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"PROCEDIMIENTO PARA TA OBTENCION DE IMIDAZOLONAS N,N?-DI-
SUSTITUIDAS". '

Folbcitante: TARPENFABRIKEN BAYER AKTTENGESELLSCHAFT, entided

alemana, residente en Leverkusen-Bayerwerk, Alemania,

El objeto de la presente invensidén es un pro-
cedimiento para la obtencidn de imidezolonas N,N'-disus-
tituidas. Bste procedimiento consiste en que las imidazo-

lonas de férmula
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en la cual A significa un resto fenileno, un resto
naftlleno o un resto heterociclico, que puede estar
sustituido por restos alifdticos que contlenen clo-
ro, nitro y/o 1 hasta 4 Atomos de carbono, se hacen
reaccionar con halogenuros sulfenilicos de férmula
F
XeS = CJ:’Cl II

™ Cl
en la cual X significa cloro o brome, en proporcidn
molar de 1 a 2 como minimo,

Representativos de los compuestos de for-
mula I son por ejemplo la bencimidazolona, la 4-mebil-
bencimidazolona, la S-metilbencimidazolona, la S-etil-
bencimidazolona, la S5-nitrobencimidazolona, la S-clo-
robencimidazolona, las naftilenﬁreas, la urea, la 8-
~oxipurina y la quinoxalinoimidazolona, Como halogenu-
ros sulfanilicos de férmula II entran en consideracién
el cloruro fluordiclorometanosulfenilico y el bromuro
fluordiclorometanosulfenilico.

La reaccidn se efeotiia convenientemente en
presencia de aceptores de dcido, por ejemplo en pre-
sencla de aminas terciarias, tales como trietilamina,

en un disolvente orgdnico inerte, tal como benceno, clo-
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robenceno, acetona, éter dietilico y dioxano, a tem=
peraturas entre 10 y 1009C, preferentemente entre 20
y 500G,

Les imidezolonas N,N!'-disustituidas obtenidas
segin el procedimiento de la presente invencidn, que
corresponden a la férmule
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en la cual A tlene el significado arriba indicado, po-
seen un efecto microbicida sorprendentemente elevado,
especialmente contra las bacterias, funges del moho

¥ levaduras. Se emplean especlalmente con excelente
resultado para aprestar antimierobialmente los mds dis-
tintos materiales de origen natural y sintético, por
ejemplo textiles, cueros, papel, caucho, poliuretanos y
cloruro polivinilico., La cantided necesaria en cada

caso de imidezolonas N,N'-disustituidas se pueden de=-
terminar féoilmente mediante ensayos previos; por lo
general son suficientes cantidedes de 0,2 haste 2,0 %,
referido al peso del material a aprestar. El aprestado
antimicrobial se puede realizar en forma en si conocida,
por ej. impregnendo los materiales con soluciones de las
imidazolonas N,N'-disustituidas en disolventes orgénicos
o con dispersiones acuosas de las imidazolonas, o ela-

borande las imldazolonas en los materiales.
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Ejemplo 1
Una soluecién de 26,8 g de bencimidazolona

y 68 g de cloruro fluordiclorometansulfenilico en 250
ml de benceno se mezcla gota a gota con 50 g de trie-
tilamina, dejando que la temperatura suba hasta unos
502C, Después se enfria la mezcle de reaccidn. la so-
lucién se filtra de le sal trietileminica precipitade”

y el filtrado se concentra por eveporacidn en vacifo. EL
residuo se trata con poco metanol, a continuacidén se as-
pira y se seca. La bencimidazolona N,N'_disustituida,
obtenida en una cantidad de 27 g, de férmula

SCFCLy
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tiene el punto de fusidén 167,59C.
Tjemplo 2

Se procede como se describe en el ejemplo
1, pero en lugar de zg,e g de benocimidazolona, sSe em-
plean 29,6 g de 4-metilbencimidazolona o 29,6 g de
5-metilbenoimidazolona. Se obtiene asi la imidazolona

N,N'-disustituide de férmula
S
?HS iCFClB
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- del punto de fusién 118°C en una cantidad de 24 g 6

bién la imidazolona N,N'-disustituida de £&rmule

SCFCl2
GH 1
Ll;/ﬂ\n./

SCFGlz
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del punto de fusidén 105 hasta 1109C en una cantidad
de 36 g.

Ejemplo 3

v

Una solucién de 55;6 g de 5-clorobencimida-
zolona y 68 g de cloruro fluordiclorometanosulfenilico
en 250 ml de benceno se mezcla a temperatura ambiente
gota a gota con 45 g de trietilamina, dejando que la
temperatura suba a unos 602C, La mezcla de reaccidn se
agite ain durante unos 10 minutos y después se enfria,

la solucidn se filtra del hidroelorurotrietilaminico pre-
oipitado y se concentra por evaporacién en vacio. Se ob-

tienen 72 g de la bencimidazolona N,N!'-disustituida de

- rérmula
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en forme de un aceite viscoso.
Zjemplo 4

Durante la fabricacldén de papel de embalaje
se rocia sobre la tira de papel entre la parte de tamiza-

do y de secado una solucién al 0,5 % de la imidazolona
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N,Nt-disustituida descrita en sl ejemplo 1 en glicol
etilico, de menera que el papel de embélaje seco con~-
tenga 0,5 % de imidazolona, El papel de embalaje asi
tratado demuestre ser resistente al moho, también al
almacenarse himsdo.

