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M O R IA  DESCRIPTIVA

que se presenta para un ir á  l a  so lic itud  

d e

E A I I H l ' E  DE  I N V E H O  I O Ns.
formulada e l  6 de Febrero da  1963, con e l  núm* 284.884

e n

E S  E A I  A 

por VEINTE años

TS f a nombre de NIPPON SODA KABUSIIKE XAISHA, entidad. 3apone-

* sa, establecida en Es 4». 2—citóme, Ote-macbi, Clilyoda^ku,

Tokyo, Japón, por:

MDN PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE HONQCAHB AMATOS 

ARILICOS N-SÜSTITDIDQS«

Este invento se re f ie re  a l  procedimiento de prepa 

ración de tionocarbamatos a r i l  N—sustitu idos, nuevos y  

ú t i le s .

Los nuevos tionccarbamatoa a r i l  N -sustitu ídos de 

5 este invento tienen l a  siguiente fórmula general:

Ar., -N-C—O-Aro
1 II
R S '

donde uno de lo a  rad ica les  Ar^ y Ar^ es  un rad ica l n a ft i lo  

sustituido o no sustitu ido por un sustituyente selecciona
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do de un grupo constituido por a leoh ilo  bajío, a lcox i ba jo , 

tiocianato , nitr^o, dimetilamino, h id rox ilo , halógeno y  al 
coxicarbañilo  bajo,, míen tra e  que e l  otro e s  un rad ica l c í 

c l lc o  seleccionado de un grupo constituido- por rad ica les  

fe n ilo  y  n a f t i lo  que están su stitu idos o no por uno, de 

lo s  sustituyentes seleccionados de un grupo constituido  

por halógeno, a le  ohilo ba jo , a lcox i b a jo , tiocianato,. n i­

tro , dimetilamino, h id rox ilo  y a lcox icarbcn ilo  b a jo , y

ad®aa£t R 68 1311 ra d ic a l hidrocarbonado que contiene menos 

de 13. átomos de carbono.

l o s  compuestos de este invento se preparan hacien ' 

do reaccionar c loruro  de tiocarbamoilo N -sustitu ído  con

feno l o a a f t o l .  l a  reacción se representa por l a  siguien­
te fóm ulat

+  H0-Ar2 -----------^  Ar1 -ir-0 -0 -A r2
o o ' H

20

30

En l a  foramla an terio r, A r^ , Ar2 y  r tienen l a  

misna sign ificac ión  dada a rr ib a .

EL procedimien to de preparación se d esc rib irá  más 

detalladamente con ejemplos p rác tico s  en lo s  que se demos 

t ra rá  que e s to s  productos, son u t i ie 3 para e l  tratamiento 

de in fecciones fungicas en l a  p ie l humana y para combatir 

hongos y bac te ria s  en p lan tas v ivas.

En l a s  explicaciones que se dan más adelante se 

verá claramaite lo  que se re iv in d ica  para este invento, 

lo s  ejemplos prácticos indican casos concretos convenien­

tes  para este invento pero se sobreentenderá que estos  

ejemplos prácticos se mencionan únieamm te como modelo de 

este invento y no lo  lim itan en modo alguna, puesto que,
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por l a  explicación .detallada de este Invento, lo s  exper- 

• tos en esta  técnica podrán fácilmente Imaginar v a r io s  cam 

bios y m odificaciones comprendidos dentro del e sp ír itu  y 

la s  reivindicaciones de este invento.

5 Sé ha encontrado por lo s  inventores presentes que

s se obtienen tionocarbamatos a r i l  H—sustitu idos no descri­

tos hasta ahora haciendo reaccionar c loruro de tiocarba- 

moilo N -sustitu ido  y una cantidad equimolar de fenol o 

n a fto l. l a  reacci ón se termina satisfactoriam ente usando 

10 un disolvente adecuado, ta l como agua, metanol, s t a n d , 

acetona o cloroformo, como medio.

Como: aceptor de l c loruro de hidrógeno conviene 

usar bicarbonatos de metal a lc a lin o , carbonatos de metal 

a lca lin o , h idróxidos de metal a lca lin o , h idróxidos de me- 

15 ta l á lca lin o térreo  o amina te rc ia r ia .

La temperatura de reacci ón debe estar comprendido 

entre 0# y lOOfiC, y e l  tiempo de reacción entre 10 y 120 

minutos.

Cuando se emplea agua como medio de reacción, e l  

20. producto buscado se separa a l  f in a l  de l a  reacción. Cuan­

do se usa un disolvente orgánico, e l  producto se obtiene 

en forma de un residuo só lido  por evaporación del d iso l­

vente después de completada l a  reacción.

