MEMORIA DESCRIPTIVA

correspondiente a la solicitud de concesién de ung’

PATENTE DE INVENCION

SOLICITANTE: __JACOB SHORR v MAKHTESHIM C'BE‘IICAI:
WORKS LIMITED.

RESIDENCIA: .9, Bialik Street BE'ER SHEVA, ISRAEL y
P.0. Box 60, BE'ER SHEVA, ISRAEL respec

tivamente.

ENUNCIADO: UN PROCEl?mIENTO PARA I.A PREPARACION

DE N-TRICLOROMETILTIOIMIDAS".

Prioridad: Patente . n® del
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a preparacién de ciertas Ne-triclorometiltioimidas.

- 333572

— Eate invento se refiere a un nuevo prooedimiento pars _|

Son conocidas las N-trioclorometiltioimidas de £érmula
general I T :
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donde R es un resto orgdnico, que poseen propiedades fungici-
das y entiparasitarias. (Véase, por ejemplo, patente estado-

unidense ne 2.553-%70).

También son conocidos varios procedimientos para la pre
paracién de imidas de férmula general I. Uno de los procedi- -
mientos més cominmente utilizados, descrito por ejemplo en la
patente sstadounidense nf 2.553.770, consiste en digolver un

compuesto de férmula general IT

donde R tiene el'mismo-significado que antes, en una solucidn
acuosa de un eompuesto'salino de metal alcalino y hacer reac-
clonar el producio resultante con cloruro de triclorometilsult
fenilo.

No obstante, este procedimiento no es satisfactorio en
ciartos-aspectbs, en particular no ocomo procedimiento para la
preparacién de N-triclorometiltetrahidroftalimida y de N-tio-
triclorometilftalimida, que son las imidas preferidas de fér—
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mula general I. As{; por ejemplo, los rendimientos obi?nidos_
por el proced;miento anterior no siempre son buenos; el ajus—
te del pH durante el curso de la reaccién causa dificultades
¥ los compuestos préparados por dicho'procedimiento no gon
muy estables. .

Por lo tanto, ha mido convenlente poner a punto un pro-
oedimiento para la preparacién de imidas de férmule general I,
en particular de N~tlotriclorometiltetrshidroftalimida y N-
tiotriclorometilftalimida, que diera mejores rendimientos que
ol procedimiento anterlior, en el que el ajuste déi pH no cau-
Bara dificuitades ¥ en el que los productos obtenidos fueran
nds establess .

Ahora se ha hallado que los anteriores objetos pueden
conseguirsge sustituyendo la solucidén acuosa alcalina de un hi
dréxido de metal alcalino del procedimientd anterior por una
suspensidn acuosé de un hidréxido alcalino~térreo, en pariion
lar hidrdéxido cdlcico.

Asi, el presente invento consiste en un procedimiento
para la preparacién de N-triclorometiltioimidas de férmula ge
neral I, en el que se suspende un compuesto de férmula generual
II en una suspensiéﬁ acuosa ﬁe un hidréxido alcalino-térreo y
a continugcidén se aiflade cloruro de triclordmetilsulfenilo 80~
bre la suspensién obtenida.

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

~ Para obtener un producto estable es conveniente utili-

iar alrededor de un 15 % en exceso de la cantidad tedrica re-
querida de hidréxido alcalino-térreo. l

Oon’ o1 procedimiento del presente invento no solamente

se alcangan los objetivos indicados més arriba, sino que ade-
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lumen de trabajo requerido por el presente procedimiento e

“mitarla a ellos.

la 1o largo de un periodo de 3 a 5 minutos,111,5 g de cloruro

que es el hid:éxidd glcalino-térreo utilizado con preferencis,

es mucho méds barato que el hidrdéxido sédico. Ademés, la velo-
cidad de descomposicién del cleruro de triolbrometilsulfeni—
lo, provocada por el hidréxido cdlcico, es mucho menor que la
provocada por el hidréxido sdédico y por lo tanto se requiere
un exceso menor de dicho cloruro de triclorometilsulfenilo.

