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por "Un método de obtencién de anilidas trmflanlcOXiésus*

tlmid&s";‘““ﬁmun——....---_---—-oa—-t-ﬁ

a favor de Don' Herbert Ghristian STECKER, de nacionalidad
norteamericana, domiciliade enm: 1, ‘Bridle Wey, HDnHDeKUS
(Néw Jereey, Estados Unidos de Awérica del: Nbrte)

MEMORIA  TESCRIPIIVA

- Ba~presenxelinvencidn se refiere & nuevos compuestos
anilida trifluoalcqxiésustituidas ya comp03iciones_germioié

das obtenidag a base de las mismag. Mds especificamente trata

de compuestos de anilida que poseen en los nﬁcleoé beneénie

cos anilide presentes @ lo @Menos wuno y no uds de tres suse
tituyentes trifluoalcoxd, y &l grupd carboxilo el cual ese
4 unidd un sustitufdo o insustituido'arilo, alquilo, arals
quilo, o alearilo, y .a compogiciones germicides obienidas con
los mismos. 5 |

los compuestoa que son el objeto de le presente invene

cidn tienen 1a férmyla general empirica ¢omo sigues
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en la cual Xi'y Zé—son suafituyentes de la clase consistene
te de hldr6geno u0F3, R10F3, uO(CHz)nQF3 y haldgeno, n es un
nfmere entero clasificads desde 1 a 5, R es un radical de’
lecclase gue colprende grupos sustitufdos e insustitufdos
alqnilo; arilo, alcarilo, y aralquilo, teniendo no més de
12 dtomos de carbonmo, y R, es un grupo alquilo que no tiene
nds que 3 é‘bomos de carbomos

Se han descubierte compuestos germicidas en los cuales
un sustltuyente trifluometil ha sido directamsnte unido &8
108 micleos anilida. Mo obstante tales compuestos son totale
mente solubles, rélativauiente hablandw, de manera que son
lixiviados demasiado rdpidamente uando se emplean en tratas
mientos textiles, del papel, pldeticos y composiciones simie
1éresl'Médiante'e1 compuesto bbteniao por 61 ndtodo de la
presente invencidn ée obtienen vigorosos éompuestos germicis
das que tienen una solubilidad mfs: limitadas ejerciendo no
obstante en'cdmparacidn mayor'efectO'germicida que los prié :
weros compuestos salicilamina, a pesar de su @enor solubili=’
dade. N ‘ ' |
‘ En el compuesto de la presente“inVencidn; los radicales

X, ¥ X pueden ser hidrdgeno, un haldgeno tal como clore,
 broms, yodo, o fluor, o 0By, anlcp3, 0 <0(CH,)y0F3. B1 o

dicel R puede sér un grupd beneilo 0 un grupo fenilo, insuse

t1itufde, o llevando de uno a tres sustituyentes tales como

-, "M, =000Ne, «OH, =C1, ~Br, oI, =F, o un grupo alquilo

2!
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taI como -GH3, 03H7, -C H (GH2)100H3, 0 grupo alqullo
sustltuido, tal ‘como —CF3, -GH 61, -‘CBH Iy los equzvalena
tes. Ios tipicos compuestos hechos de acuerdo con el método
de la. presente inyencidn, cotprenden 5~f1uo¢3'~tr1f1uomet11e

2etriflnometoxd sallcilanilida, 3'-trifluomet11-5'~trif1u0y

- etoxi sallcllanlllda, 3 5'~biestrilf1uometoxi~3~nitrosaliciﬁ

IwﬁM%3%mm@%@ﬁhwmmﬂ%wﬁmmw%mu@,

21,51 biestrifluoetoxied '=yodow3,5~difluosalicilanilida,

3=trifluoetoxi=5=cloroscloroncetanilida, 2,3,5<triestrie.

fluetoxiéflu@prOpioniianiiida;3’étrifludcetoxie5';cloroéSé '

'yoaosaiicilaniiida; 2¢bromoadstrifluotetoxi~triflnoace tani=

lida, ¥ los equivalentes.

El método de obtencidn de anilidas trifluoalooxlosustla |
tufdas objetq de la presente inyencidn\oonsaste en- condensar
en presencia de:agentes condensantes; tales como iricloruro
de f£dsforo y~eiqrur§ de_aluminio; una,aniliné.trifluoetoxiy
que tiene la fdrmile empiricas |

9(0H2)2G?3‘

DN
~

" - enla cual X, .y X son sustituyentes de le clage consistente

2 .
de hidrogOHO, “CF3, 3; clasifiqﬂﬂo desde 1 a 5, y Ry os

un grupo alquilo que no tiene ndg que 3 dtomop de carbono,
con un deido que tiene la fdrmule genérioa:

WA o
. OsR
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‘en 12 cual R es un radical de la clase que cofprende sustie

tufdos e insustitufdos grupos alquilo, arilo, alcarilo y..
aralquilo, teniendo no s que 12 dtomos de carbono; en re=

fluir la mezela durante la condensacidn hesta que todo el

- . cloruro de hidrdgene es-sustancialllente suprimido; en adis

cionar luego ague y hacer la lezele ligeramente aléalina;

separando el aguag:or_ejemplo por destilacidn e ‘un colll

. puegto voldtil inmiscible inerte absorbedor de agua; y re~
.cuperacidn de la anilide. triflucalcoxi sustituida desde el

“ residve.

