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MEMORIA .DESCRIPTIVA

; . . Según la  patente española 229.257, pueden prepararse. -; 

compuestos a lfa ,b e ta -d i-^ ñ r ilo x a zo lil- (.2 _ }y -e t ilén ic o s -\ tra tá n d o  

compuestos a c ilados  de la  formula

OH ,
- ! '

( I )  Rn -  NH -  C -  CH = CH -  C

. A  :,.- r  .A: ... - ...  ]
O - . O

*.. HO .
J

NH -  Rg

en que y Rg s ig n if ic a n  cada uno un ra d ic a l a r ile n o  y cada­

uno de los.' grupos CH se h a lla  a contigü idad d e l grupo -NH, 

con agentes d isoc iadores de agua, en p a r t ic u la r  con c lo ru ró  ;



oe ha descubierto que pueden prepararse dé modo suma­

mente ventajoso compuestos, di-benzoxazoli 1-retilénieos de lá

fórmula p

(2 ) A^" - . JC CH = CH - Y A ,^  \  ^
...." ..-N

en'la cual A significa un grupo bencénicoen que-dos átomos 

contiguos de carbono son miembros del-anillo oxazólico, por 

tratamiento de." compuestos acilados. de la-fórmula." .

(3)

**-. -
-H . ' H -

A A
^  *

NH- -CO - CH = CH - CO - - NH .

— - . — _ "

en'.que' A ..tiene el significado ya '.indi cado con- agenté s ' di so - 

ciadores de'''agua, si para el tratamiento de los compuestos aci 

lados de la fórmula (3) con agentes disociadores de agua se ! 

emplea un ácido fosfórico oxigenado de la  fórmula

(4) - ....  . ^n+2^n^3n+í , J  ̂ .. .. ..

en que n significa un número entero mayor que 1



¿3.

10.

- 15.

^''3 = '3

.-c, /i

' .-; '3 '.' Los  ̂compuestos.' aci.lados de la formula (3) que. sirven 

.;de materi ales áe partida . en .el procedimiento. que aquí se expo­

ne, pueden contener en los núcleos bencónicos otros substitu- ' 

.yentes más,'-por ejemplo átomos de .cloro, grupos alcoxi de'peso 

molecular bajo, como etoxi o metoxi, y grupos alquilo de.peso ... 

móíecular bajocomo etilo o., en particular, metilo. Los mate-* 

ríales de partida son, por lo demás, conocidos; pueden prepa­

rarse 'Haciendo reaccionar o-oxiaminobencenos con cloruro d e l. 

ácido fumarico, en cuyo caso se obtienen, según las circunstan­

cias de la reacción, los diesteres dé la fórmula

(3 a) A A
O -  C -  CH = CH -  C -  O

 ̂ !t W
o

&

y

&-

o bien las diamidas de la fórmula -

A
,NH - C -  CH =̂ CH -  C ^  - HN
-. . !! t!

. 0 . ..r
OH . ..'HO

Tanto los diesteres comolas diamidas pueden servir de materiales 

de partida en el procedimiento que aquí se expone.

- - En este procedimiento, para la  formación de 1 mol

del compuesto-de ía fórmula (2) deben disociarse de los com­

puestos apilados de la fórmula (3) dos moles de agua. Según 

'el invento, esta disociación de agua* se efectúa "con un ácido --
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g:

h



5.

- 10 .

, - 15.

20. /

= 4 =

¡.fosforico oxigenado de la formula

(4) ^n+2^n ̂ 3a+1

deh que n significa un húmero entero mayor, que 1. Se emplean,;-, 

por lo tantoácidos poli fosfori eos, incluyendo el. acido piro- 

fosfòrico (n^  1 ). El ácido pirofósfórico (n=2) o los ácidos 1 . 

poli fosfóricos ( n^2) pueden^obtenerse del ácido ortofpsfó- 

rico y el pentóxido fosfórico en proporción cuantitativa ade­

cuada, por ejemplo de modo que resulte una composición 

o . Por lo demás, puede dejarse pendiente la  cuestión :

de si los ácidos polifosfóricos deben considerarse"como pro- *' 

ductcs de la reacción de ácidos òrtofósfori co y pentóxido fosfó­

rico o bien como productos de deshidratación del ácido orto- 

fosfórico . Los ácidos fosfóricos oxigenados de la fórmula (4) 

pueden ser t amb ién mezclas en que n r epr e s ent a un val or m e d i ó'-, 

que no necesita ser número entero

Para la disociación del agua se actúa ventajosamente / 

con un exceso de ácido fosfórico de la clase indicada, por 

ejemplo con una cantidad de ácido polifosfórico 5 a 10 veces . 

