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1 Este invento se refiere a un nuevo procedimiento para - 

la preparación de ciertas N-triclorometiltioimidas.
Son conocidas las N-triolorometiltioimidas de fórmula 

general I
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donde R es un resto orgánico, que poseen propiedades fungici­
das y antiparasitarias. (Véase, por ejemplo, patente estado­
unidense ns 2.553*770).

También son conocidos varios procedimientos para la pre 
paración de imidas de fórmula general I. Uno de los procedi­
mientos más comunmente utilizados, descrito por ejemplo en la 
patente estadounidense nS 2.553*770, oonsiste en disolver un 
compuesto de fórmula general II
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donde R tiene el mismo significado que antes, en una soluoión 
aouosa de un compuesto' salino de metal alcalino y haoer reac­
cionar el prqduoto resultante con oloruro de triolorometilsul- 
fenilo.
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No obstante, este procedimiento no es satisfactorio en 
ciertos aspectos, en particular no como procedimiento para la 
preparación de N-triclorometiltetrahidroftalimlda y de N-tio- 
triclorometilftalimida, que son las imidas preferidas de fór-
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muía general I. Asi, por ejemplo, los rendimientos obtenidos-*\?
por el procedimiento anterior no siempre son buenos; el ajus­
te del pH durante el curso de la reacción causa dificultades 
y los compuestos preparados por dicho procedimiento no son 
muy estables.

Por lo tanto, ha sido conveniente poner a punto un pro­
cedimiento para la preparación de imidas de fórmula general I, 
en particular de N-tiotriolorometiltetrahidroftalimida y N- 
tiotriclorometilftalimida, que diera mejores rendimientos que 
el procedimiento anterior, en el que el ajuste dál pH no cau­
sara dificultades y en el que los productos obtenidos fueran 
más estables.

Ahora se ha hallado que los anteriores objetos pueden 
conseguirse sustituyendo la solución acuosa alcalina de un M  
dróxido de metal alcalino del procedimiento anterior por una 
suspensión acuosa de un hidróxido alcalino-térreo, en particu 
lar hidróxido cálcico.

Asi, el presente invento consiste en un procedimiento 
para la preparación de N-triclorometiltioimidas de fórmula ge 
neral I) en el que se suspende un compuesto de fórmula geneia 
II en una suspensión acuosa de un hidróxido aloalino-tórreo y 
a continuación se adade cloruro de triclorometilsulfenilo so­
bre la suspensión obtenida.

La reacción debe llevarse a cabo a una temperatura com­
prendida entre -10° y 30°C, preferiblemente a 0-10°C.

Para obtener un produoto estable es conveniente utili­
zar alrededor de un 15 % en exceso de la cantidad teórica re­
querida de hidróxido alcalino-térreo.

Con el procedimiento del presente invento no solamente 
se alcanzan los objetivos indicados más arriba, sino que ade-
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más posee algunas otras ventajas. Asi, el hidróxido càlcico,- 
que es el hidróxido alcalino-tèrreo utilizado con preferencia, 
es mucho más barato que el hidróxido sódico. Además, la velo­
cidad de descomposición del cloruro de triclorometilsulfeni- 
lo, provocada por el hidróxido càlcico, es mucho menor que la 
provocada por el hidróxido sódico y por lo tanto se requiere 
un exceso menor de dicho oloruro de triclorometilsulfenilo. 
Como resultado de ello, el compuesto obtenido es más puro y 
más estable que el obtenido por el procedimiento oonocido y 
el rendimiento en compuesto deseado aumenta. Además, como el 
hidróxido alcalino-tórreo se añade en forma de polvo, el vo­
lumen de trabajo requerido por el presente procedimiento se 
reduce, en comparación con el del procedimiento conocido.

Para suavizar la reacción es conveniente añadir a la so 
luoión una pequeña cantidad de un emulsionante.

Los siguientes ejemplos ilustran la invención, sin li­
mitarla a ellos.
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EJEMPLO 1
En un matraz redondo provisto de termómetro y agitador, 

se colocan 800 mi de agua, previamente enfriada a 2°C. A con­
tinuación se añaden con agitación, mientras se mantiene la 

otemperatura a 2-6 C, 75 g de tetrahidroftalimida y 21,5 g de 
hidróxido cálcico puro (16 % de exceso).

