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Egas CR IA DESCRIPTIVA

para una pateute de invencidn, por veinte afios, por: " Procedimiento para
la preparacidn ae % .4 .0 .6~tetrahalogeno—2—amino-l-oxibenzol " a favor de
la razén social I. G. Farvenindustrie A. G., resicdente en ¥rankfurt am

wain /Alemania/.

Segdn Th. Zincke (perichte 21 (1&&8&), 3724} por cloracidn del clorhidrato
de 2-muiino-l—-oxibenzol en.dcido acético uristali.able debe originarse el
tetracloro—S—amino—l—ciibenzol, Sin embargo el easamen del producto anali -
.aG0 ha Gemosirado yue en €ste no se trata de un individuo guimico sino

de una mezcla de cloruros de o-aminofenoles diversamente clorados., El te -
t{racloro-o—aminofenol no liegd a obtenerlo Zincke. Lds tarde tampién Bu -
res y Bavlinova (C. 1929, II, 1403) han menciouado la obtencidn del tetra-
cloro-o-aminofenol como producto secundario en la saponificacidn de la
tetracloracetil-o-anisidina con lejfa de sosa cdustica. Un método indus -
trial para preparar el Petracloro-zZ—aminc—1-oxibenzol no ha podido basar -
se en esta literatura anterior,

Como anora se na comprobado, el 3.4.5.6-tetrahalogeno-z—amino-l-oxibenzol

puede prepararse industrialmente con buenisimo rendimiento y pureza vuan-
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do gi .3.4.6-tricloro-z-amino-l-oxibenzol facil de obtener, se convierte
por btratamiento con fosgeno en la oxazolona correcspondiente, ¥ esta por
nairogenacion, por ejemplo por cloracion o bromacion se trapsforwa en el
dibhidruro (2.3, e 2-oxo-4.5.6.7-tetraclorobenzoxazol (o en el dihidruro
(2.3) de &-oxo-%.,5.7-tricloro-é-bromobenzoxazol y Iinalmente el anillo
del ouxazol se sapocuifica. Zntonces se optiene el 3.4.5.6-tetracloro-z-
a.ino-—l-oxibenzol o el Z.4.8.tricloro-5-promo-z-awino-l-oxibenzol, Estos
cuer 0s sirven como produvtos intermedios para la preparacidén de coloran -
ies y preparados farmaceuticos.

aje.plo 1: 43,5 partec ue 3.4.6.~tricloro-2-amino-l-oxibenzol se disuel -
ven en una disovlucidn de & partes de hidroxido de sodio solido en 1,60C
partes ue ague, y despues se introduce fosgeno a 0-932 hasta 3ue no exis -
ta naGaa diazoable. Bl dihidruro (2.3) de Z-oxo-4.5.7-triclorooenzoxazol
Sse separa por aspiracién y se lava con agua. ia pasta obtenida se disuel -
ve en uda Gisolucidn de 1& partes de carbouato de sodio en 113C partes de
agua caliente; luego a 2u-25¢ se introduce cloro hasta que la reaccidn
sea claramente dcida al congo. Zn el decurso de la cloracidn se precipi —
ta el producto de la reaccidn. Despuds de terminada la cicracidn se va -
Lienta durante 1 hora a E(-852 C y luego se incorpora carbonato sddico
hasta gue se enrojezca fuertementé el papel briliante; (0 sea papel im -
pregnado de awmarillo brillante) a continuacidn se agregan 5 partes de
sulfito sodico cristalizado y despues de agitar durante un cuarto de hora
proxima.aeate, finalmente se filtra. E1 filtrado se acldifica en caliente
nasta reaccidn debiliente dcida al congo y por aspiracidén se separa el
dihidruro (2.3, de &-oxo-4.5.6.,7-tetraclorobenzoxazol.

21 cuergo obteniao se nierwe con reflujo durante dos horas con una diso -
lucidn de 26 partes de hiardxido sbdico sdélido en 750 partes de agua. EL
1iguido se wrata luego con dcido oiorhidrico hasta reaccidén muy debil al
cougo y aespues por aspiracion se separa el 3.4,5,0-tetrac.Loro-2—amino-1—-
oxibenzol precipitado, se lava y se seca. EL rendimiento es de 44 partes

= unos 9¢ , de tedrico referidos al tricloro-z2-aminc-ozibenzol empleado,
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S3e¥,L0 %:. Ll diniaruro (2.3, ue 2-0%0-%,5 8-triclorobenzoxazol obtenido
secda el 6je.plv L, Ge =2,o partes Ge 3.:.6-iricloro-i-a.irno-l-ozlbenzol

Se disuelve €. caiie.te en una daisolucidn de lt partes ue carbonato so -

Gico ewn LB pa..es we &s.U8. LJEg0 oO0fta a ¢ota se agresan 25 paries de

LI 0LO, aQ?bwed Gsuive dos .L.Ores sa .alients a &5+ L , se trawvaja coLio
G.. el ei.upiu . i diiiururo (5.3, e 4—QRO—,0.7-tricloro~6-01o..00enz0—
xazol (Ev. &66=, ¢z sapronirica como ce na inaicado en el ejewplo 1,

con buei Terdiciento se obbiene el 3.,..,6-triclorv—o-bromo-i—ai:ino-1—-0xi—

benzol.

Luscritu suricisntoi...e el preseute invento lo ue ce declara como de
LovVeGaue 6 inveuncidn [ro.ie, scn les cijuientes reiviudiceciones:

1. - L. .roceuimiento para la preparaciln ae Z.:.D.6-lelralalogeno-3—
a_i.o-l-oxivenzoul, caractsrizado porsue er .= .0-tricloro-s-asino-l-oxi -
berzol so (onvieirte .eGlaate ifosgenv o.. is owazolona, dsta por halogena —
Gion Lo Voo iolus &1 el uliiururo (2.5; us £—-0.0-..0.%.7-tetraia:creno-

De..y0naruUl ¥ £e eaunifica el zuiri0 el vagzol.

2. = 7 FroCelimie.tu pale 1z _rzioracidn ae Z.=z.0.0-Tetranalcegsnc—z—anliice-

- . - . Fd . . . e - 4. L . - E. P . .

i—esibeator oLg U g¢ Guosoribe y o relviidiez e ests L. Olla czscrintiva.
. . ~ . - - = . el ‘.

.08 sS0E ws cuiscidn Ce tres Liojes foliadus f esCrilés a mejdin a  por

Ll sVl Ug bW CaTrasa.
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