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PATENTE
DE
INVENCION

<

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE 2-(3',4'~DICIORO-
FENIL)-4,6-DICLOROTRIAZINA", a favor de la firma suiza
CIBA DOCIETE ANONYME, residente en BASILEA (Suiza).
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MEMORIA DESCRIPTIVA

Es conocido, hacer reaccionar cloruro de triciand-
geno en prescncia de cloruro de alwminio con ciertos compues-—
tos aromdticos. Sin embargo solo es posible en casos excep-
cionales, obtener derivados unitorios mono o disubstituidos

5 del cloruro de triciandgeno. Asimismo cuando se deja reac—
cionar uno tras otro el compuesto aromdtico y el cloruro de
triciandgeno en la proporcidén de dosis molecular 1:1, se ori-
gina en general uno mezcla, que contiene ademds de cloruro de
triciandgeno no alterado, producto de¢ mono-, di- y trisubsgti~

10. tucidn., Por lo tanto es fdcil de comprender que para la pro-
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paracién de diclorotriacinas monosubstituides y monocloro-
triacinas disubgtituidas unitarias se siguen otros caminos,
en los que no se partc de cloruro de triciandgeno, sino que
se estructura el anillo de triazina segin otros métodos,
Lporo se ha hallado, que puede obtenerse en forma
sorprendente, la 2-(3',4'~diclorofenil)-4,6-dicloro~triazina

de la férmula
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en buen rendimicnto sin reaccionss concurrentes considerables,
al hacer reaccionar cloruro de triciandgeno o temperaturas
elevadas, con 1,2-diclorobencenc con proscncia de catalizadores
Triedel-Crofts, Do preferencio so hace reaccionar el cloruro
de triciandgeno con 1,2-diclorobencenc on oxceso en presencia
de cloruro de¢ «luminio eh medio cxento de agua a temperaturas
de 1502 C por lo . menos, por cjemplo a reflujo.
En esta reaccidn se origina el producto
de monosubstitucidén, y on especial, on el caso on que no es

de suponer, o sca cuando sc trabajn con gran exceso en 1,2~di
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clorobenceno, ‘odavia on ol aiio 1962 se prescentd pars potorto
un procedimicnto entre tanto publicado, en el que so preparab:
la 2-aril-4,6-dicloro~1,3,5-triazine en forma complicada a
partir del clorhidrato dc benzamidina y dicloruro de isocianuro
triclorometilico,

Un cxceso on 1,2-dielorobenceno o eventualmente
la adicidn de un diseolvente orgdnico inerte es de recomendar
en las bosce de tdenicos de explotocidn, sobre todo porque
con esto 1o mezela reaccional permonece muy fldiido y fdeil-
mente agitable. n reaccidn se efecetdia convenicntemente
a temperaturas d¢ 1502C por lo mencs y en la zona entre
1502C y el punto de chbullicidén de 1a mezela reaccional,
ventajosamentc a tomperatura de cbullicidn, con lo cual sc
elimina corricntomente el gos clorhidrico originndo bajo
refrigeracion por roflujo.

Como catalizador Fricdsl-Crafts se utiliza de
preferencia cloruro de aluminio, por e¢jomplo en dogis de
0,7 a 3 moles por cada mol dec clorurc de triciandgeno. ILa
mezcela reaccioncl puede elaborars: usualmente en forma do
por si conocida, por cjemplo on la que se dejo enfriar, se
vierte sobre hiclo, sc elimina un exceso em 1,2-dicloroben-—
cono mediantce destilacidn de vapor de ugua, se separa por
residuo mantenido s6lido de 1la fase acuodn y sc destila en
vacio la 2-(3',4'-diclorofenil)-4,6-dicloro-1,3,5-triazina.

En los cjemplos siguientes, les partes significan

partes on peso;
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EJEMPLO 1

46,1 partes de cloruro de triciandgeno y 33,25
partes de cloruro de aluminio exento de agun se deslien a
reflujo (1802 C) durante 74 horas, on 1500 partes de 1,2-
diclorobencenos Tras el enfriado de lo mozela reaccional
se destila en vapor de agua y luego se separa por succidn
el producto bruto precipitado.
Rendimiento en producto bruto: 32 partes (45%).

20 portes del producto bruto dan tras purifica-
cién con benceno en éxido de aluminio de la acﬁyidad-I,

7,25 partes del compuesto de la férmula

C1
Cl
\\C =N /
/ /‘"" 4
N C-& “»-Cl
N¢ - v ==
/
Cl

con un punto de fusién de 129 g 133;59 C. Una prueba sublimas
da da el punto de fusidn de andlisis de 140,5 o 1412C. y
los valores de andlisis siguientos:

calculados c 36?65 H 1;03 ClL 48,08

hallado: ¢ 36,95 H 1;06 ClL 48.20
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Si on ol ogemplo preccdonte se eleva la dosms de
cloruro Qe zluminio 2 1008, sec utilizan 750 cc de 1, 2—d1c¢o-
robenceno y ¢l ticmpo reaceional sc cxtiende a 96 horas
(a una temperctura reaccional de 1802C), se obbiene un
rondimicnto puro de¢ producto destilndo de 60,5 gramos; que

corresponden 2l 82% del valor tedrico.
EJEMPLO 2

Si sc omplean en el ejemplo 1 66,5 partes de
cloruro de cluminio en lugar de 33,25 partes y se cleva
el tiempo rcaccional a 95 horas; se obticnen 75;2 partcs
de producto bruto (102%).

Si s6 purdfican 20 partes de este producto bruto
en 6xido de aluminio de 1o actividad I con benceno, se
obticnen 9,25 partcs (47%) de un producto con punto de
fusidén de 133 @ 1359C.

Si se destilan 50 partcs del producto bruto
al alto vacio de 0;3 mn y 170 = 175¢ € de temperatura do
destilacidn, sc obtiencn 28,7 partes (58,5%) de un produc-

to con un punto de fusidn de 141 o 1422 C,
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NOTA

Descrito ol objeto del prescnte eserito, sc de-
claran nuevas y de propic invencidn las siguiocntes reivin-
dicaciones, con prioridad de la golicitud de patente suiza

2 10262/66 del 14 de Julio de 1966.

1, Procedimiento para la preparacidn de 2-(3',4'~
diclorofenil)-4,6~-diclorotriazine, coracterizado porque sc
hace reaccionar o temperatura elovada y en presencia de |
catalizadores Friocdel-Crafts, cloruro de triciandgeno con

l,2-diolorobencono;

2. Precodimicnto, segin lo reivindiczeidn 1, para
la preparacidn de 2-(3',4'-~diclorofenil)-4,6-dicloro-1,3,5-
triazino, caractorizado porgue se hocc reaccionar a tempe-
roturas de 1502 C por lo menos, on medio exento de agua i

¥y en presenciz de cloruro de aluminio, cloruro de triciond-

geno con 1,2-diclorobencenc on execso,

3. Procedimiwnto para la preparacidn de 2-(',4'-

diclorefenil)—~4,6-diclorotriazine.,

Scgin sc describe y roivindica on la presente

memoria descriptiva que consta de sictc hojas foliadas
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y ¢scritas o miguinne por uno sola carc.

Madrid, a 13 dg io de 1967

Pes
W ISERD

Firmados JOSE RODRIGUEX
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