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Memoria descriptiva

para solicitar PATENIE DE INVENCION EN ESPANA por 20 afios

u nombre de C,H. BOEHRINGER SOHN

‘entidad / de nacionalidad alemana |
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|
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i El invento concierne a compuestos diaminicos |
;de la férmula general
R-CO-—NH—CH—CC:L3
Q

|
R-CO-NE-CH-CC15 (1)

'y a su utilizacién en calidad de sustancias activas en

'agentes biocidas. :
En la férmula I y en lo gue sigue, los s{mbo~%
?los R y @ tienen los sigulentes significados: :
| R significa un 4dtomo de hidrdgeno o un radi-
‘cal alecohilo inferior de cadena recta o ramificada, que

%puede estar sustituido por uno o varios &tomos de halégené;

'Q representa uno de los radicales

| I |

Y- R !

B —” NI By :15
R, ~_ R | |
2 N 4 N :

(11) (III)

|
éen que Ry, Ry, Bz ¥ By significan &tomos de hidrbgeno o !
radicales alcohilo inferior y Ry puede designar ademés un :
radical fenilo; RS es un radical alcohileno de cadena rec-—
‘ta 0 ramificada con 1 a 10 atomos de carbono y R6 ¥y R7 :
‘significan un atomo de hidrdgeno, un radical alcohilo coni
4 a 16 4tomos de carbono, un radical alilo o 2-cianoetilo,
un raedical fenilo o bencilo, que puede estar sustituido %
por 1 & 2 &tomos de haldgeno, eventualmente diferentes.

362717
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Los nuevos compuestos son preparados segin

|

!

‘nétodos usuales de acuerdo con el siguiente esquema de |
|

reaceidn: %

| |

5 | 2 R-00-NH-CHX-COL;  + H-Q-H |
f () R~CO-NH-CH~CC15 1

Q i

|
R~CO-NH-CH~CC1,

aqui X significa un radical ficilmente separable en for- E

ma de anién, preferiblemente un &tomo de cloro o de bromo, .
j
_pero también por ejemplo un radical arilsulfoniloxi, al- !
1

15 -¢ohilsulfonilo, ariloxi, trifluorcacetoxi, arilcarbonilo-!
'xi. ‘

La reaccidn se lleva a cabo preferiblemente
_en un disolvente inerte, por ejemplo tetrahidrofurano,

dioxano, tolueno, acetona, hidrocarburos clorados, a tem-

20 ‘peraturas desde aproximademente -20 hasbta +1002C preferi-

‘blemente de +20 a +402C. Especislmente, cuando X signifi-

‘ca un atomo de cloro o de bromo, es conveniente afadir en :

la reaccidn una amina terciaria, por ejemplo trietilamina,

‘en cantidad equivalente. En este caso, se ha de suponer

25 la formacibén de un producto intermedio susceptible de reac

‘clonar de la férmula R-CO-N=CH-CCl;, que reacciona ulte-
riormente con adicién de la diamina H-Q-H a los compues- ‘
‘tos de la férmula I. %

Los compuestos de acuerdo con el invento, en

%0 :los cuales Q significa el grupo —NRG—GHa-NR6- (R7 N RG

342469,
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;iguales), pueden ser preparados también por condensacidn é
;de compuestos de la férmula general R—CO-NH-CH(NHRG)-6013%
Zcon formaldehido en disolventes acuosos u orgénicos, por i
%ejemplo a la temperatura ambiente.
i Las bases generalmente débiles de acuerdo coni
;el invento son en parte productos incoloros, cristalinos Z
éy dificilmente solubles, ¥y en parte resulban en forma :
%oleosa o amorfa vitreai en el Gltimo caso, es posible una 2
%purificacién pasando por las sales de hidrécidos. Son re-|
' lativemente bien solubles las bases en sulféxido de dime-é
. tilo, tetrahidrofurano, ciclohexanona, dimetilformamida,
%Nkmetilpirrolidona ¥y butirolactona.
: Para la preparacidn de materiales de partids
zde la férmula IV se hace uso de procedimientos usuales,
%por ejemplo el intercambio del grupo hidroxi por el radi-
i cal -X en compuestos de la férmula R-CO-NH-CHOH ~0C1 5. 4
Los compuestos de acuerdo con el invento, aigé
més de ser bien tolerados por las plantas, son activos :
%en alto grado contra hongos fitopatdgenos, especialmente %
en tratamiento profilictico, pero también en tratemien- |
?to curativo. La inhibicidn total de la infeccidn se lo=- |
 gra por ejemplo en numerosos oidios de la harina verdade-?
ros, tales como Erysiphe graminis y Eryshiphe polygoni.
'Ademés, mediante los compuestos segin el invento se pueden
.combatir por ejemplo las royas tales como la Uromyces fa—%
~bae y la Puccinia arenariae, agentes patdgenos causantes j
"de la marchitez, tales como Verticillium alboatrum, agenrg
Etes patdgenos causantes de la rofia, tales como Venturia
;inaequalis, mohos tales como Aspergillus niger, y obtros %

