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MEMORTIA DESCRIPTIVA
sobre:
"Procedimiento para la obtencidn de nuevos compuestos

#de aroiletileno,

SOLICITANTE: C I B A, Société Anonyme,
domiciliasda en Basilea, Suiza.
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El objeto de la presente invencidn es la obtencién
de etilenos < -aroilo- P-triclorometrlicos de la férmula
Cl
R—CO—OH#CHFC{;icl
5, T
En ella representa R un radical de arilo , con por lo menos
un gtomo de haldgeno. El micleo arflico puede ademds llevar
eventualmente radicales alquilicos.
Jos8 nuevos compuestoéﬁienen efecto bacteriostdtico

10. ivfungistétioo ¥y pueden aplicarse como agentes de desinfeccidn
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0 tambien en concepto de remedios contra enfermedades produ-

cidas por hongos. Particularmente valiosos son: etileno
ot ~ (p=fluor-benzoilo )- P-triclorometilico; etileno o =(2=
metilo-4~fluor~benzoilo )- 3-triclorometilico; etileno
ot =(354~dicloro-benzoilo )~ p-triclorometilico; etilenosc-(2,5
dlcloro~benzoilo )~ 3—triclo}ometilioo y etileno -~/ 4~-cloro-
naftoilo-(1)/- p-tri clorometflico.

Los citados aroliletilenos se obtienen , si se
pone en reaceidn una cetona aroilo-metilice, cuyo nidcleo
arflico contiene por lo menos un dtomo de halégeno, con
tricloracetaldehido o con uno de sus derivados funcionales,
formando al mismo tiempo, o bien en proceso subsiguiente, le
agrupacidén tricloretilénica.

Ia reaccién con tricloracetaldehido, o con sus deri
vedos funcionales, se realizes preferentemente en presencia
de un diluyente y eventuslmente de un agente de condensg-
cidén, particulermente sn presencia de gcido mético glacial
¥y tal vez de acetatos. Ia formacidn de la agrupacidn etilé-
nica serd distinta segin se parte del aldehido o de sus
derivados funcionales. Caso de condensarse con el aldehido,
ée desdobla al mismo tiempo o pos¥riormente agua, form#£ndose
el doble enlace deseado., Si se emplea, por otra paerte

pere la reaccidn,por ejemplo un acetal, entonces la forma-—

‘cidn del enlace doble se verifice con desdoblamento de

elcohol.

La proteccidn de la invencidn alcanza tambien
aquella variante del procedimiento en la gque se parte de
un compuesto susceptible de ser obtenido como producto
intermedio, realizando después las restantes fases del

procedimiento.
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En los siguientes ejemplos se describe la inven-

cién con mds detelle, existiendo entre parte en peso y
parte volumétrica la misma relacidén que rige entre gramo y
centimetro cUbido, indicdndose las temperaturas en centi-
&rados,
EJEMPLO 1. _
31 partes en peso de p~cloro~acetofenona y 30 partes
en peso de cloral anhidro se calientan durante 20 horas hasta
la ebullicidn, en presencia de 15 partes vol, de dcido
acético glacial. Después de evaporar en el vacfo, a 100#2 C.,
los productos voldtiles, cristaliza el etano <L -—{p-cloro-
benzoilo)-vP-oxi-P-triclorometilico, gque funde a 118-1192 C.
10 partes en peso de este producto se disuelven en 100 partes
vol. de dcido sulfurico concentrado. Al cebo de dos horas
de reposo a 202 C., se vierte la solucidn de reaccidén
sobre agua helada, 8e recoge el producto sélido precipitado,
se lava con agua y se rscristaliza en alcohol etflico aproxi-
madamente al 90%. El etileno ol =(p-cloro-benzoilo )- p-triclore
metflicode la férmule _ :
0—<(::::>-CO—CH50HPCCI3

es amarillo pdlido y funde a 115 - 1162 C.
EJEMPLO 2,

La mezcla de 9'5 partes en peso de 3,4-dicloro-
acetofenona, 7'5 partes en peso de cloral anhidro y 8 partes
vol. de dcido acético glacial se mantiene hirviendo durante
40 horas. Después de evaporar en el vacfo sobre el bafio
Maria, se residuelve el residuwo en poco tetracloruro de
carbono, obteniendo el etano o=(3,4~dicloro-benzoilo )= p—ox&-P-:
triclorometilico en forms pura y que funde a 116-1172 C.

