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wi la drensracion Ca comounntos con droniedad antibidtica -
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Li dnvencion ta raliare o drocadimientos quimicos puara la

btabeidn d= {(l}=treo-nitrofenil-amino-orojunadiolsas gus due-

den renrasentarse »or lo simianta ula renaral
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no=-nronznoiiolas corrasnondientes o la citnds PSrmula sa ob-
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Betarificango, 2usn, uns = astas treo-fenil-

~sarinan Anticamente lovogires 201 medio 42 usentes esteri-
ficentan, nor ajadla, mizviando 1 madtois Asccrito d4a nues-
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n putanta ITtmero 105.6357 sa obtiars al as

treo=Taniloaring corressponiiant= o lo firmu-
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ga ha dascritos an lo srimers firmula seneral.
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Bte triscilo se somate dasnuds 2 la nitracidn

1o nftrico concentrudo & bajs temparatura = fin de

con #cid
obtansr =2l (li-tres-nitrsferil-ncilumino-2iasecildpanodionl

de la firmula
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Beta nitro-0iol me transforma dasnusc an 21 N-dicloroscetil-
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dnl nlaoramfaricol lavo3iro, si-ndo »~l rotarial de vartida

dn Forma va astructural ¢¢ecuuda, es dacir fe forma trso,
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v giando =1 isdmero Sntico =21 d-zeado, es decir, ~l levogi-
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uetivos v los de manarar lon irzdmeros diusteraoisomeros an
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comouast: de 6,0 J. da Linlﬂu molids ¥ 150 ml, de atar anhi-
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amino=1,%=oronanodinl bruto »n 22,5 ml., de pilridina arhldra
v 13 ml. ~rhifrida sehticn o reflujs “vpinte una hora. Das-
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2o =2ncht an unos 12 . d2 hislo Triturs
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con bicarbonato Aa codio #81i7o v dasnuis se Tiltra 2] pre-
cipitudo. Sa recristaliz: ol residun =n »1 Tilivro dezde
sleohol ~tflico.

3m obtiena con Huon r%n*iwiorto nl decaeads (1)-
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~trno-l-2=nitrofenil-0-icatilamino-1,%-diace-
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2,13g. 4=

til-nronanodinl v 45 mi, Ja fcido clorhnfdrico al 5 se ha- :
can hervir o reflujo duranta cuzgl tres horas. L2 disolu- f
cidn racultsnte =- ~venors en vacfo hasta =azusdad, Das- ]

DuAe g8 vuslvae o Doner ~ote reriduo an afua, g2 lleva ls

a g 4

dirolueidn @ un oE 12-11 con hidruta 3» =00io v e =xtrae

con ucatato de ~tilo. 71 =xtracto caeidn ne »vodora. 71
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r2ciduo =28 el desendo (lj-treo-l-n-nitrofenil-2-aminoc-1,

AN

oronoanodiol da la formuln

i Cil Cli, OH
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27 -
o0.f. 100221622 () = - 23t {an alcohol etflico}.

is F=fdicloroncetilacidn Aa lu citada nitrobass se afactia
=a-in 21l mAtodo descrito ~n ruestra =slicitud d= patants
italianag NMimero 1241% del 6-5-1959, como <iuns:

2,12 5. d2 (l)=treo=-l-n-nitrofenil-2-amino-1,3=-nrovanodiol

v 1,% 2. d2 fcido diclarnacstico =» dirsualven en szua, Dase

quds ma ~macan. Tl rasiduo anjuzado =2 =susnende en 20 ml.
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fia wleonol butflico ¥ -2 Loita husto cus sa obtisre una di-
=slucidn. Dezpuis g2 dastila lantumantae hasta que =21 resi-
dun indicse una tamperatura entrs 170 v 17590, Degpués oa
trutn el Taciduo con ~ter acitico an ¢ lisrt-., Se anfris,

~s manupin loo crictalse 3ol ficloroncateto no reasncceionado

v oal filtradn =a caca. 108 cristoles que cusdan e racris-
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1TH-00-CHCL

| 2
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WL Te. 2,
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. . - .. P ’ P .
fenil-2-umino-1,3=-nr300n0di0l, 7,5 . 42 enhidrido dicloro-
peAtico ¥ 2 2. 4o Miriding =- coliarta dursnte uns hora

anroximadanonte 2 L25-110¢C0. asnuis o reca en vacfo., 31
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Bajo agitucidn ee ziaden »n nacueiiss cantidodes 2,5 3. da

