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Forma objeto de la presente invencidn un proce-

dimiento paras la obtencidén de tiofenos F,pﬂp-tricloretilideno-

acetflicos, de la férmula L1
o

R-CO~CH=CH-GZ—C1

cl

donde R representa un radical de tiofeno, sustituido o né;
dicho redical puede tener,por ejemplo, ante todo un gtomo
de haldgeno, asimismo grupos oxl o marcepto, eterizados o©

esterificadosz, o bien radicales de alquilo;

Los nuevos compuestos poséen un efecto Dbacteriostd-
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tico o fungistdtico y pueden aplicarse como agentes de desin-
feccidn, o tambien de remedios contra enfermedades causadas
por hongos. Particularmente valioso resulta el 2-( P,qu-
tricloretilidenacetilo )=5-cloro-tiofeno.

Ios citados compuestos se obiienen , si se pone
en reaccién un tiofeno acetilico con tricl-acetaldehido o
con uno de sus derivedos funcionales,formsndo al mismo tiempo,
0 en proceso subsiguiente, la agrupacién tricloretilidensceti-
lica.

Ia reaccidn con tricloracetaldehido, o con sus
derivados funcionales, se realiza preferentemente en presen-
clia de un diluyente y eventualmente de un agente de conden-
sgeidn , particularmente en presencia de gcido acético glacial
¥ eventualmente de acetatos. Ia formacidn de la agrupacidén

de acetilideno resulta distinta, segiin se parts del aldehido
o0 de sus derivados funcioneles., 8i se condensa con el
aldehido,entonces, al mismo tiempo o posteriormente queds
desdoblada el agus, formdndose el deseado enlace doble.

Si por otra parte se emplea para la reaccidn por ejemplo un
acetal, la formacidn del enlace doble, se efectie con
desdoblamiento de alcohol,

La proteccidn de esta invencidn abarca tambien
aquella modificacidén del procedimiento, durante la que se
parte de un compuesto gue se puede obtener como producto
intermedio, realizando despuds las fases restantes del pro-
cedimiento,

Se describe la invencidn con mds detalle en los
giguientes ejemplos, donde existe entre parte en peso y
parte volumétrica la misma relacidn que rige entre gramo

¥y centImetro cubico, indicdndose las temperaturas en centigra-
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EJEMPLO 1. 1L3£¥1
224 partes en e 2-acetilo-t10feno se

calientan durante 30 horas a 1002 C., con 25 partes en peso-
de cloral anhidro y 3 partes vol, de dcido acético glacial.
Yegpués se elimina el exceso de cloral, el dcido acético
élacial ¥y 8l 2-acetllo-tiofeno no transformado, mediante
destilacidn en el vaclo. Se recristaliza el residuo solidi-
ficado en esencia de petroleo, obteniendo 2-tricloroxietil-
acetilo-tiofeno que funde a 109%2 C.

1 parte en peso del tiofeno tricloroxietile-

acetflico asf preparado, bien mezclado con 20 partes en

- peso de pentdéxido fosfdrico, se calienta en un recipiente

cerrado durante 1 hora a 1002 C. Despuds se agregan a

le mezcla de reaccidn, refrigerando mediante mezcla de hielo

y sal comin, 200 partes en peso de hielo, se filtra por
aspiracidn separando el precipitado negro y se obtiene,

desde esencia de petrdleo hirviendo, el.2—(p,P,p—tricloretili-
deno~acetilo )~tiofeno en forme de cristales amarillentos gque

funden a 632 ¢,, teniendo la férmula

(J o -
H

M-o-cu=cH-cC—c1
0 \cl

EJEMPIO 2.

