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La presente invención se refiere a 

un procedimiento para la preparación de dicloroani­

lidas.
Es cosa bien conocida que las dicloro- 

5. anilidas pueden ser preparadas fácilmente por acili-
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zación de una anilina con un ácido carboxilico, 
un anhídrido de ácido, un cloruro de ácido, u otros 

derivados ácidos reactivos, Empero, se creía general­
mente que esos procedimientos de la técnica.ante­
rior necesitaban un solvente y, en el caso de un clo­
ruro de ácido, un eliminador de ácido, a fin de ob­

tener un rendimiento adecuado del producto deseado.
La presente invención provee un proce­

dimiento mejorado para preparar las diversas dicloro- 

anilidas a partir de un ácido carboxilico 0^ a 
seleccionado y una dicloroanilina, sin necesidad de 
ningún solvente azeotropógeno, eliminador de ácido, 
catalizador u otros adyuvantes convencionales de la 

reacción.
Por lo general, una dicloroanilina y 

un exceso de un ácido carboxilico se hacen reaccionar 

hasta un grado de completamiento que se alcanza fá­
cilmente, por ejemplo un 80 por ciento aproximada­
mente, en un periodó de tiempo substancialmente cor­

to. El agua obtenida como subproducto se retira con­
tinuamente del reactor como mezcla azeotrópica que 

comprende el ácido y el agua. Es cosa bien conocida 
que para aproximarse a un rendimiento del 99 por cien­

to, la acilización normal con ácido carboxilico re­
quiere un tiempo considerable. La presente mejora 
utiliza la reactividad conocida de un anhídrido de 
ácido para completar substancialmente la reacción 
a una temperatura más baja en menos tiempo, e impe­
dir a la vez la reversión de la reacción en razón de 

la formación de un subproducto irreversible, fácil-
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mente separable. El producto deseado se obtiene con 

alto rendimiento y gran pureza, como residuo en el 
reactor.

Los ácidos carboxílicos apropiados in­
cluyen los ácidos propiónico, butírico, valárico, 
y sus isómeros. Las dioloroanilinas son la 2,3-di- 

cloroanilina, la 2,4-dicloroanilina, 2,5-dicloro- 
anilina y la 3,4-dicloroanilina.

Ha de quedar entendido que este mismo 

procedimiento es altamente satisfactorio para prepa­
rar otras haloanilldas, tales como las monohaloanili- 

das y las trihaloanilidas.
La siguiente ecuación esboza la reac-

ción general

0H
4 RCOH 4 (ROO)gO

15. donde R es alquilo teniendo 2 a 4 átomos de carbono.
Los siguientes ejemplos específicos 

ilustran la presente invención.

Ejemplo 1 -
En un reactor apropiado, equipado con 

20. medios de agitación, una columna de reflujo/destila-
ción, y medios calentadores, se introducen 75 kg. 
de 3,4-dicloroanilina y 68,5 kg de ácido propiónico.
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La tanda se calienta hasta reflujo, aproximadamente 
150-155SC, y los vapores se envían a una columna man­
tenida a una temperatura de aproximadamente 100-1103C. 

Cuando la reacción se ha completado en un 80-90 por 

5. ciento, según determinado por cromatografía adecuada
en fase vaporosa, y el contenido de humedad es infe­

rior al 0,2 por ciento, según determinado mediante 
el análisis de Karl Fischer, el calentamiento se de­

tiene y la masa de reacción se enfría hasta 1303C 
10, aproximadamente. Lentamente se agrega a'la masa de

reacciónñnhidrído propiónico suficiente para redu­

cir el contenido final de 3 *4-dicloroanilina libre a 
menos del 0,5 por ciento aproximadamente. Durante la 

adición del anhídrido, la temperatura preferida de 
15. la masa de reacción es de aproximadamente 130-13 5^0.

El exceso de ácido propiónico se separa entonces en 

. vacío de la masa de reacción, dejando aproximadamen­
te 100 kg de 3 ,4-dicloropropionanilida, una conver­
sión superior al 99 por ciento, basado sobre la di- 

20. eloroanilina alimentada a la reacción.
Ejemplo 2 -

Siguiendo substancialmente el mismo 
procedimiento que el descrito en el ejemplo 1 , uti­
lizando 2,4-dicloroanilina en lugar de la 3 !4-diclo- 

25. roanilina, el producto resultante, la 2,4-dicloro-
propionanilida, se obtiene sustancialmente con el 

mismo rendimiento.
Ejemplo 3 -

Siguiendo substancialmente el mismo 

30. procedimiento que el descrito en el ejemplo 1 , uti-



lisando 3,4-dicloroanilina, ácido isobutirico y 
anhídrido isobutirico, el producto, la 3 ,4-dicloro- 

isobutiranilida, se obtiene con buen rendimiento. 

Ejemnlo 4 -
Siguiendo substancialmente el mismo 

procedimiento que el. desórito en el ejemplo 1 , 
utilizando 2,5-dicloroanilina, ácido valárico y 

anhídrido valórico, se obtiene la 2,5-dicloro- 

valeranilida con buen rendimiento.

Ejemplo 5 -
Siguiendo substancialnente el mismo 

procedimiento que el descrito en el ejemplo 1 , uti­
lizando 2,3-dicloroanilina, ácido butírico'y anhf- 

' drico butírico, se obtiene la 2,3-diclorobutiranili- 

da con buen rendimiento.
Las anilidas preparadas de acuerdo con 

la presente invención son bien conocidas por su acti­
vidad herbicida y pueden ser formuladas fácilmente 
para aplicación uniforme, utilizando métodos conven­

cionales, bien conocidos.
N O T A

Descrita suficientemente la natura­
leza del invento, asi como la manera de realizarlo 
en la práctica, debe hacerse constar que las dispo­

siciones anteriormente indicadas son susceptibles 
de modificaciones de detalle en cuanto no alteren su 

principio fundamental, siendo lo que constituye la 
esencia del referido invento y por lo que se solihita 
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racterizandose por lo siguiente:

13 - Procedimiento para preparar 

dicloroanilidas, caracterizado porque se hace 
reaccionar una dicloroanilina con un exceso de un 

ácido carboxílico que tiene 3 hasta 5 átomos de car­
bono, a una temperatura de 1503C a 155^0 aproxima­

damente, para destilar una mezcla aseotrópica de 

dicho ácido y el agua obtenida como subproducto; 
mantener dicha temperatura durante un tiempo sufi­
ciente para convertir aproximadamente de un 80 has­
ta un 90 por ciento de la dicloroanilina; enfriar 
la masa de reacción hasta aproximadamente el punto 
de ebullición del anhídrido de dicho ácido; agre­
gar lentamente dicho anhídrido hasta que el conte­

nido de dicloroanilina libre es inferior al 0,5%; 
y seguidamente calentar dicha masa de reacción ba­

jo presión reducida, para eliminar el ácido car- 

boxilico libre.
2& - Procedimiento seg&n ia reivindi­

cación 13, caracterizado porque el ácido carboxi- 

lico se elige dentro del grupo formado por ácido 
propiónico, isobutírico, valórico ó ácido butírico.

- Procedimiento segán la reivindi­

cación 1&, caracterizado porque la dicloroanilina 
se elige dentro del grupo formado por la 3^-Ri­
el oro anilina, 2,5-dicloroanilina ó 2,4-dicloroani- 

lina.
43 - Procedimiento para preparar di­

cloroanilidas, tal y como queda substancialmente 

descrito en la presente Memoria.
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