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22 Avenue Montaigne, 7

ntidad frencesa, residente en

b-Paris 8ime, Francia.

La presente invencién se refiere a un nuevo proce-

dimiento para la preparscién de las fenil-3 terciobutil-5

oxadiazolonas~2 de férmuls

general:

(1)

POOR
QUALITY
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alquiloxilo que contenga de 1 a 4 4dtomos de carbono.
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instelaciones particulares y de aplicar medidas muy estric-
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en la que R represents un 4dtomo de hidrégeno o un radical

En la patente frencesa 1.394.774 se ha descrito

un procedimiento para la preparacién de los productos de
férmula general:

N—N_

(H30)50 —lo)p -

Ry

en la que R1 fepresenta uno o varios sustituyentes elegidos
dél grupo de los dtomos de hidrdgeno y de halégeno y de los
radicales nitro, ciano, hidroxi, alquilo inferior, alquil-
oxilo inferior, alguenilo inferior, alquen;loxilo inferior,
alquiloxiecarbonilo inferior, alquiltio inferior, alcanosulfo-
nilo inferior, carbamdilo eventualmente sustituido, sulfamoilo
eventualmente sustituldo y trifluormetilo, por accidn del
fosgeno sobre las hidrazidas de férmula general:

(330)30-001&11-1%1 ‘Q (III)

Ry

en la que Rf se define como:precedentemente. Estos productos
presentan propiedadéé herbiéidas notables.

A Egte procedimienté, que implica la utllizacién de
fosgeno, producto téxico peiigroso, no puede emplearse a

escala industriel mds que aicondicidn de que se utilicen

tas de seguridad.

Se ha encontrado, |y esto es lo que constituye el
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objeto de la presente invencién, que los productos de férmula
general (I) pueden obtenerse realizé.ndo las etapas sucesivas
siguientes:

12),~ accién de un hélogenotrinitrobenceno de fér-

mulas generales:

Cl : o1
(va) - | (IVb)
X é R

en las que R se define como!precedentemente y X representa
un étomo de haldgeno, sobre una sal alcalina de la terclo-

butil-5 oxadlazol-1,3,4 ona-2 de férmla:

. N—NH
| v
(Hy0) 40 -.lLO‘J:o - ™

eventualmente preperada in situ, pafa obtener un producto de

férmulas generales:
N R | T R

N—N NQa

(H4C) 3c‘mo J:o

N—N Cl

(aHy)30 lo Joo I

(VIa) 2 (VIv)

|
(VIa corresponde a IVa y VIb a IVb) en las que R se define
como precedentemente. ! -
De ppeferenqia se'utiliza lé sal de potasio del pro-
ducto de férmulas (V) y se operé en u@ digolvente aprético tal
como la dimetilformamida, la dimetilacetemida, la hexametil-
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fosforotriamida, el dimetiléulféxido 0 la N-metilpirrolidona-2 '
B una témperatﬁra comprendi@a entre 50 y 2002C.

22) .- reduccién d% los productos de f£érmule general
(VIa) (VIb) en los derivadoé amino correspondientes dg férma=

las generales: !

R , R
N_X QNB c1
. l 2
(H3G)3C—L )=0
0" " Cl (VIIa) 2 (VIIb)

en las que R se define comofprecedentemente segin los métodos
conocidos’ que permiten tra@sformar vn agrupamiento nitrb en
un agfupamiento amino sin tocar el resto de la moléeula, De
preferencia se utiliza, como agente reductor, el hierro en me—~
dio deido diluido.

Se puede iguaimente efectuar una hidrogenacién ca-
talltica utilizando el niquel de Ramey o0 el paladio sobre
carbén como catalizador,

32),~ reemplazamiento del agrupamiento amino de
los productos de férmulas generales (VIIa) (VIIb) por un &to-
mo de cloro con el fin de obiener los productos de férmula

general (I) por aceién del cloruro cuproso sobre la sal de

| diagonio de los productos de férmulas generales (VIIa) (VIID).

