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MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere a un procedimiento para 

la preparación de aminoisoxazoles de la fórmula general

en la que R^ es alkilo inferior (de preferencia, 

metilo) y !t, es hidr^eno o alkilo inferior (en

5 . particular, metilo), ,
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por reacción de un compuesto de la fórmula

Ri -<r
-C - R,

Rf3
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Rr

IV

en la que R^ y Rg tienen el significado 

expuesto antes, mientras que R^, R^ y R^ 

son alkilo inferior,

con un ácido mineral, y a la preparación de las compuestos de 

la fórmula IV tal como se reseña en el esquema de reacción 

que sigue:
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En el esquema de reacción anterior, R^ es alkílo 

inferior, es hidrógeno o alkilo inferior, R^, R^ y R^

son alkilo inferior (de preferencia, metilo).

La secuencia reaccional anterior se efectúa haciendo 

5 . reaccionar un isoxazol substituido de la fórmula I con isobuti- 

leno o con un compuesto de la fórmula

R.
?3
-C-
)
Rr

II

donde R^, R^ y R^ tienen el significado ya expues­

to, y donde

X es I, Cl, Br, OH, CIO o un
4*

alcosulfato inferior,

10. en presencia de un ácido mineral (por ejemplo, ácido sulfúrico 

ácido fosfórico, etc.) o de un ácido arilsulfónico (por ejemplo 

ácido bencensulfónico, ácido p-toluensulfónico, etc.) para for­

mar un compuesto de la fórmula III. Cuando X es yodo, la reac­

ción puede efectuarse en ausencia de ácido mineral o arilsul- 

15. fónico. X', en la fórmula III, es X cuando se emplea un com­

puesta de la fórmula II o, cuando se emplea isobutileno, re-



presenta el anión del ácido mineral usado con él. El com­

puesta de la fórmula III se hace reaccionar luego con 

hidroxilamina en presencia de una base (por ejemplo, 

un hidróxído de metal alcalino, cama el hidróxido só­

dico, el hidróxido potásico, etc.; un carbonato o bicar­

bonato de metal alcalino, como el bicarbonato sódica; a una 

amina alifática terciaria, como una trialkilamina inferior, 

por ejemplo trietilamina, trimetilamina, etc.) para formar 

un compuesto de la fórmula IV. El compuesto de la fórmula 

IV se trata luego con un ácido mineral (por ejemplo, 

ácido clorhidrica, ácido bromhídrica, ácido yodhidrico, 

ácido sulfúrico, etc., con preferencia por el ácido clorhí­

drico) , para formar un 3-aminoisoxazol de la fórmula V.

Los 3-aminoisoxazoles de la formula V son útiles 

para la preparación de 3-3ulfanilamido-4-R..,-5-R.-isoxazoles 

quimioterapéuticamente activos, a los que pueden ser conver­

tidos según procedimientos que ya se conocen, por ejemplo 

haciendo reaccionar un compuesto de la fórmula V con un clo­

ruro de bencensulfonilo substituido.

La expresión "Alkilo inferior" que aquí se usa 

debe entenderse que significa un grupo alkílico de cadena 

recta o ramificada, can 1 a 7 atomos de carbono, como metilo,_ 

etilo, isoprapila, hexilo, heptilo, etc.; con preferencia por 

el metilo en todos los casas.
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En los ejemplos que siguen, las temperaturas están 

expresadas en grados centígrados.

EJEIIPLO 1.

a) Se deposito en un tubo de ensayo una mezcla de 

0,85 g de 5-metilisoxazal (predominantemente) y 1,85.g de yo­

duro de butilo terciario y se la calentó en baño de aceite a 

90-95^ durante unos 40 minutos. Con el enfriamiento, la mezcla 

se solidifico en su mayor parte. Se la dirigió con 5 cc de 

éter seco, se la secó en vacío, se la dirigió con 5 cc de 

acetato de etilo y por último se la lavó con este último 

disolvente. De esta manera se obtuvieron 2.03 g de yoduro de 

2-tercibutil-5-metilisoxazolio, de punto de fusión 105-1088. 

