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Tomando en cuenta la importancia farmacoldgica que tiene~ al-
gunos derivados inddlicos con sustituyentes en la posicién 4, como
es el caso de la-psilocibina (1), se pens6 en llevar a cabo una sintesis
de acuerdo con el esquema de reacciones (ue aparece mas adelante.

Sin embargo, al tratar de obtener el aldehido VI a partir de la
2-N-acetilamino-6-metoxibenzoimina (V) se cncontrd que este com-
puesto era extraordinariamente estable tanto en medio dcido como
alcalino, probablemente debido a que forma un puente de hidrégeno
con el carbonilo del N-acetilo.

Otra materia prima que se podria emplear, es el 2-metoxi-6-nitro-
benzaldehido (2), que se ha reportade con un rendimiento de 39%.
Sin embargo, a pesar de que se intentd varias veces efectuar la sintesis
de esc compuesto, los rendimicntos fueron atn inferiores.

PARTE EXPERIMENTAL#

2-Metoxi-6-nitrobenzonitrilo (1I). Se sintetizd de acuerdo con el
procedimiento descrito (3), cxcepto que a la soluciéon cloroférmica
roja se le agrego alimina hasta que la solucidn tenia un color lige-
ramente amarillo. Al cristalizar se obtuvieron 8.4 g (rendimiento,
169,) con p. [. 177-178° (reportado, rendimiento 2297; p. f. 148-157°),
L maéx. 222 (11,900), 238 (6,950) vy 334 mp (2,700).

* Ver nota cn la pig: 5.
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2-Amino-6-metoxibenzonitrilo (I1II). En un matraz de hidrogena-
cién se prehidrogené 1 g de PAC al 59, en etanol y se agregaron 7.12
g (0.04 mol de 2-metoxi-6-nitrobenzonitrilo disueltos en 500 ml de
etanol. En 30 minutos a temperatura ambiente tomé 1,750 ml de hi-
drégeno a 583 mm. Después de filtrar a través de celita el catali-
zador, se evapord a sequedad y se cromatografié el residuo en 500 g
de alumina, sacando fracciones de 50 ml. De las fracciones 8 a 25
(benceno-acetato de etilo 95-5) se obtuvieron 4.66 g (rendimiento,
79%) de 2-amino-6-metoxibenzonitrilo, que se recristalizd de ace-
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tato de etilo-hexano; p. [. 147°; L mdx. 2.95, 4.5 y 8.8 y; rmn, 3.85
(—OCHy;), 4.47 ppm (NH,); ) mix. 224 (41,400) y 321 mp (5,000).

Andl. Calc. para CGGHyON.: C, 64.85; H, 544; O, 10.80; N, 18.91
Encontrado: C, 64.84; H, 5.51; O, 11.02; N, 18.77

De las fracciones 28 a 48 (acctato de etilo) se obtuvieron 1.2 g
de 2-amino-G-metoxibenzamida, que se recristalizé de acetato de etilo-
hexano dando cristales blancos de p. f. 155-156°; L mix. 2.9, 2.95,
6.15 y 8.7 w; rmn, 3.89 (—OCH,), 6.26 (NH,—CO-) v 7.12 ppm
(NH,) ; A mdx. 230 (19,100) y 330 mp (8,900).

2-N-Acctilamino-6-metoxibenzonitrilo (1V). Se acetilaron con an-
hidrido acético y acetato de sodio anhidro a temperatura ambiente
durante 6 horas en la forma usual, 2.14 g de 2-amino-6-metoxibenzoni-
trilo (III) y se obtuvieron 1.5 g de IV, con p. f. 186.5-187°; A max.
2.95, 4,5, 5.85 y 9.0 w; rmn 2.25 (CH4CO), 3.91 (—OCH;) 7.28 ppm
(NH); % max. 249 (7,000) y 304 mu (6,000).

Andl. Calc. para C;H;,O:Na: C, 63.15; H, 5.80; O, 16.82;
N, 14.73
Encontrado: C, 63.28; H, 543; O, 16.80;

N, 14.95

2-N-Acetilamino-6-metoxibenzoimina (V). En un matraz de 500
ml de boca esmerilada se disolvieron 0.95 g (0.005 mol) de cloruro
estanoso anhidro en 100 ml de acetato de etilo anhidro. Por otro lado
se disolvieron 1.1 g (0.005 mol) de (IV) en 200 ml de acetato de
etilo anhidro. Las dos soluciones se saturaron con HCI anhidro, man-
teniendo la temperatura a —5° Se mezclaron las dos soluciones, el
matraz se cerréd herméticamente y se dejé a —10° durante 2 dias. Se
decanto el liquido y el complejo de estaiio cristalino se lavé con éler
anhidro, obtcniéndose 2.64 g. Se disolvieron en agua, y a los 15 mi-
nutos aparecié un precipitado que se [lilird y cristalizé de clorofor-
mo-hexano, obteniéndose 0.6 g (rendimiento, 529,) de 2-N-acetila-
mino-6-metoxibenzoimina (V); p. {. 181-182°; 2 mix. 2.95, 3.5 5.9,
9.1 w; rmn 2.2 (—CO-Clly), 3.95 (-OCH,), 6.1, 7.82 y 12.0 ppm;
. max. 255 (9,250) y 309 mp (4,430).
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Andl. Calc. para G, H;,0O;N.: G, 57.68; H, 5.81; O, 23.05;
N.v 1318
Encontrado: C, 57.36; H, 5.85: O, 23.95;
N, 18.85

Cuando este compuesto se tratd de hidrolizar con hidréxido de so-
dio al 159, con dcido clorhidrico o con icido acético en bano de va-
por durante 8 horas, el compuesto se recuperd inalterado.

SUMMARY

When attempting to synthesize an indol derivative with a substi-
tuent at the 4 position, the compound 2-methoxy-6-acetylamino-ben-
zylideneimine V was found to be completely stable, under acidic or
alkaline conditions, and, therefore the proposed synthesis could not
be carried out.
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