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Esta invención se re fie re  a un pro ceñimiento 

para preparar 4 -flu oro -S -n itro an ilin a , y más p articu lar­

mente a un procedimiento para preparar este compuesto a 

través de la  n itració n  de p-fluoroanilina.

Se han hecho numerosos intentos en la  l i t e r a ­

tu ra para preparar 4 -ílu o ro -3-n itro an ilin a  mediante la  -  

n itració n  de p-fluoroanilinao Sin embargo, estos han per­

manecido como curiosidades de lab oratorio , a saber debido 

a l bajo rendimiento de lo s productos que se obtuvieron  

Como una consecuencia, ningún procedimiento comercial -  

re a l para preparar este producto ha sido disponible en el 

arte  anterior o

Se ha encontrado ahora que la  p-fluoroanilina  

puede n itra rse  más eficientemente a 4 -flu o ro -3-n itro an i­

lin a , si la  n itració n  se realiza  bajo condiciones anhi­

dras. Esto hace al procedimiento un procedimiento oomer- 

oialmente fa c tib le , por lo cual se puede obtener un pro- 

duoto de a lta  pureza oon rendimientos elevados sin  recu­

r r i r  a ningún procedimiento de recuperación elaborado. Se 

ha encontrado además que el rendimiento de la  4 -flu o ro -S -  

n itroanilina puede incrementarse ulteriormente mediante -  

el empleo de ácido clorhidrioo diluido, f r ío , a f in  de se 

pararla de lo s otros componentes del producto de reacción  

crudo.

Es consecuentemente un objeto de l a  presente 

invención proveer un procedimiento comercialmente f a c t i ­

ble para la  preparación de 4-flu oro -3-n itro an ilin a  a tra ­

vés de la  n itració n  de p-fluoroanilina.

Bs también un objeto de l a  presente invención 

proveer un procedimiento del carácter an te rio r, en e l  oual
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se obtenga el producto deseado con rendimientos elevados 

y en un estado elevado de pureza con un mínimo de esfuer 

zo gastado en la  recuperación o purificación del produc­

to .

5 Otros objetos y objetos más detallados de esta

invención aparecerán a p a r tir  de la siguiente descripción  

y reivindicaciones.

Eolleman, y otros (Rec. Trav. Chem.,1904,23 ** 

237) describen un procedimiento para la  nitraoión de p- 

10 fluoroanilina, que involucra disolver la p-fluoroanilina  

en un gran exceso de "HgSÔ  concentrado", esto es, diez 

veces el peso de la  p-fluoroanilinao A ósto se le  añade 

una mezola de nitraoión de ácido n ítr ic o , (densidad de 

1 ,5 ) l a  cual se disuelve tambión en un gran exceso de -  

15 "HgSÔ  concentrado". E l "HgSÔ  concentrado" empleado por

Holleman y otros, es ácido sulftirico concentrado conercial 

que contiene aproximadamente 6% de agua. Los autores recu 

peraron un producto que tiene un punto de fusión de 98 se. 

Sin embargo, e l rendimiento que obtuvieron no se da. Será 

20 aparente, sin  embargo, a p a rtir  de lo que se discute más 

adelante, que el rendimiento obtenido por el procedimiento 

de HoHernán y otros fuá bajo.

Swarts (Rec. Trav. Chem., 1916, 35, 131) desori 

be un procedimiento que involucra la nitraoión de p-fluo- 

25 roanilina en un medio de HgSO ,̂ que también contiene agua. 

Para recuperar el producto en un rendimiento y pureza ra­

zonables, Swarts tuvo que re cu rrir  a un sistema de recupe­

ración elaborado. Esto involucró primero extraer cuidadosa 

mente y completa l a  mezcla de reaoción alcalin a  con étero 

30 E l producto crudo obtenido de la  soluoión etérea se disol-

- 3 -2 3 .7 .6 8
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vió después en agua hirviente y la  "resina" se separó.