-diferentes hongos perjudiciales, tales como Fusaria y

- 3627147
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“accidn sistémica de los nuevos compuestos.

en calided de sustancias activas para antihelminticus 3

: Contra los animales de sangre caliente, los compuestos

Ophiobulus,

Es especialmente digna de mencidén la buena

Los nuevos compuestos son apropiados ademas

favorecen la aptitud de germinacidén de simientes o semi-

llas, por ejemplo de semillas de guisantes y de algoddn.

de la formuls I son muy poco tdéxicos.

De la serie de los nuevos compuestos, en los

cuales Q significa un radical de la férmula ITII, se han

"de resalbar como especialmente activas las sustancias ac-!

tivas en que Ry y/o R7 son igual a hidrdgeno.
Los compuestos de acuerdo con el invento son 5

formulados, para la produccidn de agentes pesticidas, con

‘las sustancias auxiliares y vehiculos usuales, por ejemplg

1
para formar soluciones, concentrados en emulsidén, polvos !

en suspensidn, agentes para espolvorear, polvos céusticos;

granulados y pulverizaciones. El contenido de sustancia

i
|
}
activa de estos agentes es de aproximadamente 0,05 a 85%,%
i
preferiblemente hasta de 50%. !

!

1

Los concentrados en emulsidn contienen aproxi-
nadamente 0,5 hasta 20% de sustancia activa, preferible- °
mente 5 a 10%. En calidad de disolvente se pueden utili- E

zar por ejemplo mezclas de dimetilformamida o N-metilpi-

%
}
rrolidona con alcoholes o glicoles. En calidad de emulgen:
tes y agentes humectantes pueden utilizarse compuestos no%
i

iondgenos, tales como por ejemplo nonilfenolpoliglicolé-

ter o mezclas de compuestos no iondgenos y iondgenos, pre-

feriblemente aniondgenos, pero también anfolitos. El con~

5. 362717
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%tenido de emulgente de los concentrados de emulsidn es
Ede aproximadamente 0,5 a 45%, preferiblemente de 5 a 25%.
: El contenido de sustancia activa de los pol-
gvos en suspensidn es de aproximadamente 0,5 a 80%, pr:fe-;
Sriblemente 5 a 25%. En calidad de emulgentes y humeotan- ;
?tes se utilizan compuestos no iondgenos o iondgenos, siqg%
do la porcidn de emulgente y humectante de aproximaaamen—é
te 0,5 a 25%, preferiblemente de 2 a 25%. En calidad de
vehiculos se pueden utilizar por ejemplo bentonita, cao-
1in y &cidos silicicos coloidales.

Ias formulaciones de los compuestos de acuer-!
do con el invento son diluidas para la aplicacibn, en ca—i
- 80 necesario, hasta una concentracidn de sustancia acti-
3va de 0,5 2'0,00001%; especialmente los agentes para es- :
’polvoreado pueden mostrar también una mayor concentracién
~de sustancia activa. El limite superior para la concentra:
.cidn de aplicacidn estd dado por la fitotoxicided relati-!
vamente pequefia. '

Ejemplos para la formulacidn de agentes pes- §

a)_sgentes para espolvoreado.- Composicidn:

1% de sustancia activa segln la férmula I; 98% de talco;
1% de metilcelulosa.

Los componentes son molidos de manera homogé—%
nea para la produccidn del agente para espolvoreado. 5

1

b) Polvos en suspensibn.- Composicibn: 25% de

-sustancia activa segln la férmula I; 55% de caolin; 10%
;de dcido silicico coloidal; 9% de ligninsulfonato (agenteé
'dispersante); 1% de tetrapropilenbencenosulfonato de so- l

:dio (agente humectante).

- 362717
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' suspendido en sgua para la splicacidn, de tal manera que

' N,N'-bis-/T1-scetamido-2,2,2-tricloro)etil 7-piperazina

- N-(1,2,2,2-tetracloro-etil)-acetamida en 50 ml de tetrahi

Los componentes son molidos y el agente es

ge obtiene una concentracidn de sustancia active de 0,0001

‘ - 015%' %

¢) Concentrado de emulsidn.- Composicidn: 40%;

. de sustancia activa segln la férmula I; 5% de tetrapropiwg

lenbencenosulfonato de sodio (emulgente anidnicamente ac~!

tivo); 20% de nonilfenolpoliglicoléter (emulgente no iond!
| !
' geno); 32,5% de propilenglicol; 32,5% de N-metilpirroli- |

donas.