S1 se colocan pequeiias muestras del papel
de embalaje asi tratado sobre cuencos de aéar, que es~
tén inyectados ocon funges de moho, por ejemplo con As-
pergillus terreus y Paecilomyces, entonces ni alin des-
pués de incubar durante semenas son recublertas por los
hongos, sino que més bién se mentienen rodeados de zonas
de inhivicidén que tienen 2 hasta 4 mm de ancho.

FjJemplo 5

Se mezclan elastdmeros de poliuretano, en
el transcurso de la fabricacidn usual, con 1 % del com-
puesto imidazolénico N,N'-disustituido deserito en el
ejemplo 1. Las juntas de tuberfas que & continuacién se
fabrican de slastémeros de poliuretano demuestran ser re-
slstentes a las bacterias y a los hongos que producen la
putrefaccién en la tierra,

Las muestras de los elastémeros obtenidos, co-
locados en cuencos de agar que estédn inyectados con hongos
tales como Aspergillus terreus y Chaetomium globosum, & con
bacterias tales como Bet.proteus, Bet. coll, B, mesenteri-
cus, Pseudomonas fluorescens y Stec. aureus, muestran zonas
de iphibicidén de crecimiento de 1 hasta 8 mm,

Ejemplo 6

Durante la fabricacidn usual de revestimiento

para plsos se le agrega a la masa emplastecedora prepamada

& base de poliuretancs 0,5 % del compuesto de imidazolona
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N,Nt-disustituido descrito en el eaemplo 1. Bl revesti-
miento del piso poses entonces un fuerte efecto antimi-
croblal, especialmente también contra funges tales como
Trichophyton mentagrophytes y contra levaduras o bacte-
rias tales como Caﬁdida albleans y Staphylococcus aureus
que frecuéntemente se presentan junto con los funges.

Colocando muestras de la magsa emplastecedo-
ra en cuencos de agar, que estdn inyectados con los mi-
croorganismos mencionados, se obtienen los siguientes
halos de inhibicidn:

Trichophyton Candlda Staphylococcus
mentagrophytes albicans aureus

Halos de inhi 12 2 1
bicién en mm

En lugar del compuesto imidazolénico N,N?-di-
sustituido del ejemplo 1 empleado en los ejemplos 4 has-
ta 6, se puede utilizer con igual éxito también uno de
los compuestos N,N'-disustituidos de los ejemplos 2 y 3.

Ya se conoce el emplear para el apresto anti-

microbial el compuesto de férmule

00
q\ NSCFClz VIII

En comparacidn con este compuesto se caracte-
rizan los compuestos de la presente invencidn por un grado
de eficacia sorprendentemente més fuerte, Esto se despren-
de de la tabla a continuacidn sobre los valores de inhibi-
cidn reciprocos de las concentraciones limite para Asper-
gus niger, Bet.coll y Bet. proteus en sus caldos de culti-

vo Optimos para cada caso.



TABLA

Medio Valor inhibidor reciproco de las concentraciones limite en:
antimicroblal Agperg. nlger Bet.coll Bet. proteus

SCTCL
SCRCL

U co >175000 4000 > 75000

I co 2 20000 20000 11000

. | co >20000 14000 20000

AN
\( C=0  >60000 10000 > 60000

N
l] | ‘NSCGle 8000 4000 5000
NN
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NOTA

Descrite suficlentemente la naturaleza del

invento, asi{ como la manera de realizarlo en la préctica,
debe hacerse constar que las disposiclones anteriormente
indicadas son susceptibles de modificaciones de detalle
en cuanto no alteren su principio fundemental. También se
hace constar que el invento corresponde a una solicitud
de patente presehtada en Alemenia con fecha y nimero si-
guientes lé de diciembre de 1964, n¢ F 44 728 IVd/12p,
acogiéndose por lo tanto a los beneficios que conceden
los Convenios Internacionales en vigor y siendo lo que
constituye la esencia del referido invento y por lo que
se sollcita Patente de Invencién por 20 afios en Espafia
sobre: "Procedimiento paras la obtencidén de imidazolonas
N,N'-disustituidas"; caracterizéndose por lo siguiente:
1.~ Procedimiento para la obtencién de imida-
zolonas N,N'=-disustituidas, caracterizado porque imi-

dazolonas de fOrmula
H

~ 1
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en la cual A significa un resto fenileno, un resto nafti-
leno o un resto heterociclico, que puede estar sustituido
por restos alifdticos que contienen cloro, nitro y/o has-
ta 4 dtomos de carbono, se hacen reaccionar con halogenu-
ros sulfenilicos de férmula
F
e
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en la cual X significa cloro o bromo, en prohorcidén

molar de 1 a 2 como minimo.
2.~ Prooedimiento pars la obtencidén de
imidazolonas N,N'=-disustitufdag; tal y como queda
descrito sustancialmente en la presente Memoria.
Egta Memoria consta de diez hojas escritas

a midquina peryna sola cara,

14DIC 1965

FARR YBE AKTIENGESELLSCHAFT
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