La "resina" se extrajo después tre s  veces oon agua h ir ­

vien te . Unicamente después de este procedimiento de re­

cuperación elaborado iuó Swarts capaz de reportar un -  

rendimiento de aproximadamente 60%. Trabajando e l l i c o r  

madre Swarts fué capaz de elevar el rendimiento aproxi­

madamente otro 2%°

Van Hove, en B l. Aoad. Bélgica 5 , 1927, 12 

811, también describe un procedimiento para n itra r  p- 

iluoroanilina en presencia de un gran exceso de Ĥ SÔ . 

Similarmente, este procedimiento no u tiliz a  un sistema 

de nitraoión anhidro que se re fle je  en el rendimiento 

bajo obtenido, a saber, 32%, y él se lamenta de la  fo r­

mación de grandes cantidades de "resin a".

Neunhoeffer y o tro s, Ana., 1957, 610, 143, -  

reporta un procedimiento que involucra la nit raoión de 

p-fluoroanilina empleando el procedimiento de Holleman 

y otros discutido anteriormente. De conformidad con los  

autores, e llo s  obtuvieron un rendimiento de únicamente 

10,7%. E l procedimiento de esta referencia tampoco es -  

uno que involucra un sistema de nitraoión anhidro o

La dificu ltad  en l a  nitraoión de p-fluoroani­

lina sin algún dispositivo de protección especial es tam 

bién comúnmente reconocida. De esta manera, en su fo lle ­

to "New Product Organio Chemicals Clin, No. SC-3-1063, 

o-Fluoroanilina y p-Fluoroanilina", Olin Matheson, hace 

notar: "La Nitraoión de la  p-fluoroanilina sin  pro­

teger el grupo amina da oomo resultado reao 

ciones de oxidación exoesivas oon bajos ren 

dimientos de derivados n itro " .

-  4 -
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Los bajos rendimientos obtenidos en los proce 

dimientos del arte anterior se deben a la  gran cantidad 

de "resina" que se produjo como un subproducto en la  -  

reacción« Esto es indicado a la  referencia de Swarts an 

te r io r , en donde se redisolvió la  4 -flu o ro -3 -n itro an ili  

na cruda en agua hirviente para separarla de la  cantidad 

muy subtancialmente de "resina" que se formó. El problema 

es aún más agudamente hecho notar en la  referencia de -  

Van Hove (también discutida anteriormente), en donde el 

autor hace notar que el rendimiento de la nitración  de 

la  p-fluoroanilina es bastante malo, y que siempre se -  

forman grandes cantidades de "resin a".

El so licitan te  ha encontrado que la  formación 

de esta "resina" es promovida por la  presencia de agua -  

en la mezcla de n itración . Mediante el empleo de un s is ­

tema anhidro se reduce dramáticamente la  formación de -  

"resin a". Se ha determinado que la  "resina" formada en 

los procedimientos de nitración del arte an terior, mencio 

nados anteriormente, es esencialmente 4 -flu o ro -2 -n itro -  

4-aminodifenilamina. Este compuesto en forma pura apa­

rece como c ris ta le s  de color café v ioleta  (p .f . 120- 

1 2 2 SC., F encontrado 6,54%; Teórico 6,51%). Esto resul 

ta  de la  reacción entre el producto de reacción y el ma 

te r ia l  de partida que puede describirse por la siguiente 

ecuación:

2 3 .7 .6 8
F +WF

- 5-
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Esto tiene lugar sorprendente sin  la  ayuda cLe ningún 11- 

gador de ¿oído y aún en el medio de ácido sulfúrico a l ­

tamente concentrado«

La produociún de "resina" se incrementa propor 

cioralmente con e l incremento de agua en la  mezcla de -  

n itraciú n . Esto da oorno resultado una disminución corres  

pondiente en e l  producto fin a l deseado.