Este producto, cristalizado en etanol/acetato de etilo, fun­

dió a 107-1108.

b) Se agitó y enfrió en un baño de nielo una mezcla 

de 20,6 g de yoduro de 2-tercibutil-5-metilisoxazolio, 5,4 g 

de clorhidrato de hidroxilamina y 70 cc de agua y, en el curso 

de 40 minutos, se le añadieron a 5-68 unos 23 g de hidroxido 

sódico acuoso al 25% (en peso), con 1o que se obtuvo un pH 

de 7 aproximadamente. Continuando la agitación y el enfria­

miento durante casa de una hora, se obtuvo un precipitado 

espeso. Se apartó el baño de hielo y se dejó que la tempera­

tura subiera hasta 20,5- durante 50 minutas. Luego se agitó
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la mezcla en baño de vapor durante 20 minutas, obteniéndose 

durante la mayor parte de este tiempo una temperatura de 

85-899. tediante enfriamiento, filtración y secado, se 

obtuvieran 8,48 g de 3-tercibutilamino-5-metilisoxazol 

5 . pardusco, de punto de fusión 100-102,59. La cristalización 

en 20 cc de etanol/agua al 50% (en volumen) dio 7,98 g de 

cristales fundentes a 102-1039.

c) En un matraz de 500 cc, provista de condensador 

y de una trampa adaptada para el retorna de la capa acuosa 

10. y la retirada continua del clorura de butilo terciario, se 

deposito una mezcla de 20 ,0 g de 3-tercibutilamino-5- 

-metilisoxazol y 160 cc de"ácido clorhídrico 6-n. Se calentó 

el matraz en un bailo de aceite que se había llevada a 

temperatura de 1359 en 1ó minutos. A esta temperatura se 

15. había iniciado la destilación de cloruro de butilo terciario.

Se prosiguió el calentamiento, con lo cual la temperatura del 

baño de aceite subió gradualmente hasta 1509 durante 30 minu­

tos, y se recogieron 9,5.cc de C^H^Cl terciario. Se templó 

inmediatamente la reacción refrigerando la mezcla a menos de 

20. 109 en un baño de hielo. Luego se enutralizó la mezcla,

mientras seli agitaba, por adición cuidadosa, en porciones, 

de 74,4 g de bicarbonato sódico durante 32 minutos. No hubo 

necesidad de más refrigeración porque esta operación se 

efectuó inmediatamente. Se dejó calentar la mezcla hasta 

2 5. 219  ̂ mientras se la agitaba, y luego se la extrajo por tres

veces con 60 cc de acetato de etilo. Después de secar con
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sulfato sódico, se eliminó el disolvente a presión reducida 

en un evaporador, calentando suavemente a -379 por medio de 

un baño de agua. El paso por un secador de vacío (provisto 

de KOH) dio 10,98 g de residuo, fundente a 59-61 a con algún 

derretimiento a 57-. Se disolvió este material en 22 cc de 

benceno caliente y se dejó cristalizar durante 1 hora a la 

temperatura ambiente y durante 3 horas en el refrigerador.

De esta manera se obtuvieron 10,38 g de 3-amino-5-metilisoxa- 

zol recristalisado, de punto de fusión 61-62,58, con derreti­

miento a 599.

EJEMPLO 2.

a) Se enfrió en un bailo de hielo, mientras se la

agitaba enérgicamente, una suspensión de 50,4 g de perclora- 

to de 2-tercibutil-5-metilisoxasolio, 14,7 g de clorhidrato 

de hidroxilamina y 210 cc de agua y, en el curso de 1,25 ho­

ras, se le añadieron a 4-59 66,3 g de hidróxido sódico acuoso 

al 25% (en peso). Se observó que el pH de la solución final 

resultante en este momento era de 7 aproximadamente. Se 

apartó el baño de hielo, se dejó que la temperatura subiera 

hasta 139 en el cursa de 20 minutos y se añadió 1 cc 

de ácido acético. Se agi^ó la mezcla durante 1,1 horas, 

en cuyo intervalo la temperatura subió hasta 2 2,5a y se 

formó un precipitado blanco espeso. Por último, se calentó 

la mezcla en baño de vapor a 80-905 y con agitación,
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durante 20 minutos. Enfriando en un bailo de hielo, se 

obtuvieron cristales parduscos de 3-tercibutilamino-5- 

-metilisoxauol. Después de filtrar, lavar con agua y secar 

en vacío sobre hidroxido potásico, las cristales pesaron 

27,6 g y fundieron a 93-1003. El color parda puede elimi­

narse en gran parte par agitación enérgica con 5 volúmenes 

de agua y 1 parte de bisulfito sádico durante 1-g-horas.