30 partes en peso de este producto se disuelven
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en 150 partes vol, de una mezclae compuegta de partes iguales
de dcido sulfirico concentrado y oleum al 24% ,dejando reposar
durante 6 horas aPOE C. Al verter la mezgla de reaccidn

sobre hielo, se separa el etilenocL-(3,4—dioloro-benzoilo)-}3-
tricloromet{lico de la férmula

01@ ~00-CH=CH-C01,
1

en forms de acelte que cristaeliza pronto., Se obtiene en
forma pura recristalizando en alcohol etflico, fundiendo
entonces a 66=672 C¢., siendo el rendimiento de unas 22
parteas en peso,

EJEMPIO 3. _

Partiendo de 19 partes en peso ds 2,5-dicloro-
acetofenona, 15 partes en peso de cloral anhidro y 16 partes
vol. de dcido acético glacial, se obtiene en forma andloga
a los ejemplos 1 y 2, el etanoo¢ ~(2,5~-dicloro-benzoilo )-,8-
oxi-triclorometilico. Permite su recristalizacién en hexano
y funde entonces a 101-1022 (.

16 partes en peso del producto intermedio asi
obtenido se dejan dentro de 80 partes vol., de dcido sulfirico
concentrado durante 3 dfas a 02 C. Despuds se vierte sobre

hierlo, se extrae el acelte precipitado con éter y se somete

el residuo etérico a la destilacidn en el alto vaclfo. EL

etileno «=(2,5-dicloro~benzoilo )= P- triclorometilico de la

~ férmule

—CO—CH&CH—COI3

destila a 145-150¢ C. a une presién de 0'l mm. Se solidifica en

forme cristaling y, despuds de redisolverlo en esencla de
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petrdleo, funde a 57-582 ¢. o
EJEMPLO 4. , " 9 7008

Partiendo de 59 partes en peso de p-fluor-aceto-
fenona, 64 partes en peso de cloral anhidro y 30 partes vol,
de dcido acético glacial, se obtienen 60-65 partes en peso
de etanoX = (p-fluor-benzoilo )= P-oxif P -tr:j.cloretili co que
funde a 94%4-952 (.

30 partes en peso de este producto, disueltas
en 150 partes vol. de deido sulfdrico concentrado, ddn
al cabo de 14 horas de reposo a 20¢ C, y después de verterlo
todo en agua helada, 24 partes en peso de etileno

¢~ {(p=fluor-benzoilo )~ p - triclorometilo de la férmula

7 N\>e(O-CH=CH-CCL
_../""‘“ 3

El nuevo compuestp funde, recristalizado en hexano, a
117-1182 C.

BJEMPLO 5.
Partiendo de 38 partes en peso de 2-metilo=4-

fluor-acetofenona, obtenida partiendc de m-fluortoluol y
anhidrido acético en presencie de cloruro de sluminio, 38
partes en peso de clorel anhidro y 20 partes vol.de dcido
acético glaciel, se obtiene el etano ol-(2-metilo-4=fluor-
benzdilo)-p-oxi— I@- triclorometilico que funde a 103-1058 ¢,
30 partes en peeo de este producto se mezclan con
21 partes en peso de pentdxido fosfdrico y sev callienta durante
1 hora & 1102 ¢, Despuds de enfriar se absorbe la mezclas de
reaccidn en 100 partes vol., de alcohol etflico y se vierte
en ague, Bl producto aceltoso que se separs se extree con
dter, sometiéndolo a la destilacidn después de evsporar el

disolvente, El etileno ™~ (2-metilo-4-fluorbenzoilo )= p =-triclo=

rometflico de la fdérmulas
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destila a 120-122e @, ¥y 0'057mm. de presidn en forme de
aceite débilmente amarillo.
EJEMPLO 6,