Los componentes son transformados de manera

“usual. El concentrado de emulsidn es dilufdo, pars la

aplicacidn, con agua hasta el contenido de sustancia ac-
tiva deseado, aproximadamente 0,00001 a O,5%.

d) Pulverizaciones: Composicidn: 0,05% de sus:

tancla activa segln la férmula I; 0,10% de aceite de sésa;

1

mo; 10,00% de N-metilpirrolidona; 89,85% de Frigene.

La mezcla de los componenfes sirve para la
aplicacibn de las sustancias activas de acuerdo con el
invento en forma de aerosoles.

t
1
Los siguientes ejemplos deben explicar con |

més detalle la preparacidén de las sustancias activas.

Ejemplo 1

A una solucidén de 18,0 g (0,08 moles) de

i

i

drofurano exento de perbxido, se afiade gota a gota, bajo

"agitacidn, una solucidn de 3,44 g (0,04 moles) de pipera—é

|

zina y 8,2 g (0,081 moles) de trietilamina en 60 ml de |

tetrahidrofurano exento de perdxido. Después de conservar%

-7- 382717
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i durante una hora a la temperatura smbiente se filtra con ;
%succién, se lava con tetrahidrofurano el residuo de clor-:
‘hidrato de trietilamina Y se somete al filtrado a evapora
ici6n en vacfo. La masa semi-sdlida remanente es digerida .
tcon éter, Despuds de filtrar con succidén los cristales y :
?de lavar con &ber, se obtienen 15,1 g (81% de la teoria) %
~de producto incoloro, que puede ser recristalizado a par—é
tir de isopropanol. Punto de descomposicibn, sproximada- :
mente 1802C (dependiente de la velocidad de calentamien- ;
t0).
Calculado: 31,13 % C Encontrado: 31,07 % C
3,92 % H 4413 % H
12,10 % N 11,9 % N
'Ejemplo 2
N,N'-bis-/{1-dicloroacetamido-2,2,2~tricloro)-etil /-pi-

‘perazina. :
A El compuesto se obtiene anélogamente al ejem—§
'plo 1, a partir de N-(1,2,2,2-tetracloro-etil)dicloroace-?
:tamida y piperazina. Rendimiento 94% de la teorfa; punto ;

de descomposicidn aproximadamente 1802C,

“Calculado: 23,99 % C Encontrado: 24,16 % C
2,35 % H 2,33 % H
59,01 % C1 58,5 % C1
Ejemplo I ET 9,05 % N

‘N,N'-bis-/{1-tricloroacetamido~2,2,2-tricloro)etil /-pi-
perazina.

Bl compuesto se obtiene andlogemente al Ejem- -
plo 1, a partir de N-(1,2,2,2-tetracloroetil)~bricloroace~
tamida y plperazina. Rendimiento 45% de la teoria; punto '

de descomposicidén aproximadsmente 1802C,

oo 982717
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' Calculado: 21,52 % C  Encontrado: 21,40
1,81 % H 1,95 ¢
8,36 % N 8,31

‘eristales incoloros. Rendimiento 79% de la teoria; punto |

de descomposicidén sproximademente 1672C,

'N,N'-bis-/{1-trimetilacetamido-2,2,2-tricloro)etil /-pi-

_perazina.

‘plo 1, a partir de N-(1,2,2,2-tetracloroetil)amida de &Aci

. do pivalico y piperazina. El compuesto del titulo precipi-

Ejemplo 4 i
N.32:91514—(1-f0rmamid0~2,2.2-tricloro)etil_7l2-metil—*_

piperazina.

El compuesto se obtiene anilogamente al Ijem-

plo 1 por reaccidn de N»(ﬂ,2,2,2—tetracloroetil)-formami—}

da con 2-metil-piperazina. La masa amorfa vitrea que que~%

da después de concentrar la solucibn de tetrshidrofurero |
es disuelta en cloruro de metileno bajo ligero calenta~
miento; despuds de slgunos minutos comienza a separarse

desde la solucibn el compuesto del titulo en forma de

Ejemplo 5

El compuesto se obtiene andlogemente al Ejem-—

ta parcialmente con el clorhidrato de trietilamina a par~'

tir de la solucidén en tetrahidrofurano; se obtiene una se
gunda fraccidn a partir de las aguss madres sometidas a é

i
evaporacibén en vacio. Rendimiento global 85% de la teoria.

Punto de descomposicidn aproximadamente 2002C.