E l producto de reacción se lava  con agua y se pu- 

25 r i f i c a  par re c r is ta liz ac ió n  con un disolvente orgánico

adecuado, t a l  como; acetona, a lcoho l, benceno, o te trac lo -  

ruro de carbono.

E l m aterial de partida para l a  reacción, es dec ir, 

e l  cloruro de tiocarbamoilo K -sustitu ido , se prepara ha<- 

30 eia ido  reaccionar d isu lfu ro  de b is (tiocarbam oilo  N -su s t i-
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tuído) con c lo ro » o haciendo reaccionar una secunda

r ia  con tiofosgeno.

Mediante experimentos de labo ra to rio , se ha demos 

trado que lo s  tionocarbamatos a r i l  N -sustitu idos san sus­

tancias ú t i le s  que tienen actividad terapéutica espec ífi­

ca contra infecciones m icéticas-de l a  p ie l ( t a l .  como « t i l  

co r ita s”) , y  fungicidas- a g r íco la s  ú t i le s  (por ejemplo en 

e l tratamiento del tizón del arroz; y l a  roña bacteriana

de l a  h o ja ).

Ejemplo. 1 * N—M etil—N—feniltionocarbamato de 2-naf

tilo ;

Sobre, una mezcla de 7,2 g r . de 2 -n a fto i, 2,0 g r . 

de hidróxido, sódico; 50 cc. de acetona y 5 ce, de agua, 

se afe.den 9,0 g r .  de cloruro de N-mati.l-IT-feniltiocarbar- 

m oilo, agitando. Después de terminada l a  adición, se ca­

lie n ta  l a  mezcla, a reflu jor durante 1 ,5  horas, se en fr ía ,  

y se v ie rte  en 100 c c ., aproximadamente, de agua f r ía ,  

con l o  cual se obtiene e l  producto buscado en forma de 

c r is ta le s  blancos. Hendimientos 12,4 g r . l a  r e c r is ta liz a  

clon desde etanol da agu jas  inco loras, p . f *  131- 1328C* 

Anal. Cale, para C^gH^NOSs N, 4-,70$, Encontrados H, 4 ,52$

Ejemplo 2* H -a lil-K -fen ilt io n o ca r  bernia t  o de 2—n a ft i  
lo

Sobre una mezcla de 16,6 g r . de 2-naftóxido sódico 

en polvo en 200 cc. de acetona, se añaden, 2 1 ,1  g r . de cío  

ruro de N—a l i l — H—■fenütioearbamoilo, agitando, y l a  aez— 

o la  se ag ita  a 40—45®C. durante 1  hora después de completa 

da l'a adición, l a  mezcla de reacción se en fr ía  y se v ie r ­

te en unos 200 oe. de agua f r í a  con lo  cual se separa la  

sustancia buscada en forma de c r is ta le s  d
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pálido» Rendimientos. 27,5 g r . l a  recrista lizac ion  desde 

nna mezcla de alcohol y acetona da agujas: de color amari­

l l o  pálido, p . f .  106-1078C.

Anal.Cale, para C20H17. N0S: *».. 4,39^. Encontrado: E,4 ,335b. 

Ejemplo 3» K-decil-N—feniltionocarbamato de 2-n a f
til©

Sobre 20. cc.« de solución etanólica de 0,23 g r , de 

sodio metálico, se: enaden 1,44  gr* de 2—nafto l y , sobre 

esta solución, se. agregan, a l miaño tiempo que se agita ,

3.1 gr# de cloruro de N-de e i l -E - fe n i lt i  ocarbam o lio . Des­

pula de terminada la  adición, se ag ita  l a  mezcla a 50-608 

C, durante 1 hora, se en fría , y se vierte en 50 cc« aproxi 

madamente de agua f r í a ,  con lo  cual se obtiene l a  sustan­

c ia  buscada en forma de crispíales blancos» Rendimientos

3.2 gr» l a  reerista lizac ión  desde una mezcla de alcohol y 

acetona da c r is ta le s  blancos, p .f »  92,5- 9480.

Anal.Cale* para C27H^F0S:R,3,34#. Encontrado: IT,3,43$.

Ejemplo; 4» R-me1&1-N - ( 1-n a ft í  1 ) tionocarbamato’ de 

4-c loro fen iIo .

IMa mezcla de 12,8 g r . de 4 -c lorofenol, 23,5 g r . 

de cloruro de N-me t i l -R - ( 1-n a f t i l ) tiocarbamoilo, y 5,3 gr. 

de carbonato sódico pulverizado en 150 cc. de m etiletilce  

tona se ca lienta a reflu jo , durante 2 horas, se separa e l  

disolvente por destilación , y se añaden sobre e l  residuo 

unos 200 cc. de agua f r í a ,  con lo  cual se obtienen 28,0 gr. 

de c r is ta le s  blancos» l a  recrista lizac ión  desde etanol da 

agujas incoloras, p . f .  1 1 5 ,5- 11680.

