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La presente invencidn tiene por objeto un proce-
dimiento para la obtencidn del allo-p,nitrofenilo-l-
dicloracetilamino-2~cloro=3-propanol-l y su epimerizacién
en gerivado treo,

5. El derivado allo se obtiene de modo preponderante
cuando se somete a la reduccidn por el método de Meerwein
L[ la cetona correspondiente of-dicloracetilamino-/ﬁ -cloro-
Penitropropiofenona., uste resultado ha sido insospechado
por cuanto que se conocfa la aplicacién de dicho método

io. de reduccidn a productos de la misma serie cof. Am. Soec.
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3¢ puede pasar Pdcilmente del epimero allo al

epimero treo mediante reaccidn del dcido sulfdirico que 44

verdaderamente la oxazolina intermedia

N0.-C H =CH - CH=CH C1
2 6 4 i\c%%j 2

\\cnc12

que por hidrolisis por el amoniaco diluido conduce al treo-
Pe.nitrofenilo-l-dicloracetilamino-2-cloro-3-propanol-1,

Se puede preparar el d-dicloracetilamino-/3—oloro-
pP.nitropropiofenona por ejemplo,por reaccidn del cloruro
de tionilo en caliente sobre la  -dicloracetilamino-/3 -
hidroxi-p.nitropropiofenona.

Estos nuevos productos son productos intermedios
especialmente importantes para la sintesis del cloranfenicol.
Los ejemplos siguientes representan el modo en Que puede
ejecutarse le invencidén: 1los puntos de fusidn que se
indicaen han sido determinados al tubo capilar,

EJEMPIO 1.

En un aparato para reduccidén de Meerwein,tal como
ge describe en Organic Reactions vol. II, p.197, se calien-
tan 10,5 g. de u{-dicloracetilamino-/?-cloro-p.nitroPropio-
fenona, 16 g. de isopropilato de aluminio y 250 cm; de
alcohol isopropflico anhidro, Se destilan 135 am3 de una
mezolae de acetona-alcohol isopropflico que contiene 1,6 g.
de acetona., Después de refrigeracién se recupere de nuevo el
contenido del recipiente con 90 cm3 de dcido sulfdrico 2
veces normal, Se afiaden 400 cm3 de agua; se precipite un

producto que se orea y se¢ seca al aire, se extrae con

acetato de etilo , despuds se precipita por adicidn de dter
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de petrdleo 5,6 g. de un producto bruto que, despuds de
cristalizacidén en el alcohol etflico acuoso, funde a 133-1342¢
y es el d,l-allo=-p.nitrofenilo-l-dicloracetilamino-2~¢cloro-
3~propanocl-l,

Ila «-dicloracetilamino- /9-cloro-p;nitr0propio-
fenona de partida se prepara del modo siguiente:

50 g. decx-dicloraoetilamino-/B-hidroxi-p.nitropropiofenona
y 65 cm3 de cloruro de tionilo se calientan durante 2 horas
a refilujo. Se deja cristalizar en frio, se orea, se lava
con éter anhidro y se seca sobre potasa en el vacfo, Se
obtienen 42,7 g. de o(-dicloraoetilamino—/5-cloro p.nitro-
propiofenona que funde a 137-140¢2 C.

EJEMPLO 2,

Se introduce en pequefios trozos y con refri-
geracidén 5 g, de d,l-allo-p.nitrofenilo-l-dicloracetilamino-Z-
cloro-3-propanocl-=l en 20 cm3 de dcido sulfirico a 662 B4,

Se calienta durante 20 minutos a 458 C.; 8e refrigera y
se vierte sobre 80 g. de hielo pulverizado. Se afiaden 65 cm3
de alcohol metflico para disolver el precipitado espesc que
se forma. Se afiade refrigerando enérgicamente 88 em.3 ge
amoniaco a 22¢ BE, Se deja cristalizar ,se orea después,
se lava con agua destilada y se seca en vacie sulfiirico.
Se obtienen 4,3 g. de d,l-treo~p.nitrofenilo~l~dicloracetil-
amino=2~cloro-3-propanol-l gue funde a 135-1362 (.
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Degerita suficientemente la naturaleza del invento,
esf como la manera de realizarlo en la prdctica, debe hacerse
congtar que las disgposiciones anteriormente indicadas son
susceptibles de modificaciones de detalle, en cuanto no

elteren su principio fundemental, Tambien se hace constar
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que el invento corresponde a una solicitud de patente presen-
tade en Francia con fechs 25 de febrero de 1950, n2 586.012,
acogiéndose, por lo tanto, a los beneficios que conceden los
Convenios Internacionales en vigor y siendo lo que constituye
la esencia del referido invento y por lo que se solicita
Patente de Invencidn,por 20 afios en Espafia: "Procedimiento
para le obtencidn de treo y allo-p.nitrofenilo-l-dicloracetil-
amino-2-cloro-3-propanol-l" ; caracterizdndose por lo
siguiente:

l1¢.= Procedimiento para le obtencidn de treo~
¥y allo-p.nitrofenilo-l-dicloracetilamino-2-cloro-3-propanol-l,
caracterizado porque se reduce por el método de Meerwein
1acx’—dicloracetilamino—/3-cloro—p.nitropropiofenona y
eventualmente se epimeriza el derivado allo en derivado treo
por reaccidn del 4ecido sulfdrico.

2%,= Procedimiento para la obtencidén de treo y
allo—p;nitrofenilo-l—dicloraceti1amino—2—cloro-3—pr0panol-l;
tal y como queda substancialmente descrito en la presente
memoria, que consta de cuatro hojas escritas s mdquina por

una gola cars.
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