La suspensión obtenida se agita durante 15 minutos y 
después se añaden 2 mi de un emulsionante (mezcla* de iónico y 
no iónico) y se continúa agitando durante otros 10 minutos, 
manteniendo la temperatura todo el tiempo a 2-6°C.

A continuación se añaden gota a gota sobre la suspensión 
a lo largo de un periodo de 3 a 5 minutos,111,5 g de cloruro 
de triclorometilsulfenilo técnico, manteniendo la temperatura
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A 3-6°C. El precipitado obtenido se separa por filtracTMn y - 
se lava con agua caliente (unos 60°C) hasta que el pH de las 
aguas de lavado es de 6,7*7,0, para dar 150 g de un producto 
constituido por el 94 % de N-tiolriclorometiltetrahidroftali- 
mida. El rendimiento del 94 % se calcula sobre la base;de la 
tetrahidroftalimida.
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EJEMPLO 2
En un matraz redondo provisto de termómetro y agitador, 

se colocan 300 mi de agua, enfriada a 2°C. A continuación se 
aHaden con agitación, mientras se mantiene la temperatura a 
2°C, 60 g de ftalimida y 17 g de hidróxido cáloico (15 % de 
exceso)# DespuÓs se añaden 1,5 mi de un emulsionante (mezcla 
de iónico y no iónico) y se agita la suspensión durante otros 
10 minutos, manteniendo la temperatura a 2°C.

A continuación se añaden gota a gota sobre la suspen­
sión, a lo largo de un periodo de 3 a 6 minutos, 88 g de clo­
ruro de triclorometilsulfenilo-tócnico, manteniendo la tempe­
ratura a 4*9^0. El precipitado obtenido se separa por filtra­
ción y se lava con agua caliente (60°C) hasta que el pH de 
las aguas de lavado es de 6,7*7,0, para dar 115 g de un pro­
ducto constituido por el 89,5 % de N-tiotriolorornetilftaliml- 
da. El rendimiento del 87 % está calculado sobre la base de
la ftalimida.

25

Ih resumen, la Patente de Invención que se solicita - 
deberá recaer sobre las siguientes:
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REIVINDICACIONES
1. Uh procedimiento para la preparación de N-tricloro- 

metiltioimidaa de fórmula general I
O
H .
c . . .
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donde R es un resto orgánico, que consiste en suspender un 
compuesto de fórmula general II
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donde R tiene el mismo significado anterior, en una suspen­
sión acuosa de un hidróxido alcalino-tórreo y añadir despuás 
a la suspensión obtenida cloruro de triclorometilsulfenilo.

2. - Un procedimiento segdn la Reivindicación 1, en el 
que la reacción se lleva a cabo entre -10° y 30°C.

3. Un procedimiento segdn la Reivindicación 2, en el 
que la reacción se lleva a cabo a 0-10°C.

4^ Un procedimiento segdn cualquiera de las Reivindi­
caciones 1 a 3, en el que só emplea alrededor de un 15 % de 
exceso de hidróxido de metal alcalino-tórreo.

5* Un procedimiento segdn la Reivindicación 4, en el 
que el hidróxido.alcaíino-tórreo utilizado es hidróxido càl­
cico.

6. Un procedimiento segdn cualquiera de las Reivindi­
caciones 1 a 5, en el que se añade a la mezcla.de reacción
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ana pequeña oantidad de emulsionante. ,

7. Uh procedimiento según cualquiera de las Reivindi­
caciones 1 a 6, en el que el compuesto de fórmula general II 
utilizado es tetrahidroftalimida.

8. Un procedimiento según cualquiera de las Reivindica 
ciones 1 a 6, en el que el compuesto de fórmula general II 
utilizado es ftalimida.

8. Se reivindica por último como objeto sobre el que 
de recaer la Patente de Invención que se solicita: "UN PRO 

CEDimENTO PARÍ LA PREPARACION DE N-TRICLOROMETILTIOIMIDAS".
Todo conforme queda descrito y reivindicado en la pre. 

sente Memoria descriptiva que consta de siete páginas mecanq 
grafiadas.

Madrid, 28 Marzo, 1967 
BERNARDO UNGRIA

p.p.
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