EJEHEPLO
© Befluoe3 'trifluometileé ~triflucetoxi sdlicilemides -

Cuarenta y siete partes en peso de 3=trifluolietilete

triflucetoxi-anilina y 31 partes de 5Sedoido fluoralieiliso

son agregadas a 450 -partes de clercbenceno, y 12 partes

de tricloruro de £sforo son luego adicionsdas con 1 pers

te de cloruro aluminico. Ta Zezecla es reflu{da hasta que

el cloruro de hidrdgene es sustancialmente supritide, des=

‘puds de o cual se adiciona agua, y la Wezcla se hace als

calina con fogfato trisddico. Después de 1a destilacidn
al vapor del clorobenceno, el producto es separadd y £ile
trado.

. Pueden obtenerse productos similares empleando, por

ejeaplo 3,6ebiestrifluoetoxi anilina en lugar de 3etrifluo-

metile6etrifluocetoxi aniling para producir 5=fluo=3',6'-
trifluoetoxi salicilanilida, o empleando 5-bromo-deido seli-
cilico en luger dé B-deido fluosalicilico, por ejemplo, paQ

ra producir 5=bromos3'etrifluometile6 *~triflucetoxi salici-

" lanilida.
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Solubilidad. ' Sotividad antimie
_ crobial contra

Name- Colpuesto - Aguavu ATcokoT inlietileﬁp §:1ureu- T.0ho To-
ro : i e o Blicol raesuis

Inso= Semiso~ Soluble = : ‘
luble luble , . 0.1 0,1

WU e Semigoluble . - 0.2 - 0.2

'ni' o i » o n ) 0.3. G.3

3
Insos V.Semi~ Soluble 0.2 0a3
Iuble - gsoluble” el LT L

Semiso .Semi- Soluble . 0.5 . 0.6
luble  seluble _
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TABLA l(sigue)

Solubllldad , Actividad antioie
. : - grobial contra
Mime- Compuesto SR YT ‘Kii"ﬁbl :PbiIe%ilen— /S.8ureus S~ Gholow
o , glieol = ___ raesuis
.0H Semi~ Semiso=- Soluble 0.7 0.8
goluble luble
OO0 H
T ;Br
. NH=C~CH -=CH3 Inso= SeMigolu- Semisolu- 0.7 0.7
. luble _ Dble - ble ‘
1t i 1t L o .9 0 .9
" ” " 0 o 8 0 ‘9

103

A o Soluble 0.5 046
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Ie Tabla 1 ataloga un nfmero de compuestos preparados

de acuerdo con el presente método y a4 sus solubilidades y
poder inhibidor microbial en partes por millén contra S.Aus
reﬁg ¥ S. Choloraesuis, siendo el poder inhibidor determinae
do como sigues -

~ Se hicieron una serie de diluciones con cada germicie
da y cada concentraciﬁn igual fué probada en triplicado cone
tra el microorganismo designado'en un medio de caldo mutrien=
te para determiner la concentracién minima requerida para
detener el desarrollo del microorganisimo. La presencia o

ausencia de desarrolle fué determinado por el desenvolvimienw

t0 de una niebla o nubve en el de otra manera claro Jedio de

desarrollo y mo se intentd determinar si el mioroorganismo
fué muerto o simplemente contenido su desarrollo.

Esos compuestos se han establecido coRo excelentes

a prueba de moho y como agentes germicidas para materiales

fibrosos tales colio;pafio, cuero, papel, Zadera y similares.

El tratamientq‘dé los materisles £ibrosos puede hacerse con

una solucién o dispersidn del germicida en un medio 1fquido,
partiendo de aproximadamente 0,001 por cien a 0,05 por cien

0 0,1 por cien o ain 0,5 por cien o tanto como 5,0 por cien

en peso de germiolda en el material £ibroso. )

Ios gerRicidas gbtenidos del método de la presente inven=
cidn tambidn fueden incorporarse en plfsticos, tales como goe
ma, polietileno, polistiréno;.poliuretanoi.nylon, y similares
colipogiciones plastiformes y elastoformes, haciendo tal incors
poracifn en una cantidad de 0.001 a 0.05 por cien o &un 0,1
por cien o tanto como 0,5 por cien y 5.0 por clen, en el bam
fio en que son mezclados o amagados antes de la vuloanizacidn
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extrusidn'u otra operacidn formadora.

