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Wedtug Th. Zincke'so (Berichte der
deutsch. chem. Gesellsch. 21, 1888, 2724)
ma powstawaé czterochloro- 2 -amino- 1 -
oksybenzen w wyniku chlorowania chloro-
wodorku 2-amino-I-oksybenzenu w lodo-
watym kwasie octowym. Badania wyka-
zaly jednak, ze analizowany produkt nie
stanowi substancji jednolitej, lecz ze jest
to mieszanina chlorowodorkéw o-aminofe-
noléw o rozmaicie wysokim stopniu chlo-
rowania. Zincke mie otrzymal wigc cztero-
chloro-o-aminofenolu. Bures i Havlinova
opisuja (C. 1929, II, 1403), ze czterochlo-
ro-o-aminofenol otrzymuje si¢, jako pro-
dukt uboczny, przy zmydlaniu czterochlo-
ro-acetylo-6-anizydyny zapomoca lugu so-

dowego. Na podstawie znanej literatury nie
mozna bylo opracowaé technicznego spo-
sobu otrzymywania czterochloro-2-amino-
1-oksybenzenu.

Obecnie stwierdzono, ze 3, 4, 5, 6-czte-
rochlorowco-2-amino- /-oksybenzen mozna
otrzymaé z bardzo dobra wydajnoscia i o
doskonalej czysto$ci sposobem technicz-
nym, przeprowadzajac latwodostepny 3, 4,
6-tréjchloro- 2 -amino- 1 -oksybenzen przez
dziatanie fosgenem w odpowiedni oksazo-
lon, ktory mastepnie przemienia si¢ przez
chlorowcowanie, np. chlorowanie lub bro-
mowanie, w dwuwodorek (2, 3)-2-okso-4,
5, 6, 7-czterochlorobenzoksazolu wzglednie

dwuwodorek (2, 3)-2-okso-4, 5, 7-tréjchlo-
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10 - 6 - bromobenzoksazolu, i zmydlajac
wreszcie pierscieri oksazolowy. W ten spo-
sob otrzymuje si¢ 3, 4, 5, 6-czterqchloro-2-
amino-1-oksybenzen wzglednie 3, 4, 6-tréj-
chloro- 5 -bromo- 2 -amige- 1 -oksybenzen.
Otrzymane substancje guza jako produkty
posrednie do wytwarzania barwnikéw i
preparatéw farmaceéutycznych,

Przyktad 1. 42,5 czesci wagowych 3,
4, 6-tréjchloro-2-amino-1-oksybenzenu roz-
puszcza si¢ w roztworze 8 czesci wagowych

statego wodorotlenk sodowego. w 1600

czegsciach wagowych wody, a nastepnie
do wytworzonego - roztwory doprowadgza
si¢ w temperaturze ° — 5°C fosgen dopé-
ty, az wzieta probka nie daje sie juz
dwuazowaé, Wydzielony dwuwodorek (2,
3)-2-okso-4, 5, 7-tréjchlorobenzoksazolu od-
sacza si¢ zapomocy pompy ssacej i prze-
mywa woda. Otrzymana paste rozpuszcza
si¢ na cieplo w roztworze 18 czgsci wago-
wych weglanu sodowego w 1150 czesciach
wagowych wody; nastepnie do otrzymane-
go roztweru wprowadza sig w {emperatu-
rze 20° — 25°C chlor gazowy az do kwa-
$nego odczynu przy prébie na kongo. Pod-
czas chlorowania wydziela si¢ produkt
reakcji. Po ukoficzeniu chlorowania pro-
dukt reakcii ogrzewa si¢ w ciagu jednei
‘godzmy do 80° — 85°C, poczem dodaje
taka ilosé weglanu sodowego, aby papierek
'tak zwany ,brylantowy" zostal zabarwiony
na kolor mocno czerwony; nastepme do-
daje sig 5 czgsci wagowych krystalicznego
sigrczynu sodowego, miesza w ciagu mniej
wigcej. Y4 godmny, a nakoniec przesacza.
Otrzymany przesacz zakwasza si¢ ma cie-
plo do ‘slabokwa.épegq o;lczynu przy pré-
bie na kongo, a wy521elony przytem dwu-
'wodlo;refk (2, 3) -2-okso-4, 5, 6, 7-czterochlo-
nqbgnzoksa}zoly odsqcza si¢ zapomoca
pompy ssacej.

' Qtr;ymany z'wma,z,ek gotu;e si¢ razem z
rogtyworem 28 czesci wagcwych statego
wqglp;qtlg.nku sodowegp w 750 czesciach

wagowych wody w ciagu dwéch godzin
pod chlodnica zwrotna. Ciecz reakcyjna
zakwasza sie kwasem solnym do stabo-
kwasnego odczynu przy probie na kongo,
a mastepnie ogdsacza zapomoca pompy
ssacej wydzielony 3, 4, 5, 6-czterochloro-2-
amino-1-oksybenzen, przemywa go i suszy.
Wydajnosé otrzymanego zwiagzku wynosi
44 czeséci wagowe — 909% ilosci teoretycz-
nej w stosunku do uzytego tréjchloro-2-
amino- 1-oksybenzenu.

Przyklad II. Dwuwodorek (2, 3)-2-
okso-4, 5, 7-tréjchlorobenzoksazolu, otrzy-
many wediug przyktadu I z 42,5 czesci wa-
gowych 3, 4, 6-tréjchloro-2-amino-7-oksy-
benzenu, rozpuszoza si¢ na cieplo w roz-
tworze 18 czesci wagowych weglanu sodo-
wego w 1150 czeéciach wagowych wody.
Nastepnie do roztworu dodaje si¢ kroplami
35 czesci wagowych bromu, po dwéch go-
dzinach ogrzewa do 85°C i postepuje da-
lej wedlug przyktadu I. Otrnzymany dwu-
wedorek (2, 3)-2-okso-4, 5, 7-tréjchloro-6-
bromobenzoksazolu (o pupkcie topnienia

266°C) zmydla si¢ wedlug przyktadu I i
otrzymuje z dobra wydajnoscia 3, 4, 6-
tréjchloro - 5 - bromo - 2 - amino- 1 -oksy-
benzen.

Zastrzezenie patentowe.

Sposéb wytwarzania 3, 4, 5, 6-cztero-
chlorowco- 2 -amino- ! -oksybenzenu, zna-
mienny tem, ze 3, 4, 6-tr6jchloro-2-amino-
1-gksybenzen przeprowadza sie zapomoca
fosgenu w oksazolon, ktéry przez chlorow-
cowanie przemienia si¢ w dwuwodorek (2,
3)-2-okso-4, 5, 6, 7-czterochlorowcobenzo-
ksazolu, poczem zmydla sie pierscieri oksa-
zolowy.
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