Las sales de diazonio de los productos de férmulas
generales (VIIa) (VIIb) pueden prepararse segin los métodos
habituales, es decir por accién de un nitrito alecalino en
medio dcido a una temperatura inferior a 5¢C,

La descomposicién de las sales de diaéonio asi pre-

paradas se efectia de preferencia por accibén del cloruro cu-
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Ios productos de férmulas generales (IVh) (IVa) pa-
ra los cuales R representa un radical alguiloxilo que contie-
ne de 1 a 4 dtomos de carbogo pueden prepararse, por accibn
de un alccholato alcalino en medio alcbholico eventualmente
en presencia de un yoduro aicalino tal cdmo el yoduro sédico .
0 por accién de un alcohol en presencia de hidréxido de metel

alealino en medio diluldo éobre un producto de férmula gene-

ral:

NO2

. (v1iII)
C1

X
en la que X e Y representan dtomos de haldgeno, de preferencia
dtomos de cloro. Esta reaccién, cuyos rendimientos son mejora-
dos en ausencia de agua, conduce en general a los productos

igémeros (IVa) y (IVh). E1l isémero (IVa) puede obtenerse puro
por destilacién tras haber eliminado el isémero (IVb) por

-eristalizacién. En lugar de separar estos isbmeros para utili-

zarlos separadamente se puede también uitllizar directamente
su mezcla. |

El isémero (IVa) puede obtenerse igualmente por el
procedimiento indicado enteriormente pero utilizando un com~
puesto (VIII) en el que Y represente no ya un dtomo de halé-
geno sino un grupe nitro, y X representa un dtomo de cloro.

El producto de férmula (V) puede obtenerse por
accién del hipobromito potﬁsico en medio alcalino sobre:la
trimetilacetilurea.

Ia sal alcalina del producto de férmula general (V)
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puede obtenerse, bien por accién de un alcoholato elcalino,

| tal como el etilato potdsico, en solueilén alebholica sobre el

producto de férmula general (V), bien, in situ, por aceién
de un carbonato alcalino, tgl como el carbonato potésico, en
ﬁn disolvente orgidnico tal como la N-metilpirrolidona-2.

Ei proéedimiento segin la invencién permite obtener
los productos de férmula generel (I) con buenos rendimientos
a partir de materias primaes facllmente accesibles.

Los ejemplos siguientes, dados a ti{tulo no limitati~
vo, muestran como e; procedimiento segin la invencién puede
ponerse en'préctica.

EJEMPLO 1

a) 25 g de isopropoxi~2 dicloro-4,5 nitrobenceno
¥ 18 g de sal potdsica de terciobutil-5 oxadiazol-1,3,4 ona-2
y 150 em3 de N-metilpirrolidons-2 se calientan a 1102C bajo
agitacién durente 3 horas, Tras refrigeracién de la mezcla
reaccional, el precipitado de sal mineral formado se separa
por filtracién v el filtrado se vierte sobre 600 cm3 de agua.
El precipitado que aparece se separa por filtrecidén y a con-
$invacidén se disuelve en 750 cm3 de éter; la solueién obteni-
da se lava por 250 cm3 de ague, se seca sobre swlfato sédico
¥y a continuacién se concentra bajo presién reducida (20 mm
de mercurio) a 4092C. Tras recristalizacién del residuo en
155 cm; de etanol se obtienen 11,3 g de (cloro-2 nitro-4 iso-
propoxi~5 fenil)-3 tereiobutil-5 oxadiazol-i,3,4 one-2 que
funde a 124-1252C.