Gomo resultado de ello, el compuesto obbenido es nds puro y-
més estable que el obtenido por el procedimiento conocido y

el rendimiento en oompﬁesto deseado aumenta. Ademds, como el

hidréxido aleslino-térreo se afiade en forma de polvo, el vo-

reduce, en comparacién con el del procedimiento conooclidoe.
Para suavizar la reaccidén es conveniente afiadir a la so
lueidn una pequefia cantidad de un emulsionante.
Los siguientpé ejemplos ilustran la invenoién, sin li-
| EIEIPIO 1
En un matraz redondo provisto de termémetro y agitador,
gse colocan 800 ml de agua, previamente enfriada a 2%, A ooﬁ-
tinuacidn se afiaden con agitacién, mientras se mantiene la
temperatura a 2—600, 75 g de tetrahidroftalimide y 21,5 g de
hidréxido cdlcico puro (16 % de exceso).
La suspensién obtenida se agita durante 15 minutoa-y
después se afiaden 2 ml de un emulsionante (mezcla de idnico y
no idénico) y se continda agitando durante otros 10 minutos,
manteniendo la temperatura todo el tiempo a 2-6%Cs

A continnacidn se afiaden gota a gota sobre la suspensidn

de triclorometilsulfenilo téonico, manteniendo la temperatuia
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la 3-69C. El precipitado obtenido se separa por filtraé&ﬁn ¥y ~

ge lava con agua caliente (unos 60°C) hasta que el pH de las

aguas de lavado es’de 6,7-7,0, pera dar 150 g de un producto

constituldo por el 94 % de N-thotrlclorometiltetrahidroftali-

midas El rendimiento del 94 % se calcula sobre la base:de la

tetrahidroftalimida. |
EJEMPLIO 2

En un matraz redondo provisto de terméﬁetro y agltador,
se colaocan 300 ml de agua, enfrfada a 29C. A continuacién se
afinden con agitaéién, mientras se mantiene la temperatura a
290, 60 g de ftalimida y 1% g de hidréxido cdloico (15 % de
exceso)..Déspués se afiaden 1,5 ml de un emulsionante {mezcla
de iénico y no iénico) y gé aglta la suspensién durante otros
10 minutos, manteniendo la temperatura a 2%. .

A continuacidn se afiaden gota a gota sobre la suspen-
sién, & lo largo de un periodo de 3 & 6 minutos, 88 g de clo-
ruro de triclorometilsulfenilo -técnico, manteniendo la {empe-
ratura a 4—900. El precipitado obtenido se separa por filtra-
cién 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 Nhtiotrioloromgtilftalimi—
das El rendimiento del 87 % estd calculado sobre la base de
la £talimidae.

En resumen, la Patente de Invencién que.se solicita -

deberd recaer sobre las siguientes:
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‘laue 1a reaccisn se lleva a cabo a 0-10°C.

338572 |

- RELVINDICACIONES

1 Un procedimiento para la preparacidn de N-tricloro-
metiltioimidas de fdrmula general I

0
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donde R es un resto orgdnice, que consiste en sugpender un
compuesto de férmuls general II
0
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donde R tiene el mismo significado anterior, en una suspen-
sién acuosa de un hidréxido alcalino-térreo y affadir después
a la suspensién obtenida cloruro de triclorometilsulfenilo.
' 2. - Un procedimiento segin la Reivindicacién'i,eﬁ el
que 1la reaccién se lleva a cabo entre -10° y 30%.

3+ Un procedimiento segin la Reivindicacién 2, en el

4s Un probediﬁiento segin cualquiera de las Reivindi-
caciones 1 a 3, en el que sd enples élrededor de un 15 % de

exceso de hiﬁrdxidp de metal slcalino-térrecs

5. Un procedimiento segin la Reivindicacidn'4, en el

que el hidrdxido;alcalino—térreo utilizado esfhidréxido cél-
cicoe

6o Un procedimiento segin cualquiera de las Relvindi-

caclones 1 a 5, en el que se afiade a la mezcla.de reaccidn
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una pequeila cantidad de emulsionante. -
Te Un prooedim:;.ento segin cualquiera de las Reivindi-
caciones 1 a 6, en ol que ol compuesto de férmula general II
utiltzado es tetrahidroftalimida. | |

8. Un procedimiento segin cualquiera de 15.5 Reivindica
ciones 1 a 6, en el que ol compuesto de férmula genersl II

utilizado es f4alimida.
8. Se reivindica por filtimo como objeto sobre el que

a de recaer la Patente de Invencién que se solieita: "UN PRO
CEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE N-TRICLOROMETILTIOIMIDAS",
Todo conforme queda deserito y relvindicado en la"pr_e_s_
sente Memoria descriptiva que consta de siete pAginas mecang
grafiadas. ' '

Madrid, 28 Marzo, 1967

BERNARDO UNGRIA
PePo -
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