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Solositamtsr MONSANTO COMPANY,
entidad norteamericana, residente en
800 Worth Iundbergh Boulevard, St. Louls,
Miggourl 63166, EL, UU. de A.

La presente invencibn se refiere a
un procedimiento para la preparacién de dicloroani-
lidase

Is cosa bien conocida gue lag dicloro-

5o anilidas pueden ser preparadas facilmente por acili-
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zacibn de une anilina con un 4cido carboxilico,
un aphfdrido de 4cido, un cloruro de 4cido, u otros
derivados 4cidog reactivos, Empero, se creia general-
mente que esos procedimientos de la téonica .ante~
rior necegitaban un solvente y, en el caso de un clo-
ruro de Adcido, un eliminador de 4cido, a fin de ob-
tener un rendimiento adecuado del producto deseado.

Ta presente invencidn provee un proce-
dimiento mejorado para preparar las diversas dicloro-
anilidas a partir de un 4cido carboxflico 03 a Cg
seleccionado y una dicloroanilina, sin necesidad de
ningin solvente azeotropdgeno, eliminador de &cido,
catalizador u otros adyuvantes convencionales de la
reaccidn.

Por 1o general, una dicloroanilina y
un exceso de un Acido carboxflico se hacen reaccionar
hasta un grado de completamiento que se alcanza fa-
cilmente, por ejemplo un 80 por cilento aproximada-
mente, en un perfods de tlempo substancialmente cor-
to. Bl aguna obtenidu como subproducto se retira con-
tinuamente del reao%or como mezcla azeotrdpica gue
comprende el 4cido & el agua. BEg cosa bien conocida
que para aproximarse a un rendimiento del 99 por cien~
toy 1la acilizacibn normal con 4cido carboxflico re-

quiere un tiewmpo considerable. La presente mejora

‘utiliza la reactividad conocida de un anhidrido de

bcido para completar substanclelmente la reaccidn
a una temperatura mis baja en menos tiempo, e impe-
dir a la vez la reversidn de la reaccidn en razbn de

la formacidn de un subproducto irreversible, fécil-
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mente separable. Bl producto deseado se obtiene con
alto rendimiento y gran pureza, como regiduo en el
reactor.

Loz 4cidos carboxfilicos apropiados in-

I

. cluyen log Acidos propidnico, butirico, valdrico,

vy sus isdmeros. Lag dicloroanilinas son la 2,3~di-

cloroanilina, la 2,4-diclorcanilina, 2,5-dicloro-
anilina y la 3,4—-dicloroanilina.
He de quedar entendido que este mismo
10. procediniento es altamente satisfactorio para prepa-
rar oires haloanilidas, tales cowo las monochalosnili-
das y las trihaloanilidas.
La sigulente ecuacidn egboza la reac~

cibdn general

e
Mo HN-CR
0 ' 0
1] f
+ RCOH + (RCO)2O  m— + RCCH + H20
01, c1,
15, - donde R es alquilo teniendo 2 a 4 4tomos de carbono.
Los sigulentes ejemplos egpecificos
ilustran la presente inmvencidn. |
Ejemplo 1 -
Bn un reactor apfopiado,requipado con
20, medios de agitacién, una columna de reflujo/destila-

cibn, y medios calentadores, se introducen 75 kg

de 3,4-dicloroanilina y 68,5 kg de &cido propidnico.
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Ta tanda se calienta hasta reflujo, aproximadsmente

7 150-1558C, y los vapores se envian a una columna men-

tenida a una temperatura de aproximademente 100-11020.
Cuando la reaccidn se ha completado en un 80-90 por
ciento, seghn determinado por cromatografia adecuada
en fase vaporosa, y el contenido de humedad es infe- .
rior al 0,2 por ciento, segin deierminzdo mediante

el andlisis de Karl Pigcher, el calentamiento se de-
tiene y la masa de reaccidn se enfria hasta 1302C
aproximadamente. Lentamente se agrega a’'la uasa de
reacciéq@nhidrido propibnico suficiente para redu-
cir el contenido final de 3,4~-dicloroanilina libre a
menos del 0,5 por ciento aproximadamente. Durante la
adicidn del anhidrido, la temperatura preferida de

ia masa de reaccidn es de aproximadsmente 130~1352C,

Bl exceso de &cido propidnico se separa enfonces en

. vaclo de la masa de reaccidn, dejando aproximademen—

te 100 kg de 3,4-dicloropropionanilida, una conver-—
sién superior al 99 por ciento, basado sobre la di-
¢loroanilina alimenteda a la reaccidnm.