=;b1) a una mezcla de 35,5 g de (eloro-2 nitro-4
isopropoxi~5 fenil)-3 ferciobutil«S oxadiazol-1,3,4 ona-2,.
80 ems de efanol,/zo cm3 de agua y 0,5 emd de 4eido clorhie-

drico concentrado (4 = 1,18) llevade & una temperatura préxi-
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ma gl punto de ebullicién de la mezcla, se afladen bajo agita-
cién y progresivemente, en 7 minutos, 17,1 g de hierro en pol-
vo al 98 %. LQ mezcla reaccional se mantiene a continuacién al
reflujo durante 3 horas y a continuacidén se refrigera a 20eC
aproximedamente y se neutraliza por adicién de 0,66 g de bi-
carbonato potdsico sblido; la solucién hidroalcbholice obte-
nida tras filtracién se concentra bejo presién reducida (20 mm
de mercurio). El residuo se réooge en 100 cm} de cloruro de me-
tileno y 50 cm3 de agua;~la fase orgdnica se separa, se seca
sobre sulfato sédico y a continuacién se concentra a sequedad
bajo presiém reducida (20 mm de mercurio) a 5092C., Tras recris-
talizacién del residuo en 340 em? de ciclohexsno, se obbtienen
30 g de (cloro-2 amino-4 isopropoxi~5 fenil)=-3 terciobutil-5
oxadiazol-1,3,4 ona-2; este %roduoto existe en dogs formas
eristalinas diferentes, la dna funde hacia 95¢C y 1la oira fun-
de hacia 1079C.

- g e

b2) la reduceién guede igualmente efectuarse como
sigue: 'L ‘
3 g de (cloro-2 nitro-4 isopropoxi~5 fenil)-3 ter-
elobutil-5 oxadiazol-1,3, 4-Jna-2, 300 mg de paladio sobre ne-
gro 28 (10 %) y 50 emd de Joetato de etilo se agitan en un

autoclave de 125 cm3 durante una hogﬁ.y media, a 252C, bajo
una presién de 20 bares de hLdrégeno.~ﬁl catalizador se filtra
¥ la solucién amarilla se concentra a sequedad bajo presién
reduci@a. Iras recristalizaqién del resfduo en 20 cm> de oi-
clohexano, se obtienen 2,66 g de (cloro-2 amino~4 isopropoxi-
-5 fenil)-3 terciobutil-5 oxadiazol-1,3,4 oma-2, F = 952C,

¢c) a una suspensién de 18 g de (eloro~2 amino-4
isopropoxi~5 fenil)-3 terciobutil-5 oxediazol-1,3,4 ons~2 en
43 cm; de Acido clorhidricot8 N mantenida entre O y 592C, se

f
h
[
]




5-

10.

i 15_5»

20. -

25.

30.

382565

afiade en 5 mimutos y bajo agitaoién una solucién de 4 g de

e
.
+

nitrito sédico en 8 cm3 de égua. Tras 1 hora de agitacién a
02C la soluciéﬁ de sal de diazonio se filtrs y a continuacién
ge gfiade en 30 minutos aproximadamente a una solucién de.clo-
ruro cuproso en dcido clorhidrico manitenida entre O y 52C.

/la solucién de cloruro cuproso en 4cido clorhidri
co se prepara de la forma siguiente: -

Se diguelven 4,5 g de cloruro sédico y 17,3 g de
sulfato de cobre en 55,3 emS de agua (solucién A4).

Se prepara une solucién alcalina de sulfito sédico
e partir de 6 om3 de lejia de sosa (d = 1,33), 9,75 em3 de so-
Tucién de bisulfito sédico (d = 1,24) y de 14,4 omd de amua
(solucién B).

Se vierte la solucién B en la solucién A, Se separs
el cloruro cuproso por filtracidén. Se le lava con égua ¥y a con
finuacién ge le disuelve en una solucién de 28 cmd de 4cido
elorhidrico (d = 1,18) en 28 em> de agug/.

Se deja a éontinuacién la temperatura de la mezcla
reaccional volver a subir a 202C, Cuando el desprendimiento
de nitrégeno ha cesado, el precipitado formado se separa por
filtracién, se lava con agua y se seca bajo presién reducida
(0,5 mm Qe mercurio) a 209C. Tras recristalizacién en 16,5 cm3
de etanol, se obtieneﬁ 13 g de (dicloro-~2,4 isopropoxi-5
fenil)-3 terciobutil-5 oxadiazol~1,3,4 ona~2 que funde a
88-89¢2C. !