Para cristalizar el 3-tercibutilamina-5-metilisoxazol, se 

le disolvió en 33 ce de etanol caliente y se diluyó la solu­

ción con 33 cc de agua caliente? punta de fusión, 102-1033$ 

peso, 24,6 g.

b) Una solución de 10,0 g del 3-tercibutilamino-5-

'-metilisaxazol y 80 cc de una solución de acido clorhídrico 

concentrado/'agua (1sl) se llevo a ebullición y se destiló 

despacio durante 5 minutos, de tal manera que 3e eliminara 

el material de punto de ebullición bajo (presumiblemente, 

cloruro de butilo terciario) a medida de su formación durante 

el proceso hidrolítico. Se recogieron aproximadamente 4,5 cc 

de cloruro de butilo terciario, aunque cierta parte de él 

puede haberse perdido o causa de su volatilidad. Se enfrió la 

mezcla y se la destiló inmediatamente en vacía, hasta sequedad, 

en u evaporadar giratorio. Se disalvia el residuo en 10 cc 

de agua y se enfrió la solución en un baña de hielo. Se al- 

calinizó la solución a pH 10 aproximadamente can unos 4?5 cc 

de hidróxido sódico acuoso al 50% (en peso) y, par último,
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se la extrajo cinco veces con 40 cc de eter. Después 

de secar con sulfato sódico los extractos etéreos combi­

nados, se evaporaron éstos hasta sequedad en vacio y el resi­

duo se secó todavía en un secador de vacío sobre hidróxido 

9, potásico. Luego se disolvió el material en 10 cc de éter seco

y se le dejó cristalizar, primeramente a la temperatura amblen 

te, durante 1% horas, y luego en un baño de hielo, durante 

-g- hora. Los cristales así obtenidos de 3-amino-5-metiliso- 

xazol pesaran 4,ó7 g y fundieron a 61-62,59.

10. EJEMPLO 3.

A 5 cc de acido sulfúrico concentrado,, enfriados 

mediante un baño de hielo, se añadieran, agitando, 0 ,50 g de 

3-tercibutilamino-5-metilisoxa¿:ol. Se aparto el baño de 

hielo y se dejó calentar la mezcla a 259. Después de 10 mi-

19. ñutos de reposo a esta temperatura, se virtió la mezcla turbia 

en un vaso para precipitados que contenían 5 g de hielo, pro­

siguiendo el enfriamiento por medio de un baño de hielo. Con 

refrigeración continuada, se añadieron 5 cc de agua y luego,

a gotas, 9,6 cc de hidróxido sódico acuoso al 50% (en peso).

20. En breve tiempo se produjo una torta cristalina y espesa de 

sulfato sódico y una capa oleosa, Je color pardo. Se extrajo 

la mezcla seis veces con 10 cc de éter, decantando cada vez, 

se combinaron los excractos etéreos, se secaron sobre sulfato 

sódico y se evaporaron hasta sequedad, con lo que se obtuvie-
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ron 0 ,4-2 g de un residuo semicristalino de 3-amino-5-metili- 

soxazol bruto.

EJEMPLO_4_.

a) En un matraz de 1 litro, se sometió a agitación y

5 . calentamiento a 1003, por medio de un baña de aceite a 1153,

4,5-dimetilisoxazol (97 g). En un período de 30 minutos y a 

100-1099, se añadió a gotas yoduro de butilo terciario (92 g). 