Calculadoi 39,51 % G Encontrado: 39,79 % C ;
5,5% % H 5,72 % H
10,24 % N 10,26 % N

362717
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‘Ejemglo &
i N,N'-big-/ (1-cloroacetamido-2,2, 2-ur1cloro)et1;7ap;pera~

.zina.

1

El compuesto se obtiene anilogamente al Ejem~.
'plo 1 a partir de N~(1,2,2,2~tetracloroetil)-cloroacetami%
- da y piperazina. Rendimiento. 865 de la teoria; punto de i
idescomposicién aproximadamente 1732C. A
 Calculado: 27,08 % G Encontrado:s 27,12 % C i
| 3,03 % H 2,86 % H
: 10,53 % N 10,20 % N
Ejemplo 7
N,N'-bis-/ (1-formemido-2,2,2~tricloro)etil /-piperazina.

A una solucibdn de 21,1 g (0,1 moles) de (1,2,.
2,2—tetraol§roetil)-fonmamida en 30 ml de acetona se afia-.
de gota a gota bajo agitacidn una solucién de 4,3 g (0,05.
.moles) de piperazine y 10,5 g (0,104 moles) de trietilami-
na en 70 ml de acetona, Después de conservar durante 2 ho;
‘ras a la temperatura ambiente se filtra con succidn el V
precipitado del compuesto del titulo y clorhidrato de trie
. tilamina, se lava a fondo con agua ¥ después con mebtanol
.frio y se seca a 402C., Polvo cristalino incoloro; punto dé
‘descomposicidén eproximadamente 1752C (dependiente de la vé
locldad de caldeo). :

Por concentracién de las aguas madres acetonl—
cas y por lavado del residuo con metanol frio, se obtiene§
una segunda fraccidén del compuesto del titulo. El compuegi
‘to puede ser recristalizado a partir de dioxano. Rendi=~

‘miento global: 18,7 g (86% de la teoria).

362717
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‘Galculado: 27,61 % C Encontrado: 27,90 % C

‘Ejemplo 8 '
'N,N'-bis-/(1-formamido~2,2,2~tricloro)etil /-piperazina.

‘tanol, es filtrada con succidn y es lavada con metanol.

afiaden 5,3 g (0,05 moles) de carbonato de sodio, Bajo agi-

pués de 30 minutos adicionales, la acetona es separada por

destilacidn en vacio, el residuo es lavado primero con |

3,24 % H 3,38 % H
12,88 % N 12,68 % N

21,1 g (0,1 moles) de N-(1,2,2,2-tetracloroe-,

i

t1il)-formamida en forma de polvo son suspendidos en 50 al

en agua. Bajo agitacién, se aflade gota a gota una mezcia
!

de 4,3 g (0,05 moles) de piperazina, 10,1 g (0,1 moles)

de trietilamina y 50 ml de agua a 20~252C. Después de agi!
tar durante 0,5 horas a la temperatura ambiente, se sepa-|
ra por decantacidén la fase acuosa, y la masa cristalina

pegajosa que queda remanente es digerida con 30 ml de me—i

Rendimiento: 50 a 60j% de la teoria.
Ejemplo 9

N,N'-bis-/ (1-formamido-2,2,2~tricloro)etil /-piperazina.
A una solucién de 21,1 g (0,1 moles) de N-(1,

2,2,2~tetracloroetil)-formamida en 50 ml de acetona se :
!
tacibn, se afiade gota a gota a 20-258C una solucién de |

!
4,3 g (0,05 moles) de piperazina en 50 ml de acetona. Des-

1

‘agua y despuds con metanol frio, y es secado. Rendimiento |

?27% de la teorla,

Ejemplo 10
N,N'~bis-[f(1—propionamido:gJ2,2-tricloro)etil_7—piperazi{

na.

Andlogamente al Ejemplo 1, a partir de N1Z-C1J

. 962717
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2,2,2-tetracloro)etil_/propionamida y piperazina. Rendi- |

i

mlento- 45% de la teoria; punto de descomposicidn: 184 - ;
348590. .
t i

¥
)

ZEjemplo i ;
' N,N'-bis-/ (1-propionamido-2,2,2-tricloro)etil 7=-2-uetil-

q
t

: -piperazina.

Anflogamente al Ejemplo 1 a partir de N-/(1,.
_2,2,2-tetracloro)etil/~propionamida y 2-metilpiperazina. ;
Rendimiento 66% de la teoria. Punto de descomposicidn:

165-1672C.
Ejemplo 12 !
iNlN'—bisfé—(ﬂ~rluoroa0etamido-2,2,2-tricloro)eti;7gpiperai

zina.
‘Anflogemente al Ejemplo 1, a partir de Nﬁlf(1;

2,2,2-tetracloro)etil/~fluoroacetamida y piperazina. Ren-

dimiento: 64% de la teoria. Punto de descomposicidn 163 -

i46890.