E l hecho de que l a  cantidad de 4 -flu o ro -3 -  

nitroanilina produoida en l a  nitraciún  de p-fluoroanili­

na con una mezcla de ácido sulfúrico y ácido n ítrico  es 

una función de la  cantidad de agua en la  mezcla de n i-  

traciánp puede demostrarse con referencia a lo siguien­

t e .  Se operaron dos reaociones de n itraciú n  de p-fluoroa  

nilina con un agente de nitraciún  que contiene una mez­

cla  de ácido sulfúrico y ácido n ítr ic o , en donde el pro 

oedimiento para cada reacciún fuá el mismo, excepto por 

el contenido de agua de la  mezcla de n itraciú n . Se emr 

pleú también en cada caso el mismo procedimiento para 

recuperar e l  producto deseado. El procedimiento to ta l  

fuú como sigue:

Cada procedimiento involucro disolver p-íluoroanilina  

en áoido sulfúrico y después, durante un periodo de una 

hora, añadir a l  mismo gota a gota la  mezcla de ácido ni 

tr ico  y ácido sulfúrioo. La mezola se dejé reaccionar 

después durante una hora b a s ta je  se completé la  reac­

ciún. La temperatura de l a  reacciún de nitraciún se -  

mantuvo a aproximadamente 0 . -  2SC. E l producto crudo 

en cada caso se purifico con la  misma cantidad r e la t i ­

va de agua h irv ien te , esto es, 100 mi. de agua por oa- 

da 3 ,4  g . de produoto crudo.

-  6 -
2 3 . 7 . 6 8
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Antes ¿Le la  f i l tra c ió n  f in a l, lo s  lodos o suspensiones 

de c r is ta le s  se dejaron reposar en un refrigerad or duran 

te  la  noche a fin  de asegurar una separación de c r is ta ­

les tan completa como sea posible.

E l cuadro más adelante da la  composición de

la  mezcla de n i tr a c ión y lo s  rendimientos del producto 

fin al para cada caso.

Opera Mezcla de Reacción de Nitración % de Rendimiento:
ción p-fluoro 
No. an ilin a.

HgSÔ HO % d e lT e ó ri-  
B oo

4-ílu o ro -3 -  
nitroanillna

1 159 g. 2.200 g. 
(100%)

61,5

2 139 g. 2.200 g.
(95,5%)

81 ,3  g. 
(100%) 
en la  forma 
de 91 ,6  go 
deHNOgal 
88,8%

4 ,5  46 ,0

A p a rtir  de ósto se aclarará que la  Operación

1 , que es representativa de la  presente invención, es muy 

superior a la  Operación 2, que contiene agua en la  mez­

cla  de reacción.

En la  determinación de la eficien cia  re la tiv a  

de la  reaoción para preparar 4 -flu oro -3-n itroan ilin a que 

involucra n itra r  p-fluoroanilina bajo varias condiciones 

de reacción, es necesario emplear e l miaño procedimiento 

de recuperación de manera que pueda hacerse una regular 

comparación de los rendimiento e del producto. De esta  -  

manera, por ejemplo, puede hacerse que una reaoción me*-

-  7 -2 3 .7 .6 8
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nos eficien te  parezca tan eficien te  oomo un procedimien­

to más eficien te  mediante el empleo de un procedimiento 

de recuperación elaborado que se ria  económicamente prohi 

b itiv o . Bor o tra  parte, puede hacerse que una reaooión 

más eficien te  no parezca más eficien te  que un procedi­

miento menos eficien te  mediante el empleo de un procedi­

miento de recuperación sim plificado, e l cual no elimina­

rá  todo e l  producto deseado del producto orudo. Sin em­

bargo, lo último puede ju s tifica rse  completamente sobre 

la  base de economía, esto es, la reducción en oosto de­

bido a que e l  procedimiento de recuperación simplificado 

puede exoeder en importancia la ventaja de intentar recu­

perar todo el produoto deseado a p a r tir  del producto de 

reacción crudo o Sin embargo, la  reacoión más eficien te  

produoe más del producto deseado en la  mezcla de reac­

ción cruda. Esto permite la  seleooión de un procedimien­

to de recuperación más simplificado lo cual da oomo re­

sultado aún una recuperación fin a l de producto bastante 

puro para hacer a l  procedimiento económicamente fa c tib le  

Esto puede ilu s tra rse  por reíerenoia a l pro­

cedimiento de Swarts descrito anteriormente cuando se -  

compara con el Ejemplo 1 más adelante de l a  presente so** 

l ic i tu d . E l procedimiento de recuperación de Swarts in­

volucra una extraoción complicada oon á te r  de la  mezcla 

de reaoción oruda, la  cual se oáE ienta despuós para ex­

pulsar e l á te r . El producto orudo se disuelve despuós -  

en agua y la  resina se separa. La resina se sxtxae tre s  

veces con agua h irv ien te . La oombinaoión de estos pasos 

da un rendimiento de 60% del teó rio o . Este se incremen­

ta  en 2% trabajando e l l ic o r  madre. En contraste oon -

M Q "
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esto en el Ejemplo 1 más adelante, se obtiene un rendi­

miento de 62% del teórico reoristalizando simplemente 

la  mezola de reacción cruda una vez en agua h irv ien te . 