Al llegar la adición a las dos terceras partes, se inició la 

cristalización. Una vez terminada la adición, se prosiguió el 

1 0. calentamiento durante 20 minutos para mantener la temperatura

de la reacción a 100-1093. Se dejo enfriar la mezcla reaccio- 

nal y luego se la agita enérgicamente con éter (400 cc) para 

obtener cristales de calar amarilla pálida, que se filtraron, 

se lavaron con éter y se secaron en un baño de vapor. Rendi- 

15. miento, 134,5 g do yoduro de 2-tercibntil-4 ,5-dimetilisoxazo-

lio, de punto de fusión 152-152,53,-después de derretimiento 

a 1453.

El filtrado etereo se destilo en una pequeña co­

lumna, primeramente a la presión atmosférica, para eliminar 

2 0. el éter, y luego a presión reducida, para recuperar 4,5 dimo-

tilisaxazol; 37,6 g, punto de ebullición 85-863 a 90 mm.

El yoduro de 2-tercibutil-4,5-dimetilisoxazalio 

puede prepararse también así:



Se agita y calienta un baño de vapor durante 22 

horas una mezcla de 4,5-dimetilisoxazol (20 g), yoduro de 

butilo terci¿rio (33 g) y heptano (100 cc). Después del 

enfriamiento, se decanta el heptano y se agita el residuo 

enér^camente con éter (100 cc) antes de filtrar. El producto 

bruto se lava en el filtro con tres porciones de 20 cc de 

éter (42,2 g, punto de fusión 137-1409). La recristalización 

en etanol (85 cc) y éter (500 cc) da costales de color 

amarillo pálido, que se secan sobre vapor; rendimiento 

38,6 g; punto de fusión 150-1516.

b) Se disolvieron en agua (580 cc) yoduro de 2-terci-

butil-4,5-dimetilisoxazolio (11G g) y clorhidrato de hidro- 

xilccina (29,0 g). Refrigerando en hielo, se añadió en un 

período de 30 minutos, a 5&, hidróxido sódico acuoso al 50% 

(66,1 g). Se prosiguió la refrigeración en hiela durante 

una hora y luego se apartó el baño de hielo y se agitó la 

mezcla reaccional durante una hora, mientras se calentaba 

a la temperatura ambiente. Se calentó la mezcla reaccional 

en baño de vapor hasta 856 (en 10 minutos) y se la mantuvo 

por encima de 85S durante 20 minutos. Luego se templó la 

mezcla en hielo durante 30 minutos y se la filtró. El pro­

ducto, 3-tercibutilamino-4,5-dimetilisoxazol, se lavó con 

tres porciones de 75 cc de agua fría; rendimiento 54 g, 

punto de fusión 128-130S.

Este producto contenia una pequeña proporción
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(5 a 10%) de 5-tereibutilamino-3,4-dimetilisoxazal, que 

pudo distinguirse mediante N.RLR. y 'I'.L.C. (sílice fluorescente 

con acetato de etilo/benceno, 1s3). Una muestra para análisis 

cristalizada en etanol diluido fundió a 131-1339.

5.

10.

15.

2 0.

c) Se sometió a reflujo durante 1 hora 3-tarcibutilami-

na-4 ,5-dimetilisoxazol (40 g) con ácido clorhídrico 6-n 

(200 cc), bajo una trampa, para eliminar el cloruro de butilo 

terciario a medida que se formaba. El baña de aceite se 

mantuvo a 150B. El cloruro de butilo terciario (17 g) se 

recogió casi todo en los primeras 15 minutos. Se destiló 

el ácido clorhídrico en vacio, con una temperatura de 759 

para el baña y en el curso de 30 minutos, se disolvió 

el residuo en agua (40 cc) y se filtró. Agitando y re­

frigerando a menos de 309, se añadió a gotas hidróxido 

sódico acuoso al 50% en peso (25 cc), hasta precipitación 

completa del producto, y se basificó fuertemente la mezcla. 

Después de templar, se filtró el producto, 3-amino-4,5- 

-dimetilisaxazal, y se le lavó con das porciones de 10 cc de 

agua fríag rendimiento 19,6 g, punto de fusión 114-1169. 

Recristalizando en 60 cc de agua y decolorando con carbón, 

el punco de fusión permaneció invariable^ rendimiento 17,1 g.

