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. Ia presente invencidén tiene por objeto un nuevo
procedimiento de preparacidén del allo-p.nitrofenilo-l-

anino~2-propansdiol-1l,3
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BEste nuevo procedimiento consiete en condensar el
p.nitrobenzaldehido en el ftalimidoacetaldehido en presencia

de un asgente de condensacidén Dbdsico tal como la trietilamins,

10. en reducir después, por el método "MEERWEIN" el producto de
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condensacidn as{ formado. El p.nitrofenilo-l-ftalimido-2-
propanadiol-1l,3 formado se hidroliza después de preferencia,
primero con sosa, lo cual 44 el p.nitrofenilo-l-carboxi-
benzoilamino-2-propanadiol-l,3 el cual se hidroliza después
con gcido clorhfdrico en p.nitrofenilo-l-amino-2-propanadiol-
1,3 en el gque la constitucidn allo se demuestra por trans-—
formacidn por medio de dicloracetato de metilo en allc p.nitro-
fenile—l-dicloro-acetamido-2-propanadiol-l,3. El allo
P.nitrofenilo-l-amino~2-propanadiol-l,3 es un producto
intermedio importante para la siﬁtesis del cloranfenicol.

El ejemplo siguiente representa, a titulo mo
limitativo, el modo en que puede ejecutarse la invencidén,
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Se disuelve, por uns parte, 4,53 g. de p.nitro-
benzaldehido en 25 cm3 de dioxano anhidro, por otra parte,
5,67 g. de o¢ =ftalimido-acetaldehido /= prepaerado segin
Mac CORQUODALE - R. 51 487 (1932) 7 en 33 cm3 de dioxano
anhidro. Se mezclan las dos soluciones refrigeradas prévia-

3 de trietilamina anhidra.

mente a unos 102 C., y se afiaden 5 cm
Se deja reposar la mezcla tres dlas a la temperatura ordinaria.
Se extraen los productos voldtiles calentando a unos 402 C.,

a ung presidén de 20 mm., de mercurio. El aceite residual se
recupgra en 65 cm3 de metanol, Se seca el producto gque
oristaliza y se obtienen 4,4 g. de un producto de condense-
cién con punto de fusién (capilar) = 153-1558 C. (El produc-
to purificado funde a unos 163-166# (¢.). Vuelve a echarse

este producto en 120 cm} de alcohol isopropflico anhidro,

se afiaden 5,26 g, de ilsopropilato de aluminio y se

destilae en un recipiente coronado con un deflegmador.

Cuando ha transcurrido una hors se han destilado 70 cm3 de



una mezcla de alcohol isopropflico ¥y de acetona. Se vuelve
& recuperar el contenido del recipiente en 50 cm3de agusa
se acidula al rojo Congo con geido sulfurice diluido y
se agota en é&ter. Por evaporacidn de las soluciones

45, etéreas se obtienen 5,1 g. de un residuo aceitoso que ge
recupera con 7,5 cm3 de metanol. Se afiaden gota a gota
agitando enérgicamente 13 om3 de une solucidn normal
de sosa cdustica; se diluye de nuevo con 10 cm3 de agua
después se extrae varias veces con &ter. Ia solucidn

50. acuosa se acidula con 5 cm3 de dcido sulfdrico 4 vecss
normal. Se cristaliza un producto gue se seca, se lava con
agua, después con éter y se deja secer sl aire; se
obtiene 1,7 g. de p.nitro-fenilo-l-o-carboxibenzoilaming-2-
propanadiol-l,3, que se purifica por disolucidn en una

55. solucidn acuose de bicarborato sddico, decoloracidn al

negro y precipitacidn por un dcido, Punto de fusidn
capilar a unos 168~1702 {, ; se calienta 0,53 g. de dicho
compuesto durante 2 horas & reflujo con 7,5 cm3 de dcido
clorhfdrico normal, Despuds de refrigeracidn se extrae

60. el dcido ftdlico formado, con éter, despuds se concentra a
presidn reducida la solucidn acuosa hasta secarla; se obtiene
0,27 g. de clorhidrato de allo-p.nitrofenilo-l-amino-2-
propanadiol-1l,3 de punto de fusidén (capilar) 204-2062 C.
La identidad de dicho compuesto se comprueba fdcilmente tra-

65. tdndole con un exceso de dicloracetato de metilo, en presencie
de un equivalente de trietilaminaj; de este modo se obtiene |
el allo-p.nitrofenilo-l-dicloracetamido=-2-propanadiol-1l,3
de punto de fusién (capilar): 168,5 - 169,59 C.,idéntico a

ung muestra obtenids por cualgquier otro medio,
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Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
asf como la manera de realizarlo en la prédctica, debe
hacerse constar que las disposiciones anteriormente indi-
cadas son susceptibles de modificaciones de detalle, en
cuanto no alteren su principio fundamental, Tambien se hace
constar que el invento corresponde a una solicitud de patente
presentada en Francia con fecha 28 de febrero de 1950,
n® 586.104, 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:
"Nuevo procedimiento para la preparacidn del allo-p.nitro-
fenilo=-l-amino-2-propanadiol-l,3"; caracterizdndose por lo
siguiente:

l12,= Nuevo procedimiento para la preparacidén del
allo-p.nitrofenilo~l-amino-2-propanadiol-l,3, caracterizado
porque se condenss en presencia de un agente bdsico el
P.nitrobenzaldehido en el ftalimido-acetaldehido, se reduce
el producto de condensacidén por el método de Meerwein y
gse hidroliza el producto asi obtenido,

22,= Nuevo procedimiento para la preparacién
del allo-p.nitrofenilo-l-amino-2-propanadiol-l,3; tal y
como queda substancialmente descrito en la presente memoris

/

que consta de cuatro hojas escritas a mdquina por uns

sola cara.,.
Madrid, 23 de febrero de 193l.

SOCIATE DES USINES CHIMIQUES RHONZ

| P.P. doJ, GOMEZ ACEBOYM
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