Este puede aán incrementarse ulteriormente a 77% median 

te  el simple reourso del Ejemplo 4 , esto es, utilizando 

ácido clorhídrico diluido para separar e l producto puro 

de la  "resina" acompañante.

Los rendimientos mejorados u lterio res  que -  

acompañan a l  empleo de ácido clorhídrico en e l procedi­

miento de separaoián en comparación con e l procedimien­

to de reo ristallzao ló n  a p a rtir  de agua h irvien te , se 

entiende mejor con referencia a la s  ca rao terístio as  de 

solubilidad de la  4 -flu o ro -3-n itro an ilin a . Cien mi. de 

agua disuelven 0 ,7 -0 ,9  g . de este oompuesto puro a tem­

peratura ambiente, y 3 ,4  g. a 100%. Como un resultado, 

por re cris ta liz a ció n  del producto que se ha disuelto en 

agua hirviente, permanece en e l  l ic o r  madre despuás de 

la  f i ltra c ió n  y se pierde 20-25%. Además, a la  luz de -  

la  baja solubilidad de la 4-fluoro- 3 - nitroanilina en -  

agua hirviente, se necesita un volumen relativamente -  

grande de agua para separar el producto puro de la  re si  

na. Consecuentemente, a l in tentar recuperar e l  producto 

puro a p a rtir  de estos grandes volúmenes de solución, -  

ocurren tambián pérdidas s ig n ificativ as de produoto. En 

contraste con ésto , seg&n se describirá con más detalle  

más adelante, la  4-ílu o ro -3-n ltro an ilin a  es mu&o más -  

soluble en ácido clorhídrico , de manera que se requieren 

volámenes relativamente pequeños de líquido para separar 

el produoto de la  "resin a". El produoto deseado se sepa­

ra  después faoilmente de la  soluoión haciendo alcalin a

- 9 -
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Otro aspeoto de la  presente invención es el 

descubrimiento de que es posible n itra r  p -flu o ro an ili-  

na empleando cantidades relativamente pequeñas de ¿o í­

do sulfArico en la  mezcla de n itració n , en comparación 

con lo s  procedimientos del arte  a n te rio r. Estos tam -  

bien obviamente, representa un ahorro substancial. En 

general, la  relación  molar de p-fluoroanilina a ácido 

sulfúrico en l a  n itració n  estará  en la  escala de apro­

ximadamente 1 a 12  á aproximadamente 1 a 5 ; preferible  

mente está  relación  es de 1 a 6,8o

De manera sim ilar, la  presente invención ha 

oe posible emplear únicamente un mínimo de exoeso de -  

ácido n ítrico  oon respeoto a la  p-fluoroanilina en l a  

mezcla de reaoción de n itració n , lo ouai tambión ayuda 

a la  economía del procedimiento. Este ordinarianante -  

estara en la  escala de relación  molar de aproximadamen 

te  1 ,0  a 1 ,10  a aproximadamente 1 ,0  a 1 ,03  de fluoroa- 

nilina con respecto a l ácido n ítrico  y preferiblemente 

en la  escala de 1 ,0  a 1 ,0 3 .