La separación del grupo butílico terciario del 

3-tercibutilamina-4 ,5-dimetilisaxazol se produjo can ácido 

clorhídrico concentrado, a la temperatura ambiente, can ácido 

sulfúrica concentrado, a temperaturas más bajas, y por último25.



con ácido clorhídrico diluido, En general, la mayor parte de 

la desalquilación se produjo al cabo de 5 a 10 minutos de 

reflujo.

EJEMPLO 5.

A 52,6 g de ácido sulfúrico al 95% en un matraz 

de 200 cc y tres tubuladuras, provisto de agitador, embudo de 

goteo y termómetro y refrigerado por medio de un baño de 

hiela y sal, se agregaron 24,9 g de 5-metiiisoxazol, agitanó 

de manera que la temperatura se mantuviera a 5-108 durante 

unos 20 minutos. Prosiguiendo la refrigeración y la agita­

ción, se agregaron luego 22,2 g de butanol terciario, a 

3-108 y en el cursa de unos 15 minitos, mientras se calen­

taba muy suavemente el embudo de goteo por medio de una 

cinta calefactora, can el fin de impedir la solidificación 

del butanol terciario. Se agitó la mezcla durante 10 minu­

tos mas a 6-108 manteniendo esta temperatura por descenso 

parcial del baño refrigerador. Por último, se apartó el baño 

y se dejó que la mezcla se calentara espontáneamente, lo que 

hizo que la temperatura subiera hasta un máximo de 418 al 

cabo de 13 minutos. Después de 7 minutos más, la tempera­

tura descendió a 37^0 y entonces se agitó y calentó la mezcla 

en un baño de aceite a 95-1008, que mantuvo una temperatura 

interna de 85-908 durante 2 horas. Luego se enfrió la mezcla
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por debajo de 503 y se la paso, con agitación, a un matraz 

de 2 litros que contenían 2 1 ,0 g de clorhidrato de hidrocilapi- 

na, 450 cc de agua fría (53) y 160 g de hiela triturada. En 

este punto na quedó hielo ninguno y se obtuvo una temperatura 

5 , de -2 3. Se añadieron a esta solución ácido 111 g de bicarbo­

nato sódico, en porciones y en el curso de 30 minutos (efer­

vescencia). Sin necesidad de refrigeración externa, la tempe­

ratura se mantuvo por debajo de 63. El pH de la solución en 

este punto era de ? aproximadamente. A continuación se cálen­

lo. tó la mezcla a 653 durante 12 minutos por medio de un baño de 

aceite mantenido a unas 853. Después se mantuvo durante 

20 minutos una temperatura interna de 65-703, se añadieron de 

una vez 9 ,0 g de ácido acético y se prosiguieron la agitación 

y el calentamiento a 703 (temperatura interna) durante 20 mi- 

15. ñutos. Antes de la adición del ácido acético aparecieron

algunos cristales del compuesto 3-tercibutilamino, pero la 

mayor parte de éste se presento después. Por ultimo, se 

enfrió la mezcla, se la filtró, se lavaron los cristales por 

tres veces con 50 cc de agua fria y se secaron en un secador 

20. de vacio sobre hidróxido potásico. El rendimiento de 3-terci- 

butilamino-5-metilisoxazol bruto, de punto de fusión 100-1013, 

ascendió a 36,0 g. Para recristalización, 31,0 g del material 

bruto se disolvieron en 39 cc de etanol caliente y se trataron 

con 37 cc de agua caliente. De este modo se obtuvieron 29,1 g, 

de punto de fusión 101-1023.25.
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La conversión en 3-amino-5-metilisoxazol se efectúe 

tal cono se ha áesorito antes.

EJEMPLO 6 .