El isopropoxi-2 dicloro-4,5 nitrobenceno de partida
puede prepararse de la forma siguiente: a la solucién de
isopropilato sédico en isépropanol obtenido por accién de
34,5 g{de sodio sobre 3 litros de isopropanol al reflujo se
afieden 22,5 g de yoduro sédico y a continuacién se refrigera
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la mezcla a 402C aproximadamente. Manteniendo la mezcla a esta

temperatura, se afladen bajo agitacién y en 2 horas, 339,6 g
de trioltoro-2,4,5 nitrobenceno. Terminsda la adicidn, se afia-
den de nuevo 22,5 g de yoduro sbédico y se prosigue la agita-
cién durante 2 horas a 409C, Tras refrigeracién a -~52C, el
precipitado formado se separa pof filtracibn, se lava por 1,5
litros de agua y se seca bajo presién reducida (0,5 mm de mer-
curio) a 202C. Se obtienen ée este modo 237 g de isopropoxi-2
dicloro—4,5 nitrobenceno que funde a 94-~952C, »

El tricloro~2,4,5%nifrobenceno que funde = 59°C
puede obienerse por nitracién directas del tricloro-1,2,4
benceno. ;

ILa sal pqtésica d? la terciobutil~5 oxadiazol-1,3,4
ona~2 de partida puede obtenerse por accién del etilato potd-
sico en solucién etandlica iobre la terciobutil-5 oxadiazol~
-1,3,4 ona-2 (.'E’Eo,1 = 84-862C) que puede a su vez prepararse
por accién del hipobromito otésicq‘ggype le trimetilacetil-~
urea (PF = 15020) en medio elealino, |

. EJEMPLO 2 T

a1) Una mezcla dei5o g de isoprofoxi-2 dicloro~4,5
nitrobenceno, 28,4 g de ter?iobutil~5 oxadiazol—1,3,4 ona-2
v 27,6 g de carbonato potdsico en 300'om3 de N—metilnpirroli—
dons~2 se calienta a 110¢C bajo agitacién durante 3 horas.

La mezcla reaocionai se traéa a2 continugeldén como se ha indi-
cado en el ejemplo 1 bajo a). Se obtienen de este modo 22 g
de (cloro-2 nitro-4 isopropoxi~5 fenil)-3 terciobutil-5 oxa-
diazol-1, 3,4 ona-2 que funde a 123-12429C,

az) 6,2 g de isopropoxi-2 dicloro-4,5 nitrobenceno
y 4,48 g de sal potédsica de terciobutil-5 oxadiazol-1,3,4
ona-2 y 37,5 cm® de dimetil-sulféxido (DMSO) se calientan a
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1402 durante une hora y 10 minutos. El ascenso de la tempera;
tura de la mezcla reaccional se efectliz rapidamente: 10 mn.
Tras refrigeracién de la mezcla reaccional, el precipitado de
sal mineral formado se separa por filtrzeidén y el filtrado se
vierte en 150 en de agua bajo buena agitacién. El precipitado
que aparece se separa por filtracién y sé seca, A continunaecién
ge recristaliza de caliente a frio en 50 cm3 de una mezcla
etanol-agus 80/20, se lava por 20 cmS de una mezela etanol-
agua 80/20 fria. Tras secado bajo buen vacio, se recuperan
5,3 g de (cloro~2 nitro-4 isopropoxi-5 fenil)-3 terciobutil-§
oxadiazol-1,3,4 ona-2 que funde & 125¢C.

Tratados como se ha indicado en el ejemplo 1 bajo
b1) 6 Hz) ¥y c) los productos obtenidos dan una (dicloro-2,4
isopropoxi~5 fenil)-3 terciobutil-5 oxadiazol-~1,3,4 ona-2 com-
parable a la del ejemplo 1 ¢).