Anal.Cale, para C18514C1K0S¿R,4,28#. Ene an trad o: N, 4,22#.

Ejempl© 5. R -®etil—N—( l —n a ft i l )  tionocarbamato de

2-n a ft i lo  28488430



Obtenido de modo análogo a l  descrito  en e l ejem­

p lo  4,. partiendo de 14,4 g r . de 2-n a f t o l ,  23,5 g r . de c ío  

ruro. de N-metLI-N-( 1- n a f t i l )  tiocarbam oilo, 8*4 g r . de b i­

carbonato sádico, y  150 ce. de me t i le  t i le  atona. Rendimien- 

tot 27,5 g r . l a  r  ee ri sta lización  desde me t i le  t i le s  tonada  

agujas in co lo ras  de p . f .  147ttC.

Anal.Cale. para C g ^ H O S ; 14,09^. Encontrados N, 3,8<$.

Ejemplo 6. N -d o d e c il-R -d -n a ft i l )  ticnocarbamato 

de 2-n a f t i lo

Esta sustancia* obtenida en forma de aceite' visco  

ao (n| 5 =  1,5849) * se. prepara a  p a rt ir  de 1,66  g r . da 

2—naftoxido sádico:, 3,9 g r . de cloruro de N— d o d e c il-U -(l— 

-n a ftil)-t ioearbam o ílo -, y  20 cc* de acetona, Gromo en e l  

ejemplo 2.  Rendimiento! 4,0  g r .

Anal.Cale , para ^33^39^ ? ^ ^ ,2 ,8 ^ *  Sieontradot K,2,97gí.

En l a  tab la  1 sa reseñan o tro s  compuestos obteni­

dos por procedimientos análogos a lo s  d escrito s  en l o s  

ejemplos precedentes.
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N O T A

Los ptrntos de invención propia y nueva que se pre 

sentan para que sean objeto de esta  so lic itu d  de Fatente 

5 á de Invención en España, por VEINTE años, son lo s  s igu ien -

% - tea:

1 . -  tfii procedimiento para l a  preparación de t im o  

carbamatos a rílico s . N -sustitu idos por l a  condensación de 

cloruro de tiocarbamoilo R -sustitu ido de l a  fórmula estruc  

10 tu ra l

Ar1-N-C-Cl * * «
R S

y un compuesto, h idroxílico , de l a  fórmula H0-Ar2 (donde 

11 15 Ar1 y Ar2 son rad ica le s  n a ft i lo  o fe n ilo  sustitu idos o sin

su s t itu ir  con un sustituyen te e legido  de un grupo consis­

tente en halógeno, grupos a le  oh ilo  in fe r io r ,  a lco x i in fe ­

r io r ,  tiocianato , nitro., dimetilamino, h id ro x ilo  y alcoxi, 

carboniXo in fe r io r ,  uno de Ar^ y Arg s ig n if ic a  un grupo 

20 n a ft i lo  sustitu ido  o no sustituido por un sustituyante e le

gido de un grupo consistente en halógeno, grupos- a leóh ilo  

in fe r io r ,  a lcox i in fe r io r ,  tiocianato, n it ro , dimetilami­

no, h idroxi y a lcox i carbonilo in fe r io r  y R es un rad ica l 

hidrocarbonado, que contiene menos de 13 átomos de carbono). 

25 2 .-  Un procedimiento para l a  preparación de 2-naf

tiX  N—a leo h il—R -t o l i l—tionocarbamato por l a  condensación 

de un cloruro  de R—alcoh il-R —t o l i l—tiocarbamoilo en e l  

cual lo s  rad ica le s  a le  oh il o contienen menos da 13 átomos 

de carbono y 2-na fto l. en presencia de un aceptador de cío  

30 ruro de hidrógsxo. 284884
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* 5

10

3. -  El procedimiento para la  preparación de 2-naf 

t i l  N—a lc o h ilo -N - (l -n a ft i l )  tionocarbamato por l a  conden­

sación de cloruro de N -a lcoh il-N -( 1-n a f t i l )  tiocarbamoilo 

en e l  cual lo a  rad ica les  a lcbh ilo  contiénan menos de 13 

átomos de carbono y 2-n a fto l en presencia de un aceptador 

de cloruro de hidrógeno.

4 . -  Va procedimiento para l a  preparación de t i  orno 

carbamatos a r í l ic o s  N -sustituídos.

Tal y ccma se ha descrito en l a  Memoria que ante­

cede y para loa  fin es que se han especificado.

Esta Memoria consta de quince ho jas e sc r ita s  am a  

quina' por una sola cara.

2 84884

G .D .S . -  15 -


	Bibliographic data
	Description
	Claims