E l agente de n itració n  preferido empleado 

en a l  presente invención es ácido n itr io o . Sin embar­

go, pueden emplearse otros agentes de n itració n . Estos 

usualmente tomarán l a  forma de sales de áoiáo n ítrico  

y particularmente la s  sales de metal aloalin o. A modo 

de ilu stració n  de lo s  otros agentes de n itració n  que 

son ú tile s , pueden mencionarse n itrato  de potasio o ni­

tra to  de sodioo

El procedimiento de l a  presente invenoión 

se realiza  más ventajosamente a temperatura re la tiv a -

-  10 -
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mente baja« Son en general adecuadas para estos propósi­

to s escalas de temperatura de aproximadamente 08 a 15 80« 

Sin embargo, se prefiere emplear una temperatura en la  

escala de aproximadamente 3 8C a 1080« Estas bajas tempe­

raturas de reacción y el bajo contenido de ácido n ítrico  

de la  mezcla de n itració n , sirven además para incrementar 

el rendimiento, disminuyendo a un mínimo el daño del pro­

ducto mediante oxidación«

Otra faceta de la  presente Invención, segán se 

hizo notar anteriormente, es el descubrimiento de que e l  

rendimiento de producto deseado, esto es, 4-íluoro-3*-ni- 

tro an ilin a , puede mejorarse ulteriormente mediante un ** 

procedimiento de recuperación simple y directo« Esto mon 

ta  a mezclar meramente e l producto de reaoción crudo en 

ácido clorhídrico diluido, f r ío , y f i l t r a r  la  mezola« La 

"resin a", que es insoluble, permanece a trá s , y a l hacer 

el filtrad o  alcalino se separa el producto deseado«

Se encontró que la  solubilidad de la  4-flu oro- 

3-n itroan ilin a pura en ácido clorhídrico a temperatura am 

biente es como sigue:

Concentración de HC1 
(% en peso)

Gramos de 4-fluoro"-3-nltroani- 
lina disuelta en 100 mi« del 
ácido

0 0 ,7  -  0 ,9
4 ,15 19,5
8 ,2 34

12 ,1 49
15,9 71
19 ,5 12

La disminuoión o calda sáblta de la  so lu b ili-

dad de la  4-flu oro-3-n itroan ilin a en ácido clorhídrico

que tiene una concentración por arriba de aproximadamente 
30

23«7.68  -  11 -
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16%, fue inesperada y paso an lim ite superior en la  con­

centración de ácido que es d t i l  en e l  presente procedi­

miento ° Las concentraciones de ácido comprendidas entre 

aproximadamente 3 y 15% podrían emplearse dependiendo 

del grado de pureza en el cual se desea recuperar e l  pro 

ducto* Sin embargo, la  solubilidad de la  "resina" en áci  

do clorhídrico , se incrementa marcadamente oon la  concen 

tración  del áoido empleado* Por razones p rácticas  se ha 

encontrado que es mejor p u rifica r  e l  producto crudo en 

áoido clorhídrico a l  4-7%, ya que en esta escala la  "re  

sina" es adn prácticamente insoluble* Por arrib a de es­

ta  concentración la  "resina" empieza, ligeramente a di­

solverse y a presentarse en e l  producto fin al recupera­

do impartiendo a l  mismo un color más oscuro (cafá ana­

ranjado a cafó) y a disminuir el punto de fusión*

Los siguientes ejemplos son ilu stra tiv o s  ul­

teriormente de la  presente invención* Sin embargo, debe 

entenderse que la invención no se lim ita  a log mismoso

EJEMPLO 1

Preparación de 4-flu oro -3-n itro an ilin a

25

30
23 * 7 o 60

-  12 -
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A una solución de 139 ge de p-fluoroanilina en 1*390 g. 

de HgSÔ , 100%, se le añade a 3 -  5SC. una mezcla de -  

81 ,3  g . de HNOg, 100%, en&O g. de HgSO ,̂ 100%. Una ho­

ra después de la  adición de mezola se v ierte  sobre hielo, 

se neutraliza con amoniaco concentrado y se en fria . El -  

sólido obtenido se f i l t r a ,  se seca y se re c r is ta liz a  en . 

5 ,1  l i t r o s  de agua hirviente. El aceite en forma de jara­

be "resina" se separa de la  capa acuosa. Después de en­

f r ia r  el óltimo a 1020«, se f i l tr a n  y se secan c r is ta le s  

de color am arillo-cafó. Rendimiento: 120 g . ( 62% del te  

r ic o , p .f .  94 a 9 6 se. (sin  co rre g ir) .