1 34,6 g de ácido sulfúrico al 95% en un matraz pro- 

5, visto de agitador, embudo de goteo y termómetro y refrigerado

por medio de un baño de hielo y sal, se añadieron 16,6 g de 

5-netilisoxazol agitando a temperatura de 0 a 26, durante 

37 minutos. Prosiguiendo el enfriamiento ;y la agitación, 

se añadieron, en el curso de 8 minutos y a temperatura de 

10. 0 a -42, 18,5 g de cloruro de butilo terciario. Se apartó el

baño refrigerador y se dejó que la temperatura subiera hasta 

2js durante unos 20 minutos. Después se aplicó al matraz un 

condensador de reflujo y se lo calentó por medio de un 

baño de aceite, a 67-692. La temperatura interna se 

15. mantuvo a un.-s 532 a causa del reflujo del cloruro de butilo

terciario, que persistió en forma de fase insoluble hasta 

consumirse en la reacción. Durante este proceso se 

desprendió cloruro de hidrógeno. Se prosiguió el calentamien­

to por un total de 6 ,3 horas aproximadamente, con lo que la 

20. temperatura interna subió hasta 66s. Se aparto el baño y se

dejó la mezcla en repaso durante 14 horas. Luego se la 

volvió a calentar por medio de un baño de aceite y agitando 

durante unas 2 horas a 85-882 (temperatura interna). A conti­

nuación se enfrio la mezcla hasta la temperatura ambiente y se 

2 5. la virtió en un matraz que contenía 14,0 g de clorhidrato de



= 16 = J
hidraxilamina, 160 cc de agua y 120 g de hielo. La solución 

acida resultante se trato en porciones can 74 g de bicarbonato 

sódico, refrigerando por medio de un baño de hielo para que 

la temperatura interna no excediera de 10S. Se requirieran 

unas 20 minutos (efervescencia). Luego se calentó la mezcla 

par medio de un baña naría, mantenido de ordinario a 753, 

de moda que la temperatura interna se regulara a unas 60-7Os 

durante 15 minutas. En este punta so añadieron 6 cc de 

ácido acética y se prosiguió el calentamiento a IOS (tempera­

tura interna) por 15 minutas más. Durante ambas fases del 

procesa de calentamiento aparecieran cristales de 3-torcibu- 

tilamino-5-motilisoxazal; pera este se volvió más copioso 

después de la adición de ácido acético. Tras refrigeración 

hasta 203, se filtró la mezcla, se lavaron las cristales con 

agua y se secaron en un secador de vacio sobre hidróxido potá­

sico. De esta manera se obtuvieron 20,8 g de 3-tercibutilamir 

-5-metilisoxazal, de punto de fusión 101-102S. Para la recris­

talización, se disolvió el material en 25 cc de etanal calien­

te y se le trató can 25 cc de agua caliente; rendimiento 19)8 

g, punto de fusión 101-1033.

La conversión en 3-aRin.o--5-metilisoxazol se efec­

tuó tal como se ha descrito antes.

EJEMPLO 7.

a) Se añadió a gotas y agitando 5-metilisoxazol



(16,6 g) a ácido sulfúrico al 95% (35,0 g), en un período de 

15 minutos y refrigerando en un bailo de hielo y sal para 

Eiantcner la reacción a 5-109. Se aparta el baña refrigerador 

y se hizo pasar isobutilcno por la mezcla. La temperatura 

de la reacción subió a 3 0 -35° y se la mantuvo a este nivel 

median'ie calentamiento suave de cuando en cuando. Al cabo de 

50 minutos, cesó el rápido aumento inicial de peso (el peso 

se incrementó en 7,05 g). Se interrumpió entonces el aflujo 

de isobutileno y se calentó la mezcla reaccional en un baño 

de aceite mantenido a unos 959, durante 2 horas (temperatura 

de la reacción, ¿¡5-909).

Se enfrió la mezcla reaccional hasta 309 y se volvió 

a pe^ar isobutileno durante 35 minutos a 30-359, durante 

10 minutos mientras se calendaba la mezcla reaccional a 

509 y durante 2 horas más a 50S. En este tiempo se absorbió 

gradualmente isobutileno hasta un aumento total de peso 

de 10,22 g.

b) Se dejó lo mezcla en reposo a la temperatura ambiente

durante la noche y luego se la virtió en una mezcla do agua 

fría (300 cc), clorhidrato de hidroxilamina (14,0 g) y 

hielo (120 g). La temperatura de la mezcla reaccional 

descendió hasta 59. En un periodo de 30 minutos se añadió 

entonces en porciones y con precaución bicarbonato sódico 

(74 g), neutralizando la mezcla reaccional a pH 7 aproxima­

damente. Sin necesidad do refrigeración externa, la neutra-
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lización se efectuó inmediatamente y la temperatura de la 

reacción subió tan sólo a 89.

