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PATENTE DE INVENCION

MEMORTIA DESCRIPTIVA
sobres

"Procedimiento de fabxicaciép de productos

" fungicidas y fungostdticos®.

SOLICITANTE: Société SOFLAGEM, entidad fruncesa, domiciliada en
72 Champs ilysées, Paris, Francia.

Ie presente invencién se releciona con un
nuevo procedimiento de preparacién de productos fungicie
das y fungostdticos; por condensacién de dist‘enoles con
anines arométicas o de naturaleza aromdtica,

5‘, Log productos obtenidos seglin el procedimiento
objeto de la presente invencidén, son del tipo difenilamins
hidroxilada y responden & la férmule general siguiente
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en la que los custro dtomos de hidrbgeno libres del
nfdcleo bencédnico pueden sustituirse , o no, por unos
grupos =-CH, =0CH3, -0 Alquilo, =COOH, -C00 (Alquilo) =
0 =Alquilo~, o por un halbgeno; un oxhidrilo QH se mlla
siempre, segun se ha representedo, en posicidén orto, meta
o para; siendo R un radical aromético o heterociclico
de naturaleza aromética, como por ejemplo, del tipo
tienilo o tiacilo.

kstos productos, obtenidos segin la inven-
c¢ibén, poséen propiedades fungostét}caa elevadas y acciones
fungicides més o menos importentes,

¥l procedimicibo objeto de 1la presente inven-
cién, consiste an hacer reaccionar en condiciones de
temperatura y de pred 6n, adeptadas a lcs componentes,
un difenol, tal como la resorcina o sus homélogos, con
eminas aromédticas o de naturaleze aromédtica, en mresencia
de un catalizador tal como el cloxuro de calcio, el
cloruro de cinc, u otros agentes de condensacién apropiae-
dos, después en arrastrar con vapor de agua los productos
que hayan escapado a la reaccién lo cual pemite recoger
directamente el producto de reaccidn, del tipo difenil-
amina hidroxilada y purificarle eventualmente por un
medio cldsico, como por ejemplo, por disolucibén y recris-
talizacién en un disolvente conveniente;

El invento se comprenderd con mds fucilidad
de la lectura de la descripcibn detzllada gue sigue de wn
ejemplo no limitativo del modo de ejecucién del procedie
miento objeto de la invencidn para la obtencién de meta-
hidroxidifenilamina por condensacién de amilina y de

resorcina,



fn wn autoclave de acero (o mejor de acero
inoxidable) provisto de medios de calefaccidn y de
refrigeracién ugi como de un dispositivo de agitacién , ¥y
. de copacidad conveniente, se introducen 82,500 kg, de
45, regsorcina y 279 kg, de anmilina lo cual corresponde & una
rcelacidén molecular de 1 molécula de resorcina por 4
moléculas de anilina, pero esta relacién no es critica.
El conjunto se reduce al egtado de masz fluida por calefac-
cibén con sgitacién a una temperatura de unos 1209;
50Q. Se vén introduciendo poco a voco 190 kg. d8 cloruro de
calcio anhidro y pulverizado, @ la vez que se continta
la agitacibn, perc reduciendo el calentamiento en razbén
de la formacidn exotérmica de un complejo clorurado de
‘ calcio - anilina. Se cierra después el autoclave y se
55, aunenta el calentamiento de modo que se alcance en la
megcla reaccional, una temperature superior a 2502 ¢,
sin exceder d@in embvargo 3002 C. Iag condiciones reaccio=
nales descritas en el presente ejemplo, sithan la tempe=-
ratura 6ptina a unos 270-2802 C. Se mantiene esta tempe~
60. rature duraente 8 horas en el curso de las cusles la
presl én se vd elevando poco & poco en ol autoclave pare
alcungzar finalmente unos 15 kg./cm2. Después de refrie
geracibén la mezcla reacciontl se somete a un armastre
por vepor de sgus que permite recuperepfa enilina que no
65, ha entrado en reaccidén. Ia masa de producto gue no ha
podido ser arragtrede por el vaporlde egua, se lava
con agua a 40¢ C., desués se seca, El producto se purifica,
por Gltimo en las mejores condiciones volviendo a tratar
la mesa con benzol; haciendo pasar la solucidén asi obtenida
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Se obtiepe finalmente 220 Kg. de un producto que destila
a 2102 C, en vaclo de 5 milimetros de mercurio.. La meta-
hidroxidifenilamina asi obtenida es muy purs, de un color
ligeramente ocre, y que puede reducirse fhcilmente a
polvo fino por trituracidn, para utilizarse directamente
cano tal parz las diversas utilizaciones,

kn el procedimiento descrito anteriormente,
el agente de condensacidén es el cloruro de calcio, en el
que la proporcidn indicade no es critica, aun cusndo
corresponde & un udximo de rendimiento. Se puede reeom=
plazar el cloruro de calci‘o por cloruro de cinec, obteniene
do un rendimi¥e nto idéntico.