EJEMPLO 3 |

a) Una mezela de 192 g de dieloro-3,4 nitrobenceno,
180 g de sal potdsica de terciobutil-5 oxadiazol-1,3,4 ona-~2
¥ 1.500 cm3 de N-metilpirrolidona-2 se calienta a 1102C bajo

agitacién durante 3 horas. Tras refrigeracién, el precipitado

de sal mineral se separa por filtracién y el filtrado se afiade

a 8 litrog de agua. E1 producto que preciplta se separa por
filtracién, se lava 2 veces por 500 cm3 de agua y a continue~
cidén se disuelve en.2.000 em® de benceno. Ia solucién bencé-
nica se lavae 3 veces por 500 cm3 de agua, se seca sobre sul-
fato sédico y a continuacién se concentra bajo presién reduci-
da (20 mm de mercurio) a 45¢C, Tras recristalizacién del re~-
siduo en 434 cm3 de etanol, se obtienen 171,5 g de (cloro-2
nitro-4 fenil)-3 terciobutil-5 oxadiaszol-1,3,4 ona-2 que fun-
de a 1020C. |
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b) A una mezcla de 171 g de (cloro-2 nitro-4 fenil)-
-3 terciobutil-5 oxadiazol-1,3,4 ona=-2, 230 cm® de etanol,
57,5 ems de agua y 2,85 cm3 de 4cido clorhidrico concentrado
(& = 1,18) calentado al reflujo se afiade progresivamente en 55
minutos 98,5 g de hierro de polvo al 98 %. La mezcla reaccio-
nal se mantiene a continuwacidén al reflujo durante 2 h 5 minu~
tos, a continuacidén se neutraliza por a@icién de 38 g de bi-
carbonato potédsico s6lido. Tras refrigeracién, lo insoluble
se separa pof filtracién y a.continuacién se extrae 3 veces
por 800 emd en total de clor?formo. Los extractos cloroférmi-
cos reunidos se lavan por BOb cm3 de agua y s continuacién se
seca sobre sulfato sbédico y Q continuacién se concentra a se~
quedad bajo presién reducidai(zo mm de mercurio) a 502C, Tras
recristalizacién del residuo; en 567 ems ¥ a contimuacién
486 cmd de benceno, se obtieLen 105 g de (cloro-2 amino~4 fe-
nil)-3 terciobutil-5 oxadiaz?1-1,3,4 ona-2 que funde a 1639C,

¢) A una susPensiéh de 26,8 g de (cloro-2 amino-4

fenil)-3 terciobutil-5 oxadiezol~1;3;4 ona-2 en 200 cm> de &ci-

|
nutos una solucién de 7,24 g de nitrito sédico en 14,5 omS de

do clorhidrico 8 N mantenido’ entre 0 y 52C, se afiade en 20 mi-
agua. Tras 1 hora de agitaclién a 09C la solucidén de sal de dia-
zonio se filtra y a continuaﬁidn gse afiade en 30 minutos entre
0 y 52C & una solucién de cloruro cuproso en dcido clorhidrico.

(La solucién de cloruro cuproso en &cido elorhidrico
se prepara como en el ejemplo 1 utilizando las cantidades gi~
guientes: T
~ solueidén A: cloruro s6édico: 8,2 g

sulfato de cobre: 31,3 g

ague, : 100 om3

~ solucién B: lejia de sosa (d = 1,33); 10,9 emd
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solucién de bisulfito sédico (d = 1,24):
17,6 cm’
agua ¢ 26 cm3;
- el precipitadé de cloruro cuproso se recoge por una solucién
de 25 cm3 de deido clorhfdrico (& = 1,18) en 25 cmd de agus).
Se deja a continuacién 1la temperatuia de la megcla
reacciénal volver a sublr a 20¢C. Cuando el desprendimiento
de nitrégeno ha cesado, el precipitado formado se separa por
f£iltraecién, se iava 4 ;eces por 25 cm3 de agua y se seca bajo
presién reducida (0,5 mm de mercurio) a 209C, Tras recristali-
zacién en 25 emd de éter de petréleo (P.E. = 40-602C), se ob~
tienen 18,25 g de (dicloro-2,4 fenil)-3 térciobutil-s oxadige
z01-1,3;4 one-2 que funde a 642C.
El dieloro~3,4 nitrobenceno de partida que funde a
4320 puede obtenerse por nitracién directa del ortodicloro-
benceno,
EJEMPIO 4
a) 42,6 g de terciobutil-5 oxediazol-1,3,4 ona~-2 y
20,% g de carbonato potdsico en 450 emS de dimetilformemida
se callentan a 902C bajo presién reducide a 100 mm de mercu-—
rio. Ellagua formada en el transcurso de la reaccién se elimi-
na a medida que se forma por destilacién. Ia reaccidn se ter—

