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Sposób wytwarzania pochodnych eteru
metylo-4-chlorowcofenylowego

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarzania
pochodnych eteru alkilowo-4-chlorowcofenylowego
o wzorze ogólnym 2, w którym Rt oznacza grupę
nitrową lub alkanoiloaminową, R2 oznacza rodnik
alkilowy, alkoksykarbonylowy lub alkanoilowy, a
X oznacza atom chlorowca. Sposób według wynalaz¬
ku polega na reakcji pochodnych 4-chlorowcofeno-
lu o wzorze ogólnym 1, w którym symbole Rt, R2,
i X mają wyżej podane znaczenie, z siarczanem
metylu.
W podanych wzorach jako przykłady grupy al-

kanoilowej R2 można wymienić rodnik acetylowy,
propionylowy, butyrylowy czy walerylowy. Przy¬
kładami grupy alkoksykarbonylowej R2 są grupa
metoksykarbonylowa, etoksykarbonylowa, butoksy-
karbonylowa czy izobutoksykarbonylowa. Przykłady
grupy alkilowej R2 stanowią rodniki metylowy, ety¬
lowy, propylowy, izopropylowy, butylowy czy pen-
tylowy, a przykładami chlorowca są chlor czy brom.
W sposobie według wynalazku jako substancje

wyjściowe stosuje się nowe związki o wzorze 1, któ¬
re jak 4-chloro-5-nitroortokrezol można wytworzyć
przez dodanie azotynu sodowego do silnie kwaśne¬
go roztworu 4-chloro-5-ortotoluidyny i ogrzewanie
tej mieszaniny, a 2-hydroksy-4-acetamido-5-chlo-
roacetofenon wytwarza się przez reakcję 3-aceta-
mido-4-chlorofenylooctanu z bezwodnym chlorkiem
glinowym w obecności dwusiarczku węgla. Inne
wyjściowe substancje można również wytworzyć
powyżeipodasym sposobem.

W sposobie według wynalazku korzystnie jest
prowadzić reakcję w obecności zasadowego środka
kondensującego, takiego jak wodorotlenek metalu
ziem alkalicznych, węglan metalu alkalicznego czy
węglan metalu ziem alkalicznych. Reakcję można
prowadzić w obecności lub bez rozpuszczalnika. W
przypadku prowadzenia reakcji w rozpuszczalniku
stosuje się taki rozpuszczalnik, jak aceton lub eter.
Reakcję prowadzi się ogrzewając substraty pod
chłodnicą zwrotną.
Otrzymane sposobem według wynalazku pochod¬

ne eteru 4-chlorowcofenylowego o wzorze 2 są
związkami nowymi i stosowane są jako podstawo¬
we półprodukty do wytwarzania, na przykład N-(2-
-dwualkiloaminoalkilo) -2-alkoksy-4-amino-5-chlo¬
rówcobenzamidów, które wykazują korzystne dzia¬
łanie lecznicze, takie jak działanie przeciwbólowe,
przeciwskurczowe, uspokajające, znieczulające
i przeciwwymiotne.

20 Przytoczone przykłady wyjaśniają wynalazek nie
ograniczając jego zakresu.
Przykład I. Do roztworu 0,8 g 2-hydroksy-4-

-acetamido-5-chloroacetofenonu rozpuszczonego w
50 ml bezwodnego acetonu dodaje się w trakcie

25 mieszania 0,57 g bezwodnego węglanu potasowego.
Następnie do otrzymanego roztworu dodaje się
0,52 g siarczanu metylu i mieszaninę ogrzewa się
pod chłodnicą zwrotną mieszając w ciągu 15 godzin.
Po zakończeniu reakcji mieszaninę reakcyjną prze-

30 sącza się, a przesącz zagęszcza otrzymując 0,7 g 2-
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-metoksy-4-acetamido-5-chloroacetofenonu w posta¬
ci białych kryształów, o temperaturze topnienia
•148—150°C, z wydajnością 84°/o.
Analiza: Obliczono dla C^H^NOgO C-54,67; H-5,01

znaleziono: C — 54,99, H — 5,00
Przykład II. Do roztworu 1,85 g 4-chloro-5-

-nitroortokrezolu rozpuszczonego w 15 ml bezwod¬
nego acetonu, dodaje się w trakcie mieszania, w
warunkach zabezpieczających przed wilgocią, 1,38 g
bezwodnego węglanu potasowego, po czym natych¬
miast 1,39 g siarczanu metylowego. Mieszaninę
ogrzewa się pod chłodnicą zwrotną w ciągu 16 go¬
dzin, po czym dodaje się do niej 60 ml bezwodnego
acetonu i przesącza, przemywając otrzymany pla¬
cek filtracyjny trzykrotnie po 10 ml acetonu. Prze¬
sącz i roztwór z przemycia łączy się i pod zmniej¬
szonym ciśnieniem oddestylowuje aceton do otrzy¬
mania bladożółtych kryształów — igiełek. Kryszta¬
ły te przemywa się wodą, po czym przekrystalizo-
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wuje z 50 ml 60% etanolu, otrzymując 1,89 g 2-me-
tylo-4-chloro-5-nitroanizolu o temperaturze topnie¬
nia 87-89°C. Wydajność 95%.
Analiza: Obliczono dla C8H8OsNCl:

C - 47,66; H - 4,00; N - 6,95; Cl - 17,59
znaleziono: C - 47,97; H — 4>06; N - 6,90;
Cl-17,51.

Zastrzeżenie patentowe

Sposób wytwarzania pochodnych eteru metylo-4-
-chlorowcofenylowego o wzorze ogólnym 2, w któ¬
rym Rx oznacza grupę nitrową albo alkanoiloami-
nową, R2 oznacza rodnik alkilowy, alkoksykarbo-
nylowy lub alkanoilowy a X oznacza atom chlo¬
rowca, znamienny tym, że pochodne 4-chIorowco-
fenolu o wzorze ogólnym 1, w którym R1? R2 i X
mają wyżej podane znaczenie poddaje się reakcji
z siarczanem metylu.
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