz[ b, f25zPreqédénelon funadex re\endicatichs 42§, & Rdrh 11 eBl4maractéfisé 20 dé ewoninrodst danst e
are added peﬂsmmionmun BPlantielde td & B.9§ fartie molaint decH-ditRnzofk fgrépine et4).04 2 8.8 partigypolait
any one of deftifiibenzab ﬂ@éBﬂ-cwfhWate133'"3\‘1698199“'3%'!1@?“3%? Srdpasap hydfoopshyre argliphatiays.t o
75 %exces§"@Fétﬂf‘éﬁ%@ﬁ%ldc?c'ﬁ%%mqeoduced into a suspension of 5H

di benz[#, f] azepine in acetic acid. 24. A process according to any one of
claims 1 to 3, 6, 7, 8 to 11 and 14, characterised in that first of all
froml to 15 nol % of hydr ogen chl oride and then a 25 %to 75 % excess of
cyanic acid are introduced into a suspension of 5H di benz[b,f]azepine in

t ol uene, xyl ene, 1, 2-dichl oroethane or ethyl acetate. 25. A process
acch’dl ng to any one of clains 1 to 3, 6, 7, 8 to 11 and 14, characterised
inthat a 25 %to 75 % excess of cyanic aC|d is introduced |nto a
suspension of a mxture of fromO0.8 to 0.96 nolar proportion of 5H

di benz(b,f]azepine and fromO0.04 to 0.2 nolar proportion of

5H- di begz[ b, f] azepi ne hydrochl oride (total of nolar -15 -

(err) proportions = 1) in an araliphatic hydrocarbon.
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