mina tras 1 h 30 de calentamiento, cuando el carbonato potdsi-

 co ba desaparecido ﬁracticamente; Tras refrigeracién a 702C se

eliminan por filtracidén las dltimas trazas de carbonato y se
éﬁaden a esta solucién 75 g de dicloro-2,5 isopropoxi-4 nitro-
benceno y se calienta bajo presién préxima a 1 bar a 1202C
durante 1 hora.

Tras refrigeracién hecia 202C se vierte la mezcla

reaccional sobre 130 cm} de agua fuertemente agitada.
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Tras ‘filtracién, Qavado Yy secado del precipitado sme
aislan 97,8 g de (nitro-2 cloro~4 isopropoxi-5 fenil)-3 ter-
ciobutil~5 oxadiazol-1,3;4 ona-2, P,F. = 1482C; las bandas
principales en sndlisis infra-rojo son: ' _
G=O:5,§/g - ATNO, : 6,55 ¥ Ty5/u = Ar =0-C & 7,9, - G(G‘H3)2_.3
: 7,2 - 7,%/u. _

b) En un gutoclave de 500 o’ se. cargan 18,95 g de
(nitro-2 cloro~4 isopropoxi-5 fenil)-3 terciobutil-5 oxadiazol-
~-1,3,4 ona~2, en una mezcla de 105 e’ de etanol Yy 0,5 omS de
écido acético y 0,947 g de niquel Raney. La hidrogenacién se
efectia a 802C bajo 20 bares (duracién de la reaceidén: 25 mn).

Tras refrigeracién y purga por nitrégeno se elimina
el cataligador por filtracién.

‘El disolvente se evapora“y el residuo sélido se re- -
cristaliza en ciclohexano (100 om3).

Se obtiene 16,5 g de (amino-2 cloro-4 isopropoxi-5
fenil)~3 terciobutil-5 oxadiazol-1,3,4 ona-2 que funde a 862C,

Ias bandas principales en IR son las siguientes:

M, : 2,9 ¥ }/u -C=0: 5,6§/u - Ar 0-C @ 8,15/u

-G(CH3)2_3 H 7’2 el 7,3/‘1 _.@-NHZ H 6,20/&

¢) Ia suspensgién de clorhidrato obtenida a partir
de 18 g de (amino-2.c10;o-4 isopropoxi~5 fenil)-3 terciobutil—Sr
oxadiazol-1,3,4 ona~2 y de 36,8 cm’ de doido clorhidrico (d =
1,18) se trata a 02C bajo buenz agitacibén por una solucién de
4,2 g de nitrito s6dico en 10 cm3 de agua.

La maese homogénea se mantiene bajo’agitacién a 02C
durante 3O minutos y a continuacidén se vierte en.una solucidén

de 5,5 g de cloruro cuproso en 14 cm> de doido clorhidrico
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d =1,18 y 14 cm? de agua a 409C,

Tras enfriamiento a temperatura ambiente, el preci-
pitado obtenido se filtra y se lava con agua hasta neutrali-
dad.

