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MEMORIA DESCRIPTIVA
Sobre: ;

" PROCEDIMIENTO DE PREPARAOTON DE ACIDOS 2-ANILINNIOOTINICOS *.
Solicitante: Ls entidad espafiola: TABORATORIOS IANDERLAN, S. A._;
domiciliada en Madrid, calle Agastia ne 67.

Inventor: Don José ACOSTA MIRA.
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Medisnte la presente invencidn se desarrolla un

procedimiento de preparacidn de dcidos 2-anilimmicotinicos

¥y derivados representados por la férmuls siguiente:

l N COOH
7\ NH-R
5. donde R es un anillo aromdtico con o gin uno o mis sustitu-

yentes del tipo alquilo, haloalguilo, metoxilo, haldgzeno,
hidréxilo, etc.
En el proceso de la presente invoncién se hace
reaccionar el éeido 2~cloronicotinico con la emine corres~
10, pondiente, y se ha demostrado que &g especialmente adecua~

do para preparér el compuesto de férmula

N\ COOH CF :
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a partir del doido 2-cloronicotinico y metrifluorometila-
nilina.

Y 15. La réaccidn se consigue én gusencia de cataliza-
dores, calentahdo el dcidé halogennisotinico con un exceso
de la aming oorrespondieute que hace @ la vez de disolvents
de reaccidn. Otra caracteristica fundamental del proceso
consiste en que el producto final se gisla directamente en

20, forma oristalina y con muy alto grado de pureza, lo que ha-
ce innecesaria una cristalizecidn o purificacidn posterior.
Los productos obtenidos pueden usarse, bien direc-
tamente o bien en forma de sus sales con iones metdlicos,

alcalino, alcalino-térreos o con aluminio, sieando éste muy
25. adecusdo.
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Ejemplo 1.- Acido 2 (m-trifluorometil anilin) nicotinico.
5 partes de dcido 2 eloronicotinico y 20 a 30 vo-

limenes de m~trifluorometilanilina se mezclan y callentan a

1202C. Se produce una reaccibén exotérmica que eleva la tem-

oz at

.
<
By
o
"
oy
&dl

peraturg unos 15 - 202C. y que se completa en 10 minutos.
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Durente este tiempo es necesaria uns agitacidén efective de
la masa.

Esta masa atn caliente (80 - 1002C) se vuelue cui-
dadosamente con agitecidén sobre una mezcla de aleohol y dci-
do olorhidrico diluido (1:1) suficiente para neutralizar el
exceso de aming y se contimis la agitacibén por 2 horas mds
g 0-52C, E1 gllido que cristaliza se separa por filtracién,

gse lava con un poco de mezcla hidroalcohdlica y con agua.

Seco se muestra como un polvo amarillo, cristalizado en pe-
quéﬂas agujas, de p. £. 204 ~ 62. y cuyas caracteristicas
de espectro infrarrojo, andlisis de N Kjehldal (encontrado
g9,8%, caleulsdo 9,93%) y valoracidén con perclérico demues-
tran que es 4¢ido 2(m-trifluoro metilanilina) nicotinico.
Se obtienen 48 7 a 8 partes. '

En 81 lfquido filtrado se pusde recuperar ls ami-
na excedente mediante adicidn de aleali y extraccidn con un
disolvente orginico inmiscible con agua como benceno, cloro-
formo, cloruro de metileno, ete.

Ejemplo 2.~ Acido 2-(2,3 xilidin) nicotinico.
Se opera como en el ejemplo anterior sustituyendo

la m-trifluorometil anilina por 2,3 xilidins



5.

10.

15,

20.

El producto asi{ obtenido presenta un punto de fusidn
de 246-82C, N calculasdo 11,56 encontrado 11,42, y espectro in-
frarrojo de acuwerdo a la férmula indicada.

Ejemplo 3.~ Acido 2 (p-anixidin)nicotinico.
En el ejemplo 1 se sustituye le m~trifluorometil—

anilina por p-anixidina. E1l producto final tieme p. £. 205-72C,

Ejemplo 4.- Se usan las siguientes aminas en sustitucidn de
la m~trifluorometilanilina en el ejemplo 1: anilina, toluidi~
nas, 2,6 xilidins, y 2 metil 4 cloroanilina.

La entidad sblicitante se reserva el derecho de
extender este demanda a los paises extranjeros, reivindican-
do la misma prioridad de la presente solicitud al amparo del
Convenio Internacionsl para la proteccidn de la Propiedad
Industrial.

Igualmente la solicitante se reserva el derecho
de introducir en la presente invencidn cuantos perfecciona-
mientos sobre la misma puedan derivarse, mediante la solici- .
tud de los correspondientes Certificados de Adicibn en la for-

ma sefialada por la Ley.

N O T A

Ia Fatente de Invencidn, que se solicita por vein-
te afios, para Egpafia, de acuerdo con la vigente Legislacién,
deberd recaer sobre: "PROCEDIMIENTO DE PREPARACION DE ACIDOS

2-ANILINNICOTINICOS", segin las caracteristicas esenciales
de las siguientes:



REIVINDICACIONES

18 .~ Procedimiento de preparacion de acidos 2-ani- . |

linnicotinicos, correspondientes a la férmula general:

. COOH
(\/
\qﬁJ\\NH - R
5. en la cual R es un anillo bencénico o aromitico sustitufde %
con radicales metllo, metilos, metoxilos, trifluorometil o 3}

haldgeno en diversas posiciones y caracterizado porque se
hace reaccionar sin catalizador el dcido 2 cloro-nicotini-
co con la amina aromitica correspondiénte, cuya aminag hace I
10. a su vez de disolvente de la reaccidn, obtenidndose direc- %
tamente el producto en forma cristalina y pudiéndose recu- i_
perar parcislmente el exceso de la amina empleads como di-~ §
solvente.
28 ,m Procedimiento de preparacidén de dcidos 2-gni-
15. linnicotinicos, seglin réivindicacién 18 y carscterizado por-
gue la aming puede ser la w-trifluorometilenilina, 2,3 xili-
'y dina, p-metoxianilina, aniling, toluidinas, y 2 metil 4 c¢lo-
rosnilina. '
3&;=~ PROCEDIMIENTO D& PREPARACION DE ACIDOS 2-ANI~
20,  LINNIOOTINICOS. -

Segin queda sustancialmente deserito en la presen-
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te memoria, quo consta de seis hojas, escritas a midquina por
una sola cara.

Madrid, 10 de Diciembre de 1970

LABORATORIOS LANDERLAN, S. A.
P. P.

FRANCISCR
P. P.

Flrmado: M2 Dalores Jorguara
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