
Lí j$ C H I A  D E S C R I P T I V A

para una patente de invención, por veinte años, por: " Procedimiento para 

la preparación de 3 .4 .5  .6—tetrahalogeno—2— amino— 1— oxibenzol a íavor de

la razón social I .  G. Paruenindustrie A. G., residente en Prankfurt am 

main /Alemania/.

Según íh . Zincke (Berichte 21 (1666), 2721) por cloración del clorhidrato 

de 2-SLiino— 1— oxibenzol en..ácido acético uristali^aole debe originarse e l  

tetracloro-2-amino-l-oxibenzol. Sin embargo el examen del producto anali -  

¿jado ha demostrado q_ue en éste no se trata de un individuo químico sino 

5 de una mezcla de cloruros de o—aminofenoles diversamente clorados. 31 te — 

tracloro—o—aminoí'enol no llegó a obtenerlo Zincke. mas tarde tamoien Bu — 

res y Bavlinova (C. 1929, I I ,  1403) han mencionado la obtención del tetra -  

cloro-o-aminofenol como producto secundario en la saponificación de la 

tetracloracetil-o-anisidina con le j ía  de sosa cáustica. Un método indus -  

1q t r ia l  para preparar el betracloro—2—aniño—1—oxibenzol no ha podido basar — 

se en esta literatura anterior.

Como ahora se ha comprobado, el 3 . 4 . 5 .6—tetrahaiogeno—2—amino—1—oxibenzol 

puede prepararse industrialruente con buenísimo rendimiento y pureza ouan-
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\ do j-i  . 3 .4 ,6-tricloro-2-am ino-l-oxibenzol fá c i l  de obtener, se convierte 

por tratamiento con fosgeno en la oxazolona correspondiente, J esta por 

harogenacion, por ejemplo por cloracion o bromacion se transforma en el  

dibidruro (2 .3 , ae 2 -oxo -4 .5 . 6 .7 -te t  raclorobenzoxazol (o en el dihidruro 

(¿¡.3) ae ¿j-oxo—i . 5 . 7- t r ic lo r o -6-bromobenzoxazol y finalmente el anillo  

del oxazol se saponifica. Entonces se ODtiene el 3 .4 .5  .ó -te tracloro -2 -  

anino—1—oxibenzol o el 3 . 4  .6 .tr ic lo ro—5—bromo—2—amino—1—oxioenzol. Estos 

cue irnos sirven como productos intermedios para la preparación de coloran -  

res y preparados farmacéuticos.

Ejemplo 1: 42,5 partes de 3 .4 .6  . - t  ricloro-2-aniino-l-oxibenzol se disuel -  

ven en una disolución de 6 partes de hidroxido de sodio solido en 1.6oc 

partes ae agua, y después se introduce fosgeno a ü-5a basta que no exis -  

ta nada aiazoable. El dibidruro (2 ,3) de 2—oxo—4 ,5 .7 —triclorooenzoxazol 

se separa por aspiración y se lava con agua. La pasta obtenida se disuel -  

ve en una disolución de 16 partes de carbonato de sodio en 1150 partes de 

agua caliente; luego a 2C-252 se introduce cloro hasta que la reacción 

sea claramente acida al congo. En el decurso de la cloración se precipi — 

ta el producto de la reacción. Después de terminada la cioracion se ua — 

.Lienta durante 1 hora a 60-652 C y luego se incorpora carbonato sódico 

hasta que se enrojezca fuertemente el papei brillante ; (o sea papel im -  

pregnaao de amarillo brillante) a continuación se agregan 5 partes de 

s u lf i to  soaico cristalizado y después de agitar durante un cuarto de hora 

próximamente, finalmente se f i l t r a .  El filtrado se acidifica en caliente  

hasta reacción débilmente acida ai congo y por aspiración se separa el  

dibidruro (2 .3 , de 2 -oxo -4 . 5 . 6 ,7-tetraclorobenzoxazol.

El cuerpo obtenido se hierve con reflujo durante dos horas con una diso — 

lución de 26 partes ae hiaróxido sódico sólido en 75o partes de agua. El  

líquido se trata luego con ácido ciorhidrico hasta reacción muy débil al 

congo y aespues por aspiración se separa el 3 .4 .5  .o-tetracxoro-E-amino-l— 

oxibenzol precipitado, se lava y se seca. El rendimiento es de 44 partes 

= unos 9ü ¡o de teórico referidos al t ricloro-2-amino-oxibenzol empleado.
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¿  jg¡( ' i c  x ; . i  diniax'ux’o ( i .S ;  ue á—oxo—í  , o . ¡2—t X’ ic  1 o r odenzoxaxol obtenido 

se¿,dxi e i  e j e - p í o  i  t de o partes de 3 .x  . 6—t r ie x o r o —n—a-xiíxO—1—o-a-ibenzol 

se aisuexve en ca i ie . i t e  en una d is o lu c ió n  de Id partes ue carbonato so -

.aico en iiOw pa- .es ae a¿ua. -.regó ^ota a gota se agredan 3o partes de

croi-iO,

Oí. e l ep ..uipxo

ara uñe dos i.oras sa oa lien ta  a &o- o ¿ se trauaja cono 

ui  d in id ru ro  (¿j.5y ae ¿ - qko~ x . 5 .7 - t r io lo ro -G -b r o n o b e n z o -  

x a zo l  (in . ¿ó6^y so s a p o n if ica  cono se da in d icad o  en ex ejemplo 1, j 

con Duexi rex-ai.oiento se obtiene e l  3 . - .6 - t r i c l o r G -d -b r o m o - i -a n in o - I - o x i -  

ben zol.

T

¿escrito  suiicisnton.-x.we el presente invento lo gue se declara cono de 

jiOvedaa é invención propia, sen las siguientes x*e iv indi cae iones ;

1. -  d'n ^.receu i miento para la preparación ae 3 . i . 5 .6-tetranaiogeno-2- 

a-ix.o-l-oxibenzol, caracterizado porgue ex 3 .d -tr ic io ro -i -a n in o -l -o x i -  

xü oei-zoi so c oxiv ierte i-saiante ¿osgeno e._ ia o..azolona, esta por naiogena — 

cióxx x.o vra-,. lomn en el uil¿iururo (¿ .3> ue i-oxo-x . 5 . 5 .7-tetranaxogeno- 

oe*izoxaf.ox y  se saponifica el añino del oxe^zol.

— 1 ¿ m c o o xixxe .i.t o para ia  ̂i'-nX'X'ucior de c- .x.o .o totranaxc^mc x a..-i_xC-

x-o-ibe.xiox •• segn .i se  dos oribe j reivindioa en esta ne...oria descriptiva, 

¿.o O anota es-a criación de tres aojas feriadas g escritas a maguía a por 

uan o o xa ae su. carasa.

ju.aarid, á ¿  de Agoste de 1934. -
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