-Bjemplo 13

N, N'-bis-/"(4-fluoroacetamido=2,2,2-tricloro)etil/-2-me-

5
i

‘til-piperazina. ;
% An8logamente al Ejemplo 1, a partir de Nh[IH,%
j2,2,2-tetracloro)eti;7lf1uoroacetamida ¥ 2~metil—piperazi%
‘na. Rendimiento 29% de la teoria; punto de descomposicién;
138-1420C, »
Ejemplo 14 :
%_JN'-bisfzf(ﬂ-tricloroacetamido-2,g4z-tricloro)eti;7¥2-me4
;ji;nipgrazina. :
‘ Andlogemente al Ejemplo 1, a partir de NFZf(ﬂ;
12,2,2-tetracloro)etil/-tricloroacetamida y 2—metil—pipera{

t

'zina. Rendimiento 50% de la teorfa; punto de descomposi-

DL YYAY.
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cibn 130-1352C.

Ejemplo 15
N,N'-bis-/ (1-trifluoroacetamido-2,2,2-tricloro)etil/—pi~
‘perazina,

Andlogamente al Ejemplo 1, a partir de §-/(1,
2y2,2~-tetraclore)etil/-trifluoroacetamida y piperazina.

Rendimiento 76% de la teorla; punto de descomposicidn

155-158%C,
Ejemplo 16

N.N'—bisﬁé'"('l—fo;g_mmido-ﬁg}&2—1::c-iclo:co)eti_J:7'--2,5--dimetil—j

piperazina.

Anélogamente al Ejemplo 1, a partir de N-/(1, .

2,2,2-tetracloro)etil/ formemida y 2,5-dimetil~piperazina

(mezcla de isémeros cis y trans). Rendimiento 28% de la

teoria; punto de descomposicidn 1842C.

Ejemplo 17.

N,N'-bis-/(1-formamido-2,2,2-tricloro)etil/~-2,3,5,6-tetra~

metil-piperazina.

Anfloganmente al Ejemplo 1, a partir de N~/T1,
2,2,2-tetracloro)etil/-formamida y 2,3,5,6-tetrametil-pi-
perazina (mezcla de estereoisbémeros). Rendimiento 45% de

la teoria; punto de descomposicidn 180eC,

Ejemplo 18

N,N'—bis-[fﬂ—formamidg:g.2,2—tricloro2eti§7 2,3-trans-di- |

metil-piperazina.

Andlogemente al Ejemplo 1, a partir de N~-/T1,

2,2,2-tetracloro)-etil)~formamida y trans-2,3~dimetil-pi- |

perazina. Rendimiento 17% de la teoria; punto de descompo—i

gicion 182¢C,

362717
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)

i
{
|
}
'
{

: Ejemplo 19 ‘
%N,N'~bis—[§ﬁ—formamido—a,glg-tricloro)etil7%rans-2—metil~.

3-etil-piperazina. i

1

j Andlogsmente al Ejemplo 1, a partir de N;[KH,;
;2,2,2-tetracloro)eti;7lformamida ¥y trans-2-metil-3-ctil- §
"piperazina. Rendimiento 15% de la teoria; punto de descqg%
: !

“posicidn 1729C. _
i

;Ejemglo 20 |
N,N'-bis-/ (1-formamido~2,2,2~tricloro)etil/eis=2,3-dime-

til-piperazina.

Andlogamente al Ejemplo 1, a partir de NFZK%,%
2,2,2~tetracloro)etil/-formamida y cis-2,3-dimetil-piperi-
'dina. Rendimiento 36% de la teoria; punto de descomposi- '
cidns 17390;
Ejemplo 21
N, N'~bis-/"(1-formamido-2,2,2-tricloro)etil/~2-fenil-pi~ :
s perazina. |

7 Andlogemente al Ejemplo 1, a partir de N—[Iﬂ,%
é2,2,2~tetracloro)eti;7lformamida v 2-fenil-piperazina. i
'Rendimiento 16% de la teorfa; punto de descomposicidn %
19290,

‘Ejemplo 22,

N,N-big-/ (1-formamido-2,2,2-tricloro)ebil/-2-etil-pive-
.razina.

| Andlogamente al Ejemplo 1, a partir de NLZIH,:
.2,2,2-tetracloro)etil/~formanida y 2-etil-piperazina. Ren;
‘dimiento: 40% de la teoria; punto de descomposicidén 164 -
+1669C.