mayor en relación a la  cantidad de los compuestos de la  fór­

mula (3) .  No se necesitan más aditivos, como catalizadores es- ¡ 

pedales o diluyentes. ; . - ' - ' . í í ' - '  í. ' tí'*

. :Si se desea puede actuarse con exclusión del aire, /

por ejemplo en corriente de nitrógeno o en vacio. La disocia- 

ción del agua se-efectúa con calor, por ejemplo'a temperaturas 

entre 140' y 200°..y, 'para-mayor, conveniencia, a unos 160°t ..

i.' Eí-, A.r



reacción, únicamente se necesita diluir la mezcla con agua y 

'nl;n.p.mp'u'e'stp .di-.benzpxazpli

';-separ ar se".porif i Itra p i ón.\':De/" está manera lias'';mater.ias'^ 

de e s te .procedimi ento .se - obti enen por lo  ge ner a l- con un, - grado 1- 

de pureza qü.e p ermi te;,5.eyentualmente.!'.3'e'ópüós:' degnar le s  ̂ f or 

f  ihpmeh'te; dispersa,'' ;su !emp-le.p; inmediato ¿comotaclaradc¡j?es óp^ .' pí.'

.ticos. ..1. i''

;'í t .'t-En lo s e j emp los que s iguen, las p arte s ?-s igniti can, ; en 

tanto no se indique-otra cosa,! partes en peso. Las temperaturas 

P S tan.; règi, s tra das; e n - .gr a dos - Cel sin s. ..- "... .f .. t á . . i  ! jn t

E-'j" -

q-J/ 10 partes de los compuestos de l a  fórmula

sé mezclan por agitación, a temperaturas de 160. a 165° y en el 

curso de 4.horas, con 60 partes de ácido polifósfórico... Luego. .' 

se vierte la mezcla reaccional en 400 partes de agua, se separa

en filtro  de succión el alfa,beta-di-/5-.metil-'oenzoxazolil-(2^7 

etilene de-la fórmula



y se le  seca. El rendimiento es de 7?5. a - 7,8 partes aproxi- \ *:

madamente y e l punto de fus i ón .. de 180 a.' 1 8 1 ° . ;  - 7'...; . - i.Ú.

. 10 partes-del compuesto, de la. f ó r m u l a . t í t ' v

- C - CH -;.CH -tĈ  -.,.N'-

se mezclan por agitación ,; a. temperatura de 160 a 16$°, én e l ' '

. curso ;d.e. 4. horas,.' .con .100 par tes - de ácidu p iro fo s fó r ic oL u eg o  

se Vierte, la mezcla reaccipnai en..3P0,a.,400. partes., des agua, se 

separa en f i l t r o  de succión el alfa,befa-di-7^-^metil-benzoxa-.:., 

z o l i l r (2 jy -e t i le n o  de la.:. fórmUl.â ,;I':̂ Jr''.r̂ 7- 7 . _

*[&

CH'="CHr-

0



= 7 =

....'. ' . .. . ^  "/j gì ^  -1. ' *

y se le seca. El rendimiento es de unas 7^5 partes y el punto., 

de fusión de 181 a 182°. .

E' 'j' E. M  P. j' Ó 5 . M * , r

20 partes del compuesto de la formula - -y.

-0 - C -  CH = CH -,C - 0:

" r

.2HC1 : !g

se mezclan por agitación, a temperatura de 160 a 165°. y en eí 

curso de 4 horas, con.100 partes de ácido po.lif osf o ri co ̂  A con­

tinua ción se vierte la  mezcl a rè acci onal en 600 par t es de agua, .. ̂  

se separa en f i ltro de succión e i alfa,beta-di-^-m etil-béhso- . - 

xazolil-(2j[7-etiÍeno de la fórmula - ' - -

Kt

10.

15.

.;c-r. CH.= cu -  el ' . !)

