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Memoria descripitiva

El presente invento se refiere a un procedimiento para pre-
parar derivados de 3~nitro-d~halofenol de la f£ormula general (II), el

cual comprende la reaccion de derivados de 3-nitro-d~haloanilina de
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la £érmule generel (I) con Acido nitroso 6 nitritos metdlicos en pre-
sencia de un &cido, y el tratamiento de las sales de agonio resultan-
tes con agua, para obiener derivados de 3-nitro—-4~halofenol de la fér-:
mula general (II). '
Le reaccion de eate invento se expone en el esquema general

siguiente :

NHo OH

—
NO, N0,
X X

(1) (11)

donde R es alcoxicarbonilo 6 zlquilo, y X es wn haldgeno.

Ejemploa del grupo alcoxicarbonilo precitado son radicales
nmetoxicarbonilo, etoxicarbonilo, butoxlcarbonilo, isobutoxioarhonilo: :
etcs; ejemplos del grupo alquilo son metilo, etilo, propilo, isopro-
pilo, butilo, pentilo, etc.; y ejemplos del halogeno son cloro, bro-
mo, etc.

La reaccion de este invento se efectia generalmente tratan-
do una 3-nitro-4~haloanilina (I) con acido nitroso 6 nitrito metali-
¢o en presencia de un dcido, y luego las sales de diazonioc resulian-
tes oon agus. Se prefiere como acido uno organico, como el acetico,
eto., 6 una solucidn acuosa de un acido inorganico, por ejemplo,
clorhidrico, percldrico, sulfurico, fosfato monosddico, ete. Como
ejemplo de nitritos metdlicos se mencionan nitritos de sodio, de po-
tasio, de magnesio, de caloio, de bario, de niquel, de cobre, de mer-
curio, de plata, etc.

Las sales de diazonio resultantes de la reaccidn, sin ser
aigladas de la mezcla reacclonsnte, se descomponen oon agua para Ob-

‘tener el compuesto buscado (II); y tambien, despues de aislarlas de
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dicha mezola a bajas temperaturas, 6 de convertirlas en otras sales,
pueden ser descompuestas con agua para obiener los compuesios (II)
objeto del invento. En general, es preferible descomponer el diazo-

nio con agua, calentando més O menos intensamente.
los compuestos objeto de este invento, derivados de J-ni~

tro-4~halofenol (II), son originales y utilea como intermediarios

 clave para preparar, por ejemplo, Ne{2-dialquilaminoalguil )=2-alcoxi=

4~amino-5-halobenzamidas dotadas de actividades médicas provechosas,
tales como analgésicas, antiespasmédicas, sedantes, anestesicas y an=
tiemeticas.

El siguiente ejemplo servira para ilustrar el invento.

EJEMPLO

En una mezcla enfriada de 40 ml de acido sulfurico concen—
trado y 6 g de nitrito de sodio, se vertio a gotas wna solucidn de
14,4 g de 4~cloro-5-nitro-ortotoluidina disueltos en 185 ml de acido
acotico glacial, agitando y manteniendo la temperatura de la mezcla
a menos de 20 9C. Despues de agregar a gotas toda la solucién, la
mezcle se siguid agitando una hora, y despues se le afiadid acido sul-
firico diluido, preparado diluyendo 80 ml de acido sulfurico ooncen—
trado oon 60 ml de agua. La mezols reaccionente se calentd una hora
en un bafio de aceite a 150 °C, agitando, y se dejo en reposo sin ce-
sar de agitar. Despues de una noche de reposo, la mezcla,vae vertid
en agua de hielo, para separar cristales, que se recogieron filtran~
do por sucoidn. Luego se lavaron con aguz de hielo, y se secaron,
para obtener 12,12 g de 2=metil-4—cloro~5-nitrofenol crudo, p. fus.
142-144 2C, rendimiento 83,5 %. Recristalizado en etanol al 50 %, =e
obtuvieron agujas oristalinas purificadas, de oolor amarillo debil.

Andlisis para CqHEO3NCL

Caloulado 1@ C, 44,823 H, 3,22; N, 7,47; 01, 18,90.
Hallado : C, 44,98; H, 3,31; N, 7,603 Cl, 18,90,
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Se reivindica ocomo objeto de la presente patente :
lo = Procedimiento para preparar derivados de I-nitro~i=ha~ ;
lofenol, caracterizado por hacer reaccionar un derivado de 3-nitro-~ge

bhaloanilina de la £ormula general :

NH,

NOp |
" :
donde R designe un grupo alcoxicarbonilo 6 alquilo y X un atomo de ham
1égeno, con acido nitroso 6 una sal metalice del mismo, en presencia
de wn acido, y tratar la sal de azonio resultante con agus, para Ob-

taner un derivado de 3-nitro~4~halofenol de la formula general
OH

I\IO2
X
donde Ry X tienen los significados antedichos.

2+ = Procedimiento para preparar derivados de 3-nitro=if~ha~
lofenol.

Esta memoria consta de cuatro pégina,s, escritas por una so-
la cara.
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