8 partes en peso de 2-acetilo=5-bromo=-tiofeno se
calientan durante 40 horas a 1102 C., con 10 partes en
peso de cloral anhidro y 3 partes vol, de dcido acético
glacial, $Se separa por destilacidn en el vacfo el cloral

¥ el dcido acético glacial y en el alto vacfo el 2-acetilo-g.

bromo-tiofeno no transformado, cristalizando el resfduo



‘4—

en esencia de petrdleo hirviendo. 1 parte en peso del

2-tricloroxietilacetilo~5-bromo-tiofeno asi obtenido, que

funde a 952 C., se meécla en un recipiente cerrado con

10 partes en peso de pentdxido fosfdérico, calentando durante
T5. 14  horas a 1002 C. Se agregan,refrigerando, 100 partes

‘ en peso de hielo y se absorbe el aceite que se pracipita
en mucho éter. El residuo etérico se recristaliza en
esencia de petroleo hirviendo, obteniendo el 2—(P7ﬁ78-

tricloretilideno-aoetilo )-5«bromo-tiofeno, de la férmula

80. cl
Br- H:;:B-‘g-OH=CH-Gf£E?Cl
o] cl
en forma de cristales débilmente amarillos que funden a
742 C,
85. EJEMPIO 3. ’

10 partes en peso de 2-acstilo-5-cloro-tiofeno
se calientan durante 40 horas a 1102 C., con 25 partes en
peso de cloral anhidro y 5 partes vol. de dcido acético
&lacial., Se separa mediante destilacidn en el vacio el

0. cloral, el dcido acédtico glacial y 2-acetilo-5-clorotiofenc
¥ se cristaliza el residuo aceitoso en esencia de petrdleo.

4 partes en peso del 2-tricloroxietilacetilo=5-
cloro-~tiofeno asf obtenido, que funden a 852 C¢,, se
calientan durante 1 hora a 1002 C., con 25 partes en peso

95, de pentdxido fosfdrico. Despuds de enfriar, se agregan 100
partes en peso de hielo y se extrae el aceite precipitado
con mucho éter. Despuds de eveporar el disolvente, se
obtiene, mediante recristalizacién del residuo en esencia
de petrdleo, el 2-(P,P,P-tricloretilideno-acetilo)-5-

100, cloro-tiofeno, de la férmula:



Y

105,

1l10.

115,

120.

125,

130.

Cl—]:;ji g—CH#CH—O:::gl

en forma de cristales amarillentos que funden a 782 (.

N O T A

Descrita suficientemente la naturaleze del

invento,asl como la manera de realizarlo en la prdctica,
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente
indicadas son susceptibles de modificaclones de detalle, en
cuanto no alteren su principio fundementel, Tambien se hace
constar que el invento corresponde a una solicitud de patente
presentada en Suilza con fecha 18 de abril de 1950, n2 55634,
acogiéndose, pof lo tanto, a los beneficios que conceden los
Convenios Internacionales en vigor y siendo lo que consti-
tuye la esencia del referido invento y por lo que se solicita
Patente de Invencidn,por 20 afios en Espafia: "PROCEDIMIENTO
PARA La OBTENCION DE NUEVOS COMPUESTOS DE TIOFENO"; carac—
terizdndose por lo siguiente:

12.= Procedimiento para la obtencidn de nuevos
compuestos de tiofeno, caracterizdndose porgue se pone en
reaccidn un tiofeno acetflico con tricloracetaldehido o
con uno de sus derivados funcionales, formando al mismo
tiempo , o en proceso subsiguiente, la agrupacidn tricloretili-
denacetflica.

2%,= Procedimiento segun reivindicacién ls,
caracterizdndose porque se emplean como materias primas
tlofenos 2-acetilicos,

32.= Procedimiento segin reivindicaciones 12 y 28,
caracterizdndose porque se emples como materia'prima el

2-acetilo~5-cloro=-tiofeno.
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42.= Procedimiento segun reivindicaciones 18 - 3,
caracterizdndose porque se parte de un compuesto que se puede
obtener como producto intermedio, realizando después las
fases aun restantes del procedimiento,

52,= Procedimiento para la obtencidn de nuevos
compuestos de tiofeno; tal y como queda substancialmente
descrito en la presente memoria, que conste de seis hojas

escritas a mdquina por una sola cara,

Medrid, 9 4 MAR 19054
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