Bijemplo 2 -

Siguiendo substancialmente el mismo
procedimiento gue el descrito en el ejemplo 1, uti-
lizando 2,4-dicloroanilina en lugar de la 3,4-diclo-
roanilina, el producto resultante, la 2,4-dicloro-
propionanilida, se obtiene sustancislmente con el
nismo rendimiento.

Zjemplo 3 - -
Siguiendo substancialmente el mismo

procedimiento que el descrito en el sjemplo 1, util-
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lizando 3,4~8icloroanilinz, Acido izobutirico ¥
anhidrido isobutirico, el producto, la 3,4-3lcloro-
igobutiranilida, se obtisne con buen rendinmiento.
Ljemolo 4 -

Sicuiendo zubstancialmente el miso
procedinmiento gque el. dezdrito en el gjemplo 1,
wtilizando 2,5-dicloroanilina, 4ecido valdrico y
anrhidrido valdrico, se obtiene la 2,5-dicloro-
valeranilida con buen rendimiento.

Biemnlo 5 =

Sisulendo substancialuents o1 mismo
procediniento que el degerito en el ejemplo 1, utl-
lizando 2,3-dicloroanilina, &ecido butirico'y aghi—
drico butirico, se obtiens la 2,3-diclorobutiranili-
da con wuen rendiniento.

Ioas anilidgs preparadas de acuerdo con
la presente invencidn son blen conocidas por su acti-
vidad herbicida y nueden ger formuladas ficilmente
para aplicacibn uniforme, utilizando métodos conven-
cionales, bisen conocidos.

N o I A

Descrita suficientemente la natura-
lezz del invento, asl como la manera de realizarlo
en la prictica, debe hacerse consbar que las dispo-
siciones anteriormente indicadas son susceptlbles
de modificaciones de detalle en cuanto no alteren su
principio fundemental, siendo 1o gue constituye la
esencia del referido invento y por 1o gue sze solitita
Patente de Introduccidn por 10 afios en Zspafias
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racterizindose nor lo siguiente:

12 - Procedimiento para preparar
dicloroanilidas, caracterizado porque se hace
reacclonar una dicloroanilina con un exceso de un
dcido carboxilico que tiene 3 hasta 5 Atomos de car-
bono, a una temperatura de 1509C a 15520 aproximg-
demente, para destilar una meszcla azeotrdipica de
dicho deido y el agua obtenida como subproducto;
mantener dicha temperatura durante un tlempno sufi-
clente para convertir aproximadamente de un 80 has~
ta un 90 wor clento de la dicloroanilina; enfrigr
la mesa de resccildén haste aproximadamente cl punto
de ebullicidn del anhidrido de dicho 4cido; agbe-
gar lentamente dicho anhfdrido hasita que el conte-
nido de dicloroanilina libre es inferior al 0,5%;

y seguidemente calentar dicha masa de reaccidn ba-
jo presidn reducida, para eliminar el &cido car-
boxilico libre.

28 ~ Procedimiento geglin la relvindi-
cacibn 18, caracterizade porgue el Acido carboxi-
lico se elige dJdentro del grupo formado por deido
propidnico, isobutirico, valérico & 4cido butirico.

38 ~ Procedimiento segin la feivindiu
cacidn 18, carscterizado porque la dicloroanilina
ge elige dentro del grupo formado por la 3,4~di-
cloroanilina, 2,5-dicloroanilina & 2,4~dicloroani-
ling. ‘

48 - Procedimiento para preparar di-
cloroanilidas, tal y como gueda substancialmente

degerito en la presente Memoria.
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