O ' r - : 0"

y se' le seca. El rendimiento-,es de unas '14. p^artes. y .el-punto ide ' 

fusipn'''.'.'de''''180'''a'.'181̂ '¿. -

.Si en .lugar del ácido polifosfórico se emplea ácido . .

pirofosfórico, se obtienen resultados semejantes.' ....

* La invención,.dentro de,'su esencialidad,'--puede ser. -

desarrollada en otras formas de realización.que"difieran en 

detalle de la indicada a título de ejemplo, a las. cuales

kilí-

y-y':'
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alcanzará igualmente la  protección que se recaba. Podrá, 

pues, realizarse con los medios y aparatos más adecuados, * 

por quedar 'todo ello' comprendido dentro del espiri.tu .de las 

reivindicaciones. ' .. ' - - - J .5 "

1 * * " r ' ' N O T A  . - ' - . -

Descrito el invento .se declaran'nuevas y de propia' 

invención las siguientes reivindicaciones, coúlp'ripriaádes; 

suizas No. 918/60 del 28-de enero de 1.960 y No. 12920/60 

del 18 de noviembre de 1.960, existiendo en ambas unidad -

de. invención.' ' i ' " ' . -

. 1. - Mejoras, en el objeto-de* l'a'.patent^prinplB^'rP

.N-o. 229 ¿257?  por "pro c e dimíe.ntó para,,1.a,- preparáción de'. -J;

..u'dmpuesto.s'--heterocí'Clinos, - relativos-, a la;.preparaciónr:de y 

compuestos ..dibenzoxazolil-etilénicos.. de .la fórmula gene- y 

ra l ¿^1:"'i-r'i-" " .J.' "l'."'

N¿  

0

/ , r . - '' -i- ri- i '
C -  CH,=. CH c ;

en la  cual A '"signif ica'un núcleo bencénico en' que dos 

átomos contiguos de ..carbono son miembros- del. anillo oxazóllco, 

por , tra'taniientolde, compuestos acilados .de - la fórmula, gene- '
ra l ' .. i.,,...



f'
7

' ..que A tiene, el significado ya mencionado, con agentes"

'i disociaáores de agua, caracterizadas por emplearse, para: el

.. r ", - 1 r 1 '"tratamiento de los cómpuestós aci lados con agentes disocia-

\ - dores de agua un ácido fosforico oxigenado de la  f órmula*-'

^n+A °3a+ l '

,.-d en que n .significa un-número entero 'mayor que. 1. -

2. Le joras en conformidad ..con* .lo ' ¿ef i'nildo.^%íJ.l!a" ŝ 

- - .  ̂ reivindicación 1, carácter inadas ;*p.or ef e c tuar se' tempe - ;-rr

" - . maturas entré'140° y 200° el tratamiento de los. compues- './

tos acilados con el ácido fosfórico oxigenado de la. clase 

...- -'....' ^  d y  *'.. -*.... menci onada. ... . " /ir..' "J . y  ' / : * . . " ' . . 1 ,  r'l' ̂

f . )' 3. Me j or as .en e1 objeto de la patente princi-

- pal N2 229.257) por "procedimiento para la preparación.

.""I ".- 1. - .' de compuestos h e t e r o c í c l i e o s . - "///-..l"'''.. ..."

- ' Según se describe-.y^reivindica --$n-.la-^esentery;...-1)

1^. . memoria /que consta...de díéz hojas foliadas y escritas

;"S



10.

à'7màquina por una' sola de sus caras.

.. - ;. Madrid, a 27 de enero de 1 .'961.

,,..1 ' - -'--' CIBA SOCIETE A N O M E .  '-1 7 . " '

-/ ,.3 ... r'-' - '

,7^ . —  ' - J , .  r - — i g ' - - ,

.

.„3

: 7. 7'-'4.i--i7F

. . - - , -7"'"' '

'7'"7'7̂, J 3'̂ 'A'"'-'7AA
- r'-'*"'7 73r-7̂:''-l-'-7*''̂  '" ..7' '

- r*

7'̂ '* " *....  ̂'". J'3'

.̂ 777̂ 7̂' ,7 ... 

7:777< .

377};

-*'$3

. . r:"*- *
' -.-

371̂'
- 3:77.-'.*.'.

'-""77

". 77 "r7'77--7.ì

-̂7.-* -' . .A.r..'77'"-r. '. [. ..7' 7̂  -

R/pp.
t r : sb.

-A'..-- '

/'77.'


	Bibliographic data
	Description
	Claims



