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1 La invención se refiere a un procedimiento para la 
preparación de ácido 2-cloronicotínico de color blanco puro, 
a partir de N-óxido de ácido nicotínico.

Es conocido preparar ácido 2-cloronicotínico a par

- 5 tir de N-óxido de ácido hicotínico con PCI,. en presencia de
P0C1-. También es conocido hacer reaccionar N-óxido de áci 3 —
do nicotínicocon oxicloruro de fósforo en presencia de una 
amina orgánica terciaria o de una amida de un.ácido carboxí 
lico (memoria de patente de la República Democrática Alema­

10 na 80 209).
No obstante,en el caso de los procedimientos cono­

cidos resultan productos finales coloreados, que no se pue­
den decolorar ni siquiera por múltiples recristalizaciones. 
Los procedimientos de purificación con carbón activo no con­

15 dujeron al objetivo deseado, a pesar de las elevadas propor 
-ciones de-carbón activo, referidas-al producto a purificar. 
Según la memoria de patente de la República Democrática Ale 
mana 80 209, es necesaria una adición de lejía, que tampoco 
influye ventajosamente respecto a la pureza del producto,

20 pero conduce a una contaminación aumentada de las aguas re­
siduales.

La misión de la presente invención consiste en un 
procedimiento para la preparación de un ácido 2-cloronicotí 
nico de color blanco puro, con buen rendimiento y gasto pe­

-----25 queño .
Según la invención esto se logra separando por de¡3 

tilación el cloruro de ácido 2-cloronicotínico a partir de 
la mezcla de reacción, y haciendo afluir en agua el produc­
to destilado a temperatura de 40 a 100&C, de preferencia de

30 90 a lOOac, hidrolizándose el cloruro de ácido 2-clóronicc-
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tínico para formar ácido 2-cloronicotínico, y precipitando 
en forma cristalina, de color blanco puro.

El procedimiento según la invención permite - 
transformar de un modo sencillo cloruro de ácido 2-cloroni 
cotínico, que ha sido preparado por métodos conocidos de 
por sí, en un ácido 2-cloronicotínico de color blanco puro.

Si el cloruro de ácido 2-cloronicotínico se pre 
para, por ejemplo, por el procedimiento según la memoria de 
patente de la República Democrática Alemana 80 209, conve­
nientemente primero se separan por destilación en vacío el 
oxicloruro de fosforo y el cloruro de ácido 2-cloronicotín.i 
co. El cloruro de ácido 2-cloronicotínico destilado se hace 
afluir a continuación, a temperaturas de 40 a 100&C, de pre 
ferencia de 90 a 100&C, en agua. Con ello el cloruro de ác:_ 
do se hidroliza. Después del enfriamiento precipita, el áci­
do puro, cristalino de color blanco puro. Para la elimina­
ción del.ácido 6-cloronicotínico formado en todo caso como 
producto secundario, el ácido 2-cloronicotínico puede ser re
cristalizado en una mezcla de alcohol metílico-agua.

La calidad del producto puro es muy buena y su 
contenido es superior a 99%. 
ja. Ejemplo de comparación
70 g de 1-óxido de ácido nicotínico se suspenden en 300 mi 
de POClg. Después se añaden gota a gota, a la temperatura am 
biente, SO g de trietilamina, disolviéndose el 1-óxido de 
ácido nicotínico a aproximadamente 50&C (subida de la tempe 
ratura por reacción exotérmica). Después de ello, la solu­
ción se calienta durante 4 horas a 100&C en baño María. La 
cantidad principal del oxicloruro de fósforo en exceso se se

acíó'i *E1 residuo se hace afluir en
- * i  <*
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agua a una temperatura inferior a 40^C. Después de adición 
de lejía de sosa diluida, a un valor de pH 2,0 a 2,5 preci­
pita el ácido 2-cloronicotínico.
P.f.: 173 a 175-C (Kofler). El rendimiento es de 65 a 70 
por ciento de la teoría.

El producto se trató como se describe a continua 
cián. El producto bruto s. recristaliza en MeOH/H^O con adi. 
ción de carbón activo (20%), después se disuelve en MeOH 
(queda sin disolver una parte de las impurezas), se mezcla 
con carbón activo (20%) y se filtra. El producto filtrado 
se concentra por evaporación a sequedad, el residuo se sus­
pende en un poco de agua, se filtra y se seca. Se obtiene 
un producto amarillento con un rendimiento de 44 por cier 
to'. El producto tiene un contenido de 93%. Si se quiere 
obtener un producto aún débilmente amarillento, el producto 
tiene que ser recristalizado, después del tratamiento con 
metanol, en MeOH/Í^O. El rendimiento es entonces de 39 a 
42 %.

A pesar de este procedimiento complicado y con 
grandes pérdidas, se obtiene sólo un producto de color des­
de amarillo cLaro a amarillo grisáceo. El procedimiento así 
realizado tiene los siguientes inconvenientes:
- El producto permanece siempre coloreado.
- El producto bruto tiene que ser recristalizado tres veces. 
El consumo, de ..carbón activo es alto.

2&. Ej emplo
70 g de N-óxido de ácido nicotínico se suspenden en 300 mi 
de POCl,. Después se añaden gota a gota, a la temperatura 
ambiente, 51,5 g de trietilamina de modo que la temperatura 
de reacción no sobrepase de 60-C. Después de ello, la solu30



Hoja mam. -5 - 19D&7-

1 ción se calienta durante 3 horas más a 110&C. A continua­
ción se separan por destilación el oxicloruro de fósforo 
a SO Torr, y el cloruro del ácido 2-cloronicotínico a 10 a 
12 Torr. El cloruro de ácido destilado se hace afluir en

* 5 agua a una temperatura de 90 a 100-C, hidrolizándose. Des
!pués del enfriamiento, el ácido precipita con un rendimien 

to de 57 por ciento en forma cristalina y blanca. El áci 
do bruto se recristaliza en MeOH/HpO (1:1) para la elimina­
ción del ácido 6-cloronicotínico.

10 Rendimiento total 45 a SO %, p.f. 181 a 182-C (con descom­
posición).
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Los puntos de invención propia y nueva que se 
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente 
de Invención en España, por VEINTE años, son los que se re­
cogen en las reivindicaciones siguientes:

ía.'-r-pyocedimíento para íá preparación de ácido 
2-cloronicotínico de color blanco puro, a partir de N-óxido 
de ácido nicotínico, caracterizado porque el cloruro de áci 
do 2-cloronicotínico se separa de la mezcla de reacción por 
destilación, y el producto destilado se hace afluir en agua 
a temperaturas de 40 a 100-C, de preferencia de 90 a 100&C,
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hidrolizándose el cloruro de ácido 2-cloronicotínico para
formar ácido 2-cloronicotínico, y separándose por precipita 
ción en forma cristalina, de color blanco puro.

2^.- Procedimiento para la preparación de ácido 
2-cloronicotínico de color blanco puro.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante 
cede y para los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de seis hojas escritas a má­
quina por una sola cara.
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