EJEMPLO 2

Preparación de 4-flu oro-3-n itroan ilin a  

15 ¿  una solución de 139 g. de p-fluoroanilina

en 834 g. de HgSO ,̂ 100%, se le añade lentamente a 8 -  1 0 se. 

una mezcla de 81 ,3  g. de HNOg, 100%, en 489 g. de 

HgSO ,̂ 100%. Una hora después de esta adición, la  mezcla 

se v ierte  en 800 g. de hielo y la  solución resultante se 

20 hace alcalin a con 2.300 mi* de amoniaco acuoso concentra­

do. Por enfriamiento a aproximadamente 5 80, el producto 

crudo de color anaranjado se f i l t r a ,  se sucoiona severa­

mente y se agita  con 600 mi. de agua y 120 mi. de HCL con 

centrado a temperatura ambiente. El sólido cafó oscuro in  

25 soluble (resina) se f i l t r a ,  el filtrad o  se hace alcalino  

con 82 g. de carbonato de sódio sólido y el sólido se f i l  

t r a  y se seca al vacio a 6 0 -70SC ó en el a ire .

Rendimiento: 143 g .,  de c ris ta le s  de color anaranjado ola 

ro (igual 73% del te ó ric o ) , p .f .  95 -  9 6 2C.
30

2 3 . 7 . 6 8

- 13  -

*



EJEMPLO 3

Preparación de 4 -flu o ro -3 -n itro a n ilin a :

Se siguió el procedimiento del Ejemplo 2, te  

5 niendo cuidado de disminuir a un mínimo la s  perdidas me 

canicas del producto. El produoto crudo, después de se­

carse que asciende a 174 g. (:89% del te ó rico , p .f .  88- 

9 0 SC.) se molió con 270 mi. de ácido clorhídrico , 15%, 

en un mortero de porcelana. La resina insoluble (negra 

10 después del secado 6 ,0  g . ) se f i l t r ó  el filtrad o  se hi­

zo alcalino con amoníaco acuoso concentrado, el precipi 

tado crista lin o  se f i l t r ó  y se secó en el a ire . 

Rendimiento: 152,5 g* de c r is ta le s  de color ro jo -café  

( = 78,2% del te ó rico , p .f .  94-95SC.)

15 Ya que se empleó HCL diluido relativamente fu erte , se -  

fué en solución una pequeña cantidad de "resina" y de 

esta manera contribuyó a un color más oscuro y a dismi­

nuir e l  punto de fusión del producto f in a l .

20 EJEMPLO 4

Se siguió el procedimiento del Ejemplo 1 , en 

cada aspecto, exoepto que el producto crudo, secado se 

purificó en ácido clorhídrico aproximadamente a l 3% ( -  

1 .400  mi. de agua y 1.110 mi. de ácido clorhídrico apro- 

25 ximadamente 35%). La "resina" se f i l t r ó  (5 ,7  g. cuando -  

estuvo seca) y e l filtrad o  se hizo alcalino oon NĤ  OH. 

concentrado.

Rendimiento: 149 g. (= 77,0% del te ó ric o ) , c r is ta le s  de 

color anaranjado-café, p .f .  9 5 -9 6 3Co
30
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EJEMPLO 5

A una solución de 69 ,5  g. de p-fluoroanilina  

en 1.110 g. de HgSÔ , 100% se le  añadieron 65 ,3  g. de ni 

tra to  de potasio pulverizado a 8 -1 0 8C durante un periodo 

5 de 40 minutos. Después de mantener esto una hora a esta  

temperatura, la  mezcla se vertió en hielo y se procesó -  

despuás en una forma sim ilar a aquella del Ejemplo 2° 

Rendimiento: 73,8 g. de c ris ta le s  de color amarillo cla ­

ro (r75,5% ), p .f .  94-95so.

10 La 4 -flu oro -3-n itroan ilin a  heoha de conformi­

dad con la  presente invención, es ú t i l  en la  preparación 

de nitro-p-íenilendiam ina, l a  última empleándose amplia­

mente como un colorante para el cabello. Esto se haoe me 

diante la  reacción de 4-flu oro -3-n itroan ilin a con amonía- 

15 oo. De manera sim ilar, puede hacerse reaccionar 4-flu oro- 

3-n itroan ilin a con una variedad de aminas para produoir 

nitro-p-fenilendiam inas substituidas, la s  cuales son tam­

bién ú tile s  como colorantes para e l cabello.