Se calentó la mezcla en un bailo de aceite mantenido 

a unos 609, durante 1$ minutos, y en este tiempo lattenpera- 

5 . tura interna .subió a 65-. A continuación se mantuvo la tem­

peratura interna a 65-709 durante 20 minutos, se anadió de 

una vez ácido acético (6 ,00 g) y se prosiguió el calentamien­

to a 709 durante 20 ninitos. Se enfrió la mezcla hasta 209, 

se la filtró y se lavo el producto con tres porciones de 

1 0. 30 cc de agua fría; rendimiento bruto de 3-tercibutilamino-

-5-netilisoxasol, 23,3 g; punto de fusión, 97-999.

Se disolvió el producto bruto en etanol caliente 

(35 cc) y se la cristalizó por adición de agua caliente (35 

cc); rendimiento, 19,5; punto de fusión, 100-1019.

15. c) La conversión en 3-anino-5-netilisoxazol puede efec­

tuarse tal cono se ha descrito antes.
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REIVINDICACIONES 146

Descrito el presente invento, se declaran nuevas 

y de propia invención las siguientes reivindicaciones 

con prioridad de la solicitud de patento estadounidense 

5. serial nS 446.103 dol 6 de Abril do 1965.

1. Un procedimiento para la preparación de aminoisoaazoles 

de la fórmula

10.
C— Rg

N

,CH— NH,
V

en]a que os alquilo inferior y Rg os hidrógeno 

o alquilo inferior,

caracterizado porque consisto en hacer reaccionar un com­

puesto do la fórmula

15.

IV



5.

10.

on la que R-̂  y Rg tienen el significado 

expuesto antes, mientras que , R^ y R^ 

son alquilo inferior, 

con un ácido mineral.

2. Un procedimiento según la reivindicación 1, carac-

terizado en que R-̂ , R^, R^ y R^ son metilo.

Rp es hidrógeno o metilo.

en tanto qpe

3. Un procedimiento según cualquiera de las reivindica­

ciones 1 y 2, caracterizado on que el compuesto:do la fórmula 

IV se trata con ácido clorhídrico,

4. Un procedimiento según cualquiera de las reivin­

dicaciones l a ß ,  caracterizado en que el compuesto de la 

fórmula IV se prepara por reacción de un compuesto de la 

fórmula

0 CEX ^
'-ir

on la que R̂  y R- tienen el significado oxpuosto-L " ¿ ^
ant^s,

20. con isobutileno o con un compuesto de la fórmula

I I



21 - 32514H
en la que R^, y tienen el significado 

expuesto antes, mientras que X es yodo, cloro, 

bromo, OH, C10¿¡. o un alcosulfato inferior, 

en presencia de un ácido mineral, para formar un compuesto 

de la fórmula

Ri "C - Rr

R-

N 4-
)
c - Rp
i
R.-

CH

X , e

III

on la qu'= Rq a tienen el significado expuesto 

antes, mientras que X' es X o el anión del citado 

ácido mineral,

y reacción del compuesto de la fórmula III con hidroxilamina 

en presencia do una baso, para formar un compuesto de la 

fórmula IV.

5. Un procedimiento según la reivindicación 4, ca­

racterizado en que el compuesto de la fórmula I se hace 

reaccionar con cloruro de butilo terciario, y el compuesto de 

la fórmula IV so trata con ácido mineral.

6 . Un Procedimiento según la reivindicación 4, ca­

racterizado en que X es yodo y la reacción entro el compuesto 

de la fórmula I y el compuesto do la fórmula II se efectúa 

en ausencia de ácido mineral.
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7. Un procedimiento para la preparación de 

aminoisoxasolos.

Según se describe y reivindica en la presente me­

moria descriptiva que consta de 22 hojas foliadas y escritas 

a máquina por una sola cara.

Nadrid, a 5 Abril 1966 

P * S" ÍSERN
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