Tras secado & pego constante el producto obtenido
(17,2 g) se recristaliza en una mezcla agug/alcohol al 20 %
de ague. Se recuperan de este modo 14 g de (dicloro-2,4 iso-
propoxi-5 fenil)-3 ﬁeroiobuﬁil—5 oxalliazol-1,3,4 ona-2 PF =
879C; la estructura estd confirmeda por el andlisis infra-rojo,

|
bandas principales en IR:

|
)
!
|
|

C =02 56m~ 0(CH3) 0,3:7,2F T,3m = ArO-C:B/u

El dicloro-2,5 isopropoxi-4 nitrobenceno de partida
puede obtenerse de la forma giguiente° ‘

45,2 g de tricloro-Z 4,5 nitrobenceno en solucién en
50 cm§ de isopropanocl se tratan e 5090 bajo buena agitacidén
por 21,5 g de isopropilato prtésico en 90 cm3 de isopropanol
(duracién de la colada: 1 hora). Se mentiene bajo sgitacién
aun 30 mimutos, Tras neutral?zacién con dcido acético se re-
frigera. . ;

El precipitado asiﬁobtenido se filtra, se lava con
agua y & continuacidén se seca,

Se recuperan de esta forma 37 g de isopropoxi-2
dicloro-4,5 nitrobenceno, - '

El resto del produbto de reaccifn se somefe a una
destilacién fraccionada. Se obtienen de este modo 7 g de
dicloro-2,5 isopropoxli-4 nitrobenceno, Eb0,25 = 1052C.

El trieloro-2,4,5 nitrobenceno que funde a 592C pue-

de obtenerse por nitracién directa del tricloro-1,2,4 benceno.




3.

10.

15.

20.

Descrite suficientemente 1a'naturaleza del invento,

asl como la manera de realizarse en la préctica, debe hacerse

constar que las disposiciones anteriormente indicadas son sus-
ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren su
principio fundamental. También se hace constar que el invento
corresponde a dos solicitudes de patente presentadas en Fran-
cia con los nimeros y fechas siguientes: 69 27227 de 7 de agos-
to de 1969 y 70 12389 de 6 de abril de 1970, acogiéndose por
lo tanto a los beneficlos que conceden log Convenlios Interna-
clonales en vigor, siendo 1§ gue constituye la esencia del
referido invento por lo.queése solicita Patente de Invencién
por 20 afios en Espafia, sobre: PROCEDIMIENTO PARA 1A FPREPARA~
CION DE FENIL-3 TERCIOBUTIL§5 OXADIAZOLONAS-2; caracterizén-
dose por lo siguiente: ; '

1.= Procedimiento gara 1la preparacién de fenil-3
terciobutil-> oxadiazolonasjz de férmula general:

1

‘ R
NT—N—
(Ey0),0l ] /L’o g

i
|
l
1

en la que R representa un dtomo de hidrégeno ¢ un radical
alguiloxilo que contenga de§1 a 4 4dtomos de carbono, caracte-
rizado porque se hace reacclonar un halogenonitrobenceno de

férmulas generales:

i
'

N0, | NO
R K

C1 i o1

y




5.

15.

!
}-16-

.. 382565

’en las que R se define como Frecedentemente ¥ X represents

un dtomo de halégeno, sobre Pna sal alealina de la tercio-
butil-5 oxadiazol-1,3,4 ona-? eventualmente preparade in situ,
con el fin de'qbtener uh pr%&ucto de.férmiles generales:
. - !
i

N—N NO 2

(330)3c_l . J=o N

R

NN C1

(en3)3éJ'\o )=0

N02

en las que R se define como brecedentemente, y a contimacién
se reduce el agrupemiento nitro en agrupsmiento amino y final
mente se reemplaza el agrupamiento amino por un Atomo de cloro
por accién del cloruro cuproso sobre la sal de diazonio co-
rre5pondieﬁte. J

2.~ Procedimientq para la preparacién de fenil-3
terciobutil~5 oxadiazolonas-2, tal y como gqueda sustancialmen-
te descrito en la presente Memoria, |

Esta Memoria consta de 16 hojas escritas a miquina

por una sola cara. o ™

. -3 ENE 1973
Madrid, -

RHONE-POULENG, S.A.

L. GOMEZ ACEBO Y MODET

g #» . Flrmodar Le Gaeta Facofinduy
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