Ejemplo 23

N,N'-bis~/" (1-formamido-2,2,2-tricloro)etil/=2,3,5-brine=

v 362717
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-Ejemplo 24
- N,N'-bis-/ (1-formamido-2,2,2~tricloro)etil/-2-n-prepil—

piperazina,

' =piperazina.

- 171-17220.

Ejemplo 26
N,N*-bis-/ (1-formamido=2,2,2-tricloro)etil 7-piperazi-

‘pa.

,pardo, que huele a fenol, es digerido con 15 ml de mebta-

til-piperazina.

Andlogamente al Ejemplo 1, a partir de N%[IH,i

‘ [
2,2,2-tetracloro)etil/-formanida y 2,3,5—trimetil-pipera~§

: !
zina (mezcla de estereoisdmeros) rendimiento 12% de 1= i

teoria; punto de descomposicidn 1682C.

Andlogemente al Ejemplo 1, a partir de N-/(1,

2,2,2-tetracloro)eti}7¥ormamida ¥ 2-n-propil-piperazina. |

‘Rendimiento 20% de la teoria; punto de descomposicidn

17490,

"Ejemplo 25.

N,N'~bis-/ (1-formamido-2,2, 2-tricloro)etil/-2,6-dimetil- !

Andlogamente al Ejemplo 1, a partir de ELZKW,;

2,2,2-tetracloro)etil/-formamida y 2,6~dimetil-piperazi- %

'na. Rendimiento 11% de la teor{a; punto de descomposicidni

]
5
|
Una mezcla de 2,1 g (0,025 moles) de pipera~ |
|
|

?zina, 5,1 g (0,05 moles) de trietilamina, 6,8 g (0,05 mo-
-1les) de / (1~-formamido-2,2,2-tricloro)etoxi/benceno y 50 !

.ml de tetrghidrofurano absoluto es conservada durante 14 i

|
horas a la temperatura ambiente, y a continuacién es pues'

ta a ebullicidn bajo reflujo durante 2 horas. La solucidn'’

filtraeda es concentrada en vacfo y el residwo viscoso, L

s 9627117
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Enol. Después de reposar durante varias horas se han sepa-i
;rado en forme cristalina aproximadamente 10% de la teoriaé
Zdel compuesto del titulo. %
: El producto de partida / (1-formamido-2,2,2- g
! tricloro)etoxi/~benceno es preparado a partir de N-/{4, ‘
. 2,2,2-tetracloro)etil/-formamida y fenol en presencia de .
- trietilamina, Rendimiento: 83% de la teoria; punto Ge fu-i
sidn 93-94eC. !
;Ejemglo 27 ;
.N,N'—bisqf'(1~formamido-2.2,2—tricloro)eti;7?piperazina.;

1,2 g (0,014 moles) de piperazina y 7,1 g
© (0,028 moles) de [/ 1~formamido-1-(metilsulfonil)~2,2,2-
triclorg/-etano son disueltos en 50 ml de tetrahidrofurano
absoluto., Despuds de afiadir 2,9 g (0,028 moles) de trie- .
" tilamina se conserva la mezcla a la temperatura ambiente,
se diluye con agua, se filtra con succidn el precipitado :
fformado, ¥ se lava con sgua y mebtanol.
Se obtiene 96% de la teoria del compuesto del:
- titulo. . |

Para la preparacidén del producto de partida .

. [[1~formamido-1-(metilsulfonil)-2,2,2-tricloro/~etano se !

hace reaccionar en primer lugar N-/ (1,2,2,2-tetracloro) '

etil/-formemida con metilmercaptano y trietilamina. El f
* (1~-formamido-1~metilmercapto-2,2,2-tricloro)-etano (punto;
de fusidn 122-1232C) obtenido con un rendimiento de 82%

- de la teorla, es oxidado a continuacidn en &cido acético :
;con perbdxido de hidrdgeno a 202C, para former la sulfona .
(vendimiento 66% de la teoria; punto de fusién 432-1332C..
. Ejemplo 28 ;
- N N'-bis-/ (1-formamido-2,2,2-tricloro)etil/—etileno dia-

e- 362711
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"mina,

_ drofurano anhidro se aflade goba a gota bajo agitacién en
. el espacio de 1 hora, una mezcla de 2,4 g (0,04 moles) dei

_etilenodiamina, 8,3 g (0,08 moles + 3%) de btrietilamina y

Fl sceite remanente cristaliza al digerir con éter, Ren- |

" mina.

- Ejemplo 30
'N,N'-bis—[TKﬂ-prOpionamido-e.2,E—tricloro)eti;7btilenodia%

- punto de fusidn 154-1552C (con descomposicidn).