(1)-treo=-1-Tenil-2-dicloroacstilimino=1,3-¢i-dicloroascatil-
srsmanodiol & wné mezela anfriad/afinos 0¢C comduastz da 5,5
ml. de 4cico nftrico comeantrudo ¥ %,5 mls. 22 decido sulfi-
rico concentrado. Tarmincds la wdicidn se continua agitan- ;
20, Siempre manteniendo Lo tammsrsatura a 320, hastu qus se
abtenca wna disolucidn complats., DesnuAs se acha sobre hie-
lo (20D &) 7 =ea =xtra~ con ucetato dm otilo. Tl =xtracto

. g 1 - ns »
22 lava com una disoslucian 42 carbonuto d2 £odio y desvues

o usnhidro. 3o Tiltrs vy des-
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sa sacs oD~ =ulfuato da s0d

suds on dnrtiln 1a Gisolucidn »n veclo hasta saguedad. %1
(] . 3 k| ] N 4 2

ra~idug #a racpietsalizs decde cleohol =5f{lico. irf =a ob-

tisna gcon WM=n rerdimisnto =21 profucto deteads de la for-
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Za disuelva 1,0 z. de (lj-treo-l-v-nitrofanil-

2-dicloro-ucatilimino-1,3«di-dicdloroacetil roo:nodiol an 50
ml, da asgetona, .gitindo y mant-niando 1o tamparaturs a

mots @ 3o%h, An une medlis hore, 50 ml. da

Taol I5719. e continuu uzitando lu di=olucidr durante otra

hora, J-°7)5uan <ae neutrulizs con 01 ¥/10 huasta pil 7. &=
P L ’ . -2 -
cinds szus voun exeeso de fcifo clorhidrico dilufdo. Se

forma un »mHracipitads ceristuelizado. o Tiltra ¥ se lava con
agua ¥y sa gacu a 300,

annads da la firmula
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150 ml, 22 oter snhidro =2 024~ =0%a o ota =n ~l nlazo da
-y ol 3 s 2 3 I — =t b - T
5 horas, unt dlsolueidn de 10 5. fe (L)-trao- -umlno-/G -
1idroxi-/5 - {G=clory=2-matoxi;fanil-provionato 8= 2tilo en
» - & »
icidon s2 agita aun

53 ml. 2 abter urhidrn. ‘arminsdu 1o
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o - - 2 3 g w2 A 7 s =
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Eapes oo snjusa robrae tullitoy A oo ¥ dennusT ma < aga.
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53 ml, 72 Llpegs Un "hoeter ¥ oZa 2one 2n hielo duran-
e ) Py N ~ LTI T
5 ta 2, Minalmerte ma filtra vy ol Tiltrals o2 evido-
- ’ .y L B AT
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cloroucatiluacidn d~1 nitrodiol o2 2fectiun enilozonanta a

como 7= M. Jacfcerity on 2l ajamplo nt. 1.

TIMIRL0 TE. 4.

. P s . . - £
13 A unx dirolveidn da D,1 . da e2ter 2tilico dal

H

sfanilorooidnico
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itrdsanay 7 bajo

i~ n

aeitacidn, una dirolucilin ~Laras dn 7. de LialH,. Dee-

durant2 otras tras

nuds £a 1 udicidn
15 Morius. UecnuAt nae deartruve muy caubamonrte =l aXcazo de
Lixlﬂa con moca @2, Sa continua dasoauds an la forma des-
arita an =1 ajarmlo 172, 3 o), obtanifndora asi ) prodvets
Amcpzdy, »r facir, Al (L)=trao=l-n-nitrofanil-2-nmino-1,3-

propanodiol &
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Darn L prq?:rﬁcién de (l}—treo-ni—
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trofanil-tmino-oropanoiislee de lu Formula
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drdgano, huldgono, radicilss ulouflicos infarioras o radi-
c:las slcozilicos inferioras, ¥ ac hidrdzend o un nitrogru-
37 34 N 35 fon irualas 5 difarentac ¥ re0rae<antan hi-

drdsano o radictles acflicos alifiticos inferioras haldgeno-

po, A

sustituidos o no, coractarizuls por »l kacho A~ Treducir an

atar anhiiro con Lialﬂq un ~otar da 1o (1)-treo-fanils-ri-

n3 A= la Formula

an ls yue By ¥ Ry Tienen al misno significado que sl que 82
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ha decerito anteriormerte, ¥ R wenresanta un radiezl algui-
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licay ulifitico infarior, nura obton~r un {1)-trop=Tenilsa-

