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Solicitantes : ¥WLIX S2VTLD y WOHALD JALs VISIHR,
ambhoeg de nacionslidad inglesa, residentes
en 73 Zlare Jourt, Judd Strect, Liondres,
Inzloterra ¥ 93 Woodside, Leigh-—on=-Sea,
sasex, Inglaterra, regpcctivamente.
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le otra X un Atomo de ~idrd eno-, ¥ sales solubles de la
migmas, tales como saleg leado Dara admind
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Lromando ung aclle,
e hidroilzando
- 3=uromo=-2:6~dimetil-gnilida, vara

vell y Henner, JOPLH&L of

4-bromo-~
2-1108). L —~cloro-/
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bromacidn directa de 2:i=Aimesilandtina (ver Dadswell
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Liendo conr sv estads de mvreza, pueden obsencrse,
uno de los cuabro comnussios de la Forimla
funden regrnoceiivaneate g temperatura

Por ejemplo a 53=-552¢. (dietilawminoacetil—
tilanilida); superior a 452C, wor ejenvlo
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swinoacetil-i-cloro=-2:6 nimeﬁilanilida);

gsuperior a 3980, por ejemwnlo, a 4480 (dietilamiuoacetil-3-

bromo=-2:

ilida)s v superior a 479C, por ejemplo

da)e

P
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wueden ugarse solog o eg »osible utilizar una mezela de

Los ejemplos acluran cste inveuto,

Se mezclaron 12,4 8. de cloruro de cloracetilo

olueidn de 15,5 g. de 3~cloro=2:5-~
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dimeftilanilina en 50 ml de & scido acéilico slacials la
Ultime solucidn fendsn una temperatura de 102¢. La mezcla
se aglio en 80 ~l. do una soluecidn acuosa de 32 z. de
acetatn sddico. Degpuée de aglter la muesitra dvrante uns
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ora, ge goenaro por Filirac 0o el wrecipitaco de olorocetil-

3—cloro=2:i-dinesilanilida, e se 1avd con a: v ge

d»nﬁ,, o

S¢ suspendicron 23,2 g. de cloracetil-3-cloro-—
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to-dimetilanilida en 100 ml. 2o dietilemine; le susvensidn
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completu. Li creess de dictilamina se gevard nor destila-
cidn, ¥ ol rosiduo se Alsolvid en doido clornidrico diluf-
do. Im solucidn se dscolord com carbdén vesesal, vy la
dietilaninencutile3—cloro~2: 6-dimetilanilida resvliante
171i%6 mediante nna solucidn de amoniace. Desnués
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lobalimacid. e una mezela de d%er v &ier de vetrdleo

el wroducto furd{a o 53-552:,
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44 me decolord con carvon vegeisal, vy la

Ailuldo. Lo zolueloils

di&ﬁilg.““Oxbwhtl_gﬁgrumo—azg fimevilenilids resuliante,

. .2 - N 4
110 de ung solucion de &amonliaco.

izacidn en elter de pewrdleo el pro-
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cont 14,4 . de cloruro de cloretilo
a une solucion de 20 &. de 3-bromo-zZib-dimetilanilina en

75 ml. de heneceno deslidratado, con azitacidn. Le nezcla
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170. ge iizo rervir gometids @ reflujo, con la exclusioun de
I o * [ 4
humeand nmots cue cssc ol lseprendimlento de hidrogeno.
‘ fyindga, se =2fiadieron 5,3 &. de carbo-
A la spuspension enlIliilcl, BE 10 ©

¢ pulverizado, ¥ & conti-

a5 diebtilamina, 7 la mezcla se calentd

'a & veflujo. Se filtrd la solucidn, una varte

del benceno se sonard por destilocidm, y por enfriamiento

avigtalizd la sistilaminoasetil— 3=hromo-:b-dimetilanilida.

A vna solLCiéﬁ de 121 =. (1 nol) de 2:6=-
180, dimetilondiline en cloroformo, y due conbteuin una pequedia
cansidald de alambhre £z lerro nuro como cataligador, se
afindieron 150 g: (1 mol) de bromo. Se dejd que la reac-—

eidn nroneisoviers o 1o tenperatura smbieunts durante 13

Torag, 2l cabo de las canles se retird ol alanbre de
135. , . ; :
hierrc, ¥ el disolvente se separd por dsztvilacidn. i@l

B

regiduo congtituido nor 4-bromo~Zif-dimetilanilina, se
recrigtalizd s alcorol etflico.
Se mezclaron 12,4 g. de cloruro de cloracetilo,
-1023, con una solucidn de 20 z. de 4-bromo-2:5-

dimetilanilina en 50 »l. de dcido acébico glacial; la
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Yltima soluceidn terndts uns temperaturz de 109C. Da mezcla
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se 25it0 en 90 ml. de una solucidn scuose de 32 g. de

ccetato gddico. Despuls de egitar la nezcla durante

una hora, sSe separodo nov Filtracidn el vrecipitado de
cloracetil-4-brouno-2:6-dimesilanilida, que se lavd con

asua 7 ge secd.
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S pusnesdisron 27,7 5. de cloracetil—4=bromo-

Peh=dimetilanilide en 100 nl. de dievilamina, v la sus-
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reaczeidn fué comrleta. Se separd por destilacion el

exceso de Alstilaming, ¥ el residnos se dicolvid en

4oido cloriidrico ailuido. La solucidn se decolord eon

zetal v la dietilaminoacetll—4~bromo-2:56—-

Lo
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ge wrecluito Dpor medio de una

k3

dimetilanilida resultant:
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anoniaco. Desuués de la cristalizacidn en
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»L oroducto fundia g 51,5-5320

Se afladieron 12,4 g. de cloruro de clorazcetilo
solucidn de 20 g. de d—bromo-2:5-dimetilanilina

ern 15 ml. de benceno deghidraiado, nieniras se agiiaba.

Ta nezela se poretid a ebrllicidn bajo rerfiujo, con exclu—
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sion de umedad 2sta que ceso 2l desoHrendimieunto de
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cloruro de nidrozenc. ** lagusvension enfiriada se le

C
afiadieron 5,3 g. de carbonato sdédico anhidro finamente
pulverisade, v a conbtinuacion 7,3 3. de dieiilamina,

v la mezcla se calentd bajo refinjo. La solucidn se
£11510 2 nontlruacién; se gepard por desiilacidn una

parse del benceno, y wor enfriamiento cristalizd la

disgtilaninoacetil~d-hromo=2:6-dimetilanilida
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Degerite suficienbemente la naturaleza del
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invento, asl como lz manera de realizarlo en la practica,

var qure lag disvosiciones anberiormente
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