' N,N'-bis-/ (1-fluoroacetamido-2,2,2~tricloro)etil/-etile~:

A una solucidn de 16,9 g (0,08 moles) de N-

/~(1,2,2,2-tetracloroetil/-fornanida en 80 ml de tetrahi-|

50 ml de tetrahidrofurano anhidro. Después de agitar du- !
|

rante una hora adicional a la btemperatura ambiente, se fil
|

tra con succidn del clorhidrato de trietilamina separado }

]
vy se somete al filtrado a evaporacidn en vacio a 40-5028,!

|
dimiento 14,5 g (88% de la teoria). Punto de fusibén 138 -i

i
1419C (con descomposicidén). El compuesto puede ser recrig’

' talizado a partir de isopropanol; de esta manera, el punrf

 to de descomposicidn sube hasta 141-1429C,

De ascuerdo con el Ejemplo 28 se prepararon:

: |
. Ejemplo 29 i
|

N N'-bis~/ (1-acetemido-2,2,2~tricloro)etil/-etilenodia~ :

temida y etilenodiamina. Rendimiento 76% de la teoria;

. punto de fusibén 139-1429C (con descomposicidn).

}
|
A partir de Nqﬁ—(ﬂ,2,2,2—tetracloro)eti;7lacg!
|

mina.

i
|

A partir de N-/ (1,2,2,2~tetracloro)etil/-pro

pionamida y etilenodiamina. Rendimiento 72% de la teoria;!

I

Eijemplo %1

- 382717
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; A partir de N-/(1,2,2,2-tetracloro)etil/-
- fluoroacetanida y etilenodiamina. Rendimiento 53% de la
" seorfia; punto de fusidn 105-1092C.

5 Ejemplo 32

N,N!-bis-/ (1-fluoroacetamido-2,2,2-tricloro)etil/=1,3~
"propilenodismina.

A partir de N-/"(1,2,2,2-tetracloro)etil/- |

' fluoroacetamida ¥ 1,3-propilenodismina. Rendimiento 42%

10 ide la teorfa; punto de fuegibn 112-1142C, :
Ejemplo %3 |
* N,N'-bis-/T1-formamido-2,2,2-tricloro)etil/ 1, 4=butileno~
.diamina. ,
| ‘A partir de N-/(1,2,2,2-tetracloro)etil/-for’
15 ;mamida ¥y 1,4-butilenodiamina. Rendimiento: 90% de la teo-

.ria; punto de fusibn 154-1579C. }

'_E;[emglo 54 :
'N,N'—bis1[_(4—forﬁamido-2.2.2~tricloro)eti;?{LB%pentamatia

: lenodiamina.,

20 | A partir de N-/"(1,2,2,2~tetracloro)etil/~for

‘memida y 1,5-pentemetilenodiamina. Rendimiento 65% de la
1
H

teoria; punto de fusidn 113-1162C.

.Ejemplo 35
iNAN'-bis1£—(4~formamido-2 2,2-tricloro)etil/—1,6-hexameti-

25 ‘lenodiamina.

A partir de N-/ (1,2,2,2-tetracloro)etil/-for-
fmamida ¥y 1,6-hexametilenodiamina. Rendimiento: 72% de la '

‘“teoria; punto de fusidn 110-1152C (con descomposicibn).

Ejemplo %6
30 'E;N'~bis1[_(4—formamido-2.2,e—tric;pro)eti;7{l7—heptametié

3.2.69.
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 tivo; aceite viscoso.

1N,N'-—bis—['g’I-formamido-z,z,2—-tricloroZeti_3;7’l,10-decame-

N,N'-bis-metil-N,N'-bis-/ (1-formamido-2,2,2-tricloro)

de la teoria; punto de fusiln 1602C (con descomposicidn)

' (a partir de 1102C coloracidén de pardo).

N,N!'-bis—fenil-N,N'-bis~/ (1-formemido-2,2,2-tricloro)-

lenodianina.,

A partir de N-/ (1,2,2,2-tetracloro)etil/for~

mamida y 1,7-heptametilenodiamina. Rendimiento cuantita-

Ejemplo 37

tilenodiamina. Rendimiento cuantitativo; acelte.

2 g del compuesto oleoso del titulo son di-

sueltos en cloroformo. Después de afiadir una solucidn eté

rea de HCl se forma wn precipitado cristalino, que es !
filtraedo con succidn, es lavado con éter y es secado cui-é
dadosamente. Se obtienen 2,5 g del diclorhidrato del com-!

puesto del titulo (en forma de solvato con 4 mol de clorg

formo); punto de fusibn: 152-1542C (con descomposicién).