Aunque la  invención se ha descrito con referen  

20 cía a formas espécificas dé la  misma, se entenderá que -  

pueden hacerse muchos cambios y modificaciones sin  s a lir ­

se del esp íritu  de esta invenoión.

Esta solicitud  que corresponde a la s  presenta­

das en Estados Unidos de América, el día 2 de Noviembre 

25 de 1 .967 y 1 de Mayo de 1 .968 , bajo los números 683.758 y 

725.936, respectivamente, se acoge a los beneficios del -  

artícu lo  51 del vigente Estatuto sobre l a  Porpiedad Indas 

t r i a l .

30
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N O T A 'y '"" '"  JJI

Los pontos 3.e invención propia y nueva que se 

presentan para que sea objeto de esta so licitu d  de Baten 

te  de Invención en España por "VEINTE años son lo s  siguien  

t e s :

5 1 . -  Un procedimiento para preparar 4 -flu o ro -

3 -n itro an ilin a , caracterizado por hacer reaccionar p-fluo 

roanilina con un agente de n itración  bajo condiciones -  

anhidraso

2*- Un procedimiento de conformidad oon la

10 reivindicación 1 , caracterizado por el hecho de que el -  

agente de n itració n  es una mezcla de ácido n ítrico  y áoi 

do sulfúrioo (ácido mixto).

3 . -  Un procedimiento de conformidad con la -  

reivindicación 1 ó 2, caracterizado por el hecho de que

15 l a  relación  molar de p-fluoroanilina a ácido sulfúrico

se encuentra en la  escala de aproximadamente 1 a 5 a apro 

ximadamente 1 a 12 .

4 .  -  Un procedimiento de conformidad con la  

reivindicación 3, caracterizado por e l  heoho de que la

20 relación  molar de p-fluoroanilina a ácido solfòrico es 

de 1 ,0  a 6,8o

5 .  -  Un procedimiento de conformidad con la  

reivindicación, 3 caracterizado e l  hecho de que la  re la -  

oión molar de p-fluoroanilina a ácido n ítrico  se encuen-

25 t r a  en la  escala de aproximadamente 1 ,0  a 1 ,0 3  a aproxi­

madamente 1 ,0  a 1 ,1 0 .

6 .  -  Un procedimiento de conformidad con la  

reivindicación 5, caracterizado por el heoho de que l a  -  

relaoión molar de p-fluoroanilina a ácido n itrico  es de

30 1 ,0  a 1 ,0 3 .
23 .7 .68
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7 .-  Un procedimiento de conformidad con la  

reivindicación 5 ó 6, caracterizado por el hecho de que 

la  reacción se efectúa a una temperatura en la  escala -  

de aproximadamente 0 9C a 1 5 9C.

5 8*- Un procedimiento de conformidad con la

reivindicación 7, caracterizado por el hecho de que la  

reacción ae efectúa a una temperatura en la  escala de 

aproximadamente 3 se. a 10 eo.

9 . -  Un procedimiento de conformidad con la

10 reivindicación 1, caracterizado por que incluye el pa­

so de mezclar el producto de reacción crudo de la  re i­

vindicación 1 con ácido clorhídrico diluido, f r ío , a 

fin  de disolver y separar del mismo l a  4 -flu o ro -3 -n i-  

troan ilin a, y después recuperar la  4 -ílu o ro -3-n itro an i-

15 lin a  de la  citada solución de ácido haciéndola a lc a li ­

na.

1 0 . -Un procedimiento de conformidad con -  

la  reivindicación 9, caracterizado por el hecho de que 

el ácido clorhídrico diluido tiene una concentración -

20 en la  escala de aproximadamente 4-7% en peso.

1 1 . -  Un procedimiento para preparar 4 -ílu o -  

ro -3 -n itro anilin a.

Tal y como se ha descrito en la  Memoria que

antecede y con los fines que se han especificado.
25

23.7 .68
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Esta Memoria consta de dieciocho hojas e s­

c r i ta s  a máquina por una sóla de sua caras«

Madrid, "  ̂  Jí,'i KR.1
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