rinsl de la firmula
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tae acilantas nars formar un comnuasto trincilado da forma

astructur:l tres ¥ dnticumente lavoziro da la fdrmuls

wree ey
Alake=iy
E 1L
e AT Fer
I CLi Dilm =i
.
O"' (3 d
2

ot
(68
P
3
ft
i3
gol
=
i
fom

a5 3 A 4 .
s, ﬁq N m5 corracnonien a4 radicnles acilicos ali-
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2l netap otflico de la (l)-trao-Torilsarina y =1 nroducto
firal obtenido =z (1)-tr=o-l-p-nitrofenil-2-diclorodcatil-

amine~1,%-nronanodiol.

- - 3 * . - - . .
3. HMAtodo =4gln la reivirdicacidn 1, =n el qu

t rieileceidn g2 oTfectus
la tri ] n Tect
ne sy ? % ~ 4 9. N . ~ . .
tf. Iatodo Tam 1o relvindicucion 1, en al que
nitracidn se ~fectile o unu. tammarature ~ntre -30°C ¥
+ 2023 con wna mazela compu=~tu da fcido nftrico congentra-

do v Acido =ulflirico concentrado.
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. IMitodo rastn lo reivindiecncidn 1, en ol

31

’ .

2 - s LY ' 4 .
sun la hidrolizis comhlats s=» ~f2ctia corn fcido clorhidri-

co 1l 5%.

52. MAtodo =-mUn 1a reivindicacidn 1, oan Al aua
1 TedicloToroucatilacisn de 1ii nitrobacs libre se ~factia
n la Aascrincidn d=2 muastrs rolicitud de nutente italia-
. 12413 Gal 6-5-1953.
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riormanta, ¥ R, ¥ &= son radicslez uciflicos ulifaticos in-
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>
fariorae hjlogqno-?uititufdo: O NOo.

8¢. WAtodo =~ an 1. reivindicsciln 7, en el que
21l material ds naprtida es (1li-trso-l-n-nitrofanil-2-dicloro-.
acetamino-1,3-diacatiloroosnodiol v =1 nroducto final es
(l}-treo-len-nitrofenil-2-dicloroacetamino-1,3-vropanodiol.
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21l materizl d= partide a2 (1L)-treo-l-n-nitrofenil-dicloro-
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as (l)-treo-l-p-nitrofenil-2-dicloro-acatamino=1,3-mropano-
diol. o

108, wWAtodo wars la orepurscidn da nitrofanil-

amino-2ronanodiol as gorrespondientes = la f£Ormula

R

!
(1i-treo G- CiI CH,, 0
il 151{
EN
> Y

37

-2 -



»)

N

T

10

an la Cue v R, 2u2den zar imunles o difarentas ¥ repre-
[y

_-.'il
I d

1

. o . . Y . .
santan hidrdoano, hildoan radicelaz alouilicos inferio-

(]
-

ras o radiculas alcoxilicos infePfiores, Y =- un nitrogruso

. . . s a?, .
K4 R4 radrasenta hidrdzsno o un radical scilico aliffitico in-
farior huldzono-surtituids o no, caructerizado vor =1 hacho

- »
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1’ 72 4
tariornente ¥ R% reoresants un srupo slguilico inferior, a
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d2 15 mazels da Tauceidn -l desaado droducto final.
11e, IMAtodo sepsin 1 reivindicacidn 10, an el

sue 2l material da partida as 2l astar etflico @21 4cido
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(1)-trao- o -amino=- (¥ ~hidroxi-n-nitrof=nil-sronidnico vy
a2l nroducto Tirnasl == {l;-trso-l-p-ritrofanil-2-asmino-1,3-
pronanodiol.
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2-dicloroacaetamino-1,3-2ronunodiiol.
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gue nars 3,2 mnles de suttancla

3,1 rmoles de Liﬂlﬁq.

142, Un mdtodo naro la orenarscidn de {1)-treo-

nitrofenil-amino-nronuanodinlnz v =urs derivzdos.

‘. 5 Tal §y como =~ ha dascrits =an la Iemoria que an-
3
- tacedes, ilustrado en 21 éibujo gue == accompais y »Dara los
£ finns gu~ =2 han esnacificado,
“ate Mamoria consts d4a velinticuatro hojas 2s3c¢ri-
tas a miquinag por una =ola caya. -
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