Ios compuestos obtenidos por el método de la presente

invenéidn son partieularmente valioaoe en detergentes y ol

posiciones detéfgentés de tocador, alrededor de 0,001 a
,01 por cien en peso y alrededor de 0,5 o ain 1.0 por cien,

2 por cien, 5 por cien o basta 10 por ciene. Pueden mezclarse
en jabonea de tocador eomerclales, tales como el neutro de

elevado grado de sales de sodio y potasio de écidos grasos

del sebo, aceite de oliva, aceite de palma y eimilarea, sobre
o oon jabones sinméticos no detergentes, es deoir no 1onieo
anionico 0 cationlco. "

| El término "detergente" aqui empleado comprende los doim
dos grasos del_sebo,,asa como detergentes sinzetieos,_y otros
detefgentesi tales como sulfatos de un aloohol graso, amidas
de un dcido gréao; tripolifosfatos de éSdie; y combinaciones
dealos'ﬁismos; E1 término ”jébdn de tocador® que aqui se O e

plea tambidn es empleado en su significado popular, €so es,

aquellas coposiciones empleades para limpiar la piel y pree

péradas dé un pro&ucfo metalAalcélinb, tal como hidrézido de
potasio o sodi6 y uma grasa o doido graso, ambos saturados

e insaturedos. las composiciones aqui'déscrités'también coll
prenden otros agentes antiséptlcos emollentes, ablandadores
de agua, antzoxidantes, colorantes, perfumes, aditivos "cold

-

ream" y similares. _ :
Los compnestos germicldas obtenidos por el método de

ia presente invencidn pueden emplearse con detergentes anidm
n;cos, tal como sulfato hexadecllico dQ»sodio, o con detergen=
. 4 . L . . . . . -
tes cationicos, como por ejemplo por dimetilwestearimidopropil

fosfate de amonio e hi&régenoj 0 con defergen#ee no-iénicos;
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tal eomo poiioxipmopiieno polioxietileno oondensadosj’solos-
0 mezclados'éon otros detergentes antgs enuméradps;ATambién
gon efectivos en polvos  limpiadores, detergentes quitamane

chas y similares;

NO u

Pbr la patente de 1nvenoidn a que se refiere 1a presene

”?te mamoria dsecrlptiva g HEIVINDICA la ‘propiedad y la explos

.

1.6 Un método de obtenoidn de anilldas trifluoalcoxie

: sustituidas, caracterizado por el hecho de que consiste en .

condensar, en presencia de agentes condensantes, una anilina -

$riflucetoxt que tiene ia férmile empirica:

OUoH,2,0%

en la cual Xi y Xé son sustituyentes de la clase consistente

'.de hidr‘geno,.a GF3, RiﬁF3, clasificands desde 18 5 y Ry es

un grupo alqu:l.l que no tiene mds qu.e 3 étomos de carbono, oon
n écido que tiene 1a fdrmula genérica:

:%c R
‘ ". Ho_/‘.,
en 1a cual R es un rad;oal ae la clase que comprende sustitui~
dos e insustltuidos grupos-alqnil, aril, alearil y aralquil,
teniendo no s que 12 dtomos:de carbonos en refluir la mezcla
duranté la cdndensacidnxhasta que -todo el cloruro de hidrégeno

es sustancialtiente supriBido; en adicionar luego agua y hacer
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la mezcla ugeramente alcalina, separando el ﬁgua per dest:lla-

cidn de un compuesto voldtil inmisoible inerte absorbedor -de
aguaj y recuperacidn de la anilida tmfluoalcoxj: sustituida

'del residuo.

2.5 Un método tal coto el especiﬁ.oado en 1, caracteriza.p
do por el hecho de que la eniline trifluoetoxi es una aniline

‘ biestrifluo ethi .

3.-= Un métod.o tal como el especificado en 1, carac'teriz%

do por el hecho de que el écido es un éeldo salioilico.

| 4.~ Un método tal como el especificado en 1 oaracterize.-
do por el hecho de que el doide es un doide alifgtico.

5.- Un nétodo 'ba.l como el espeoificado en 1, caraoterlza-»

.do por el hecho de que 1a anilim es una anilina biesgtrifivo-
‘etoxi-y el doido es un deido salicilice.

© 6.= "Un Détodo de obtencidn de anilidas triflucalcoxde .
suatitu:fdas" | ‘

Gonsta la presente remoria de diez hojas foliadas, escma
tag por una sola cara.
: Barcelona, 19 ae Abril de 1963

P. ps de Don Herbért Christian SIBGKER,
0. BOMET DEL RIC Y
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