Las mismas condiciones reaccionales pueden
realizarse para redcciones de condensaciones andlogas,
obteniéndpse productos que respondan & la fémula general
entedicha, Asi, pues, se pueden realizar,por ejemplo,
condensaciones resorcina«~toluidina o xilidina,
resorcina-cloranilina, etcs...

Tos productos fungicidas y fungostéticos
obtenidos por un procedimiento segin la invenciébn,son
muy particularnente Gtiles pare la proteccidn de productos
citricos antes y desmés de le recoleccién; tienen igusl-~
mente utilizacibén importante pare la proteccibén de los
vegetales y ¢n general, en las condiciones de calor y de
humedad méds duras. lstos productos presentan ademéds,
una ausencie total de toxicidad, una' gran facilidad de
fijacidén y we excelente permanencisa.

Un modo de utilizacién preferente,pero

no limitativo, de los productos fungicidas y fungostdticos,

obtenidos por un procedimiento segin la invencién,consiste
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en cmpastar el producto tritwredo con un enulgador y un
poco de agua, despuds en incorporar por trituracién la
pasta asi obtenida en un soporte tal como keolin, un
caseinato,etc... L1 material asi obtenido se dispersa con
facilidad en &gua en lag proporciones deseadas pers las
aplicaciones en el momento de su anpleo.

Se sobrentiende que la invencién no se
limita al ejemplo descrito y a los productos particularmente
citados, que pueden interpretarse fdcilmente y cambiarse
por expertos técnicos, sin salirse por ello del frea
de la invencién que abarca todo procediniento de fabrica-
cién de producto Pungicide o fungostdtico que permite
reaelizar la condensacibén de difenoles con sminas aromdticas
o de naturalega aromitica,

N o T A

Descrita suficientemente la ntauraleza del
invento,asi como la maners de realizarlo en la prédctica,
debe hecerse cangtar gque las disposiciones amberiormente
indicadas son susceptibles de modificacliones de dstalle,
en cumnto no alteren su principio fundamental, Tembien
gse hace constar que el invento corresponde & una gsolicitud
de patente pxesentalda. en Francia con fecha 12 de Septiem=-
bre de 1955, n% 698.858, acogiéndose, par lo tinto a los
beneficios gue conceden los Convenios Internacionales
en vigor y siendo lo que constituye la esencie del mismo
¥y por lo que se solicite Patente de Invencién, por 20
atios en Bspafiat "Procedimiento de fabricacién de productos
fungicides y fungostdticos"; carecterizéndose por lo
siguiente:

12.- #rocedimiento de fabriczcibén de productos
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fungicidas y fungostdticos, del tipo diferdilanina hidroxiladas
por condensacién de difenoles con aminas saromdticas, o de
naturaleza aromdtice, caracterizéndose porque se hace
reaccionur, en condiciones de temperatura y de presién
adaptadas a log reactivos presentes, uno o varios
difenoles con une o varias aminas armiticas o de natura-
leza aramidtica, en presencia de un agente de cmdensacibn
conveniente, eliminando despuds logfroductos que hayan
escapado a la reacciébn, para recoger directamente el
producto de reaccidén que es del tipo difenilamina
hidroxilada y qué después se puede, eventualmente purificar
con facilidad por uno de los procedimientos conocidos.

29..- Procedimiento, segun lo esgpecificado en
la reivindicacién 1%, caracterizéndose porque «1 agente
de condengacibn es un cloruro y mds particularmente cloru-
ro de calecio o cloruro de cince.

32,~ Procedimiento, segln lo especificado en
las reivindicaciones 1% o 28, caracterizéndose porgue lsa
eliminacién de los productos que hayan escapado a la
reaccibén se realiza mediante un arrastre con vapor de
Bgus .

49‘.- Procedimiento, segln lo especificado
en las reivindicacigﬁzg ,ogziacterizéndose porque pare
la obtencién de meta-hidroxi-difenilamina fungicida y
fungostltica, se condensa la resorcina y la anilina segin
queda descrito en las reivindicaclones 1, 2 o 3.

52, Procedimiento, segun reivindicucibn
42, caracterizéndose porque la rssorcina se pone en
Presencia de anilina en lsa proporcié{n de 1 molécula de

regorcina por 4 moléculas de anilina,
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69..- Procedimiento, segun reivindicaciones
48 y 528, caracterizdndose porque se mantiene la masa
remcional duraite 8‘ horas a una temperature comprendida
entre 250 y 3002 C, a la vez que se deja que la presién
se eleve hasta unos 15 kg./cm2.

72 .- Procedimiento de fazbricacién de productos
fungicidas y fungostdticos; tal y como quedz substencial-
mente descrito en la presente memoria, que consta de

siste hojas escritas a mAquina por una sola cara,.
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