25 partes en peso del producto aditivo de clorsal,
de 4—cloro—l—acetilo-naftalina (funde a 92-932 ¢, en hexano
Y se obtiene en forme andloge & los otros ejemplos), se
amesan con 25 partes en peso de pentéxido foefdérico y se
calientan durante 2 horas sobre el bafio Marfa. Despuds de
enfriar se disuelve la mezcla en 150 partes vol, de alcohol
etflico en caliente y se agrega poco a poco agua, haste
que emplece a separarse el producto de reaccidén., Al
enfriar decanta el etileno «-/J-cloro-naftoilo-(1)7-p-triclo-

rometilico de la férmule

O—CH=CH-0013

R
L

Cl

en forme pura y cristalina, fundiendo a 75-768& C,
EJEMPLO 7.,

De una menera andloga como en los ejemplos
anteriores, se pueden tambien obtener los siguientes

etilenosa(-aroilo-ﬁ—triclorometilicos:

Br—<?1_j$>-co—CH=CH-0013 Punde & 119-1202 C.

Jb<:::::}—GO-CH=CHF0013 Punde & 111-1122 C.
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Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
asl como la meners de realizarlo en la prédctica, debe hacerse
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son suse—
ceptibles de modificaciones de detalle, en cuanto no alteren
su principio fundamental, Tambien se hace constar que el
invento corresponde a una solicitud de patente presentads en
Suiza, con fecha 20 de abril de 1950 n2 55731,acogiéndose,
por lo tanto, a los beneficios que conceden los Convenios
Internacionales en vigor y siendo lo que constituye la
esencie del referido invento y por lo que se solicita Patente
de Invencidn,por 20 afios en Espafia: " Procedimiento para la
obtencidén de nuevos compuestos de aroiletileno®; caracteri-
zdndose por lo siguiente:

12,= Procedimiento para la obtencidn de nuevos
compuestos de aroiletileno, caracterizdndose porque se pone
en reaccidén una cetona aroilo-metilica cuyo ndcleo arflico
contiene por lo menos un stomo de haldgeno, con tricloracetal—
dehido o ocon uno de sus derivados funcionales,formando al
mismo tiempo,o bien en proceso subsiguiente, la asgrupacidn
tricloretilénica.

22,= Procedimiento,segun reivindicacidén 12, carac-
terizdndose porque se utiliza en concepto de materia prima
la p-fluor-acetofenonsa,

38,= Procedimiento segin reivindicacidén 1l#,carac-
terizdndose porque se emplea como materia prima la 2-metilo-4-
fluor-acetofenona,

482,.= Procedimiento segun reivindicacidén 1l&, carac=-
terizdndose porque se emplea como materia prima la 3,4~dicloro-

acetofenons,
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52.= Procedimiento segiin reivindicacion le,
caracterizado porque se emplea como materia prima la 2,5~

dicloro-acetofenonsa.
62,= Procedimiento segun reivindicacidn 18,

caracterizado porque se utiliza en concepto de materia prima i
4~cloro-l=acetilo-naftalina,

T9.= Procedimiento,seguin reivindicaciones 12 - 68,
caracterizado porgue en una variante de dicho procedimiento
se parte de un compuesto que se puede obtener como producto
intermedio, realizando después las fages restantes del
procedimiento,

88,= Procedimiento para ls obtencidn de nuevos
compuestos de aroiletileno; %tal y como queda substancialmente
descrito en la presente memorie, que consta de ocho hojas
escritas a mdquina por una sola carg,

Madrid, ?\*{MAR‘«gs\
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