Ejemplo 38

i
!
i

, etil/etilenodiamina,

A partir de N-/(1,2,2,2-tetracloro)etil/-for|

mamida y N,N'-bis-metil-etilenodismina. Rendimiento: 15% |

Ejemplo %9 !

|

etil/—etilenodigmina, |
A partir de N-/ (1,2,2,2-tetracloro)etil/for~

‘mamida y 1,2-dianilinoetano. Rendimiento 74% de la teoria;

punto de fusibn 168-1702C (con descomposicidn).

Ejemplo 40

i
I
;N,N'—bis-ga-cianoetilz—N,N'-bis-[f(ﬂ—fogmamido—a,2,2~tri—!
|
‘cloro)etil/etilenodiamina, !

362717
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L

A partir de N-/(1,2,2 2-tetracloro)et;_/Lfor'

‘mamida y N,N'-bis(2-cianocetil)-etilenodiaming, Rendlmlen—g

‘posicidn).

“to: 60% de la beorfa; puato de fusién: 1902C. (con descom

{Ejegplo 44

|

N—(2~01anoet11)-N,N'-b1s1£-(1-formam1do—2, 2,2-tricloro)

et;;7étLlenodlam1na.

A partir de N-/7(1,2,2,2-tetracloro)-etil/

:formamida ¥y N-(2-cianoetil)-etilenodismina. E1 producso

crudo amorfo es purificado por cuidadosa extraccidn con

.éter y el residuo insoluble en éter es secado en vaciv a -

' 509C. Rendimiento: 70% de la teorfa; amorfo.

'Ejemplo 4.2

N,N'-bis-fenil-N,N'-bis~/"(1-pivalinamido-2,2,2-tricloro)

§g§i;7letilenodiamina.

A partir de N—[T(1,2,2,2-tetracloro)-et;}7l

i

.pivalinemida y 1,2~dianilinoetano. Rendimiento: 55% de la

‘teorfa; punto de fusién 124-1260C.

éEjemplo 43 :
:H;N'-bis—fenil-N,N'-bis:[f{1-tricloroacetamidofgiz,2—tri-3
‘cloro)etil/etilenodiamina,

A partir de N-/(1,2,2,2-tetracloro)etil/-tri
icloroacetanida y 1,2-dianilinoeteno. Rendimiento 33% de :
‘la teoria; punto de fusidn 176~1809C (con descomposicidn).:

Ejemplo 44
N,N'-bis~(2~cianoetil)-N,N'-bis-/ (1 -formam1do-2,2,2—tr1-

clorozet;§7 o 3-propilenodiamina,
A partir de N-/ (1,2,2 2-tetracloro)eti_7lfor-

ﬁmamida y N,N'-bis-(2-cianoetil)-1,3-diaminopropano. Traba-

miento del producto de reaccidn tal como se deseribe en el

-20-32'!?“@?



Ejemplo 41.
Rendimiento: 74% de la teoria; amorfo.

Ejemplo 45
N-(2-ciancetil)~N,N'-bis-/ (1-formemido~2,2,2~tricloro)-

v
'
i
!
{
'
!

5 etil/-1,3-propilenodiamina.
A partir de N-/"(1,2,2,2-tetracloro)etil/~for,

mamida vy N-(2~-cianoetil)=1,3~diaminopropanc. Tratamiento

del producto de reaccidn tal como se describe en el Ejem~|
plo 41. Rendimiento 70% de la teorfia; amorfo. g
i

10 Ejemplo 46
¥-n-decil-N,N'~bis-/ (1-formamido-2,2,2~tricloro)-etil/~

otilenodiamina.

A partir de N-/"(1,2,2,2-tetracloro)etil/-for-

memida y N-n-decil-etilenodiamina. Rendimiento: 88% de la!

15 teor{a; punto de fusidn: 40-459C, |
Ejemplo 47 ;
N.N'~bisfén(1—clorOacetamido-gAE,2-tricloro)eti;7letileno%

‘diamina. %
A partir de N-/ (1,2,2,2-tetracloro)-etil/
20 cloroacetamida y etilenodiamina.

j
E1 producto crudo viscoso fue purificado pox i
{

extraccidén varias veces con éter de petrdleo moderadamen-!

:te caliente, y por secado del residuo de extraccidn a ’

fBOQC en vacio. Rendimiento: 90% de la teoria; amorfo. E
25 'Ejemplo 48

N,N'-bis-/ (1~tricloroacetamido=2,2,2-tricloro)etily-eti

lenodismina.,

De acuerdo con el Ejemplo 45 a partir de N-
[ (1,2,2,2-tetracloro) etil/~-tricloroacetamida ¥ etileno~{

!

30 diamina. Rendimiento: 72% de la teoria; amorfo. g

3.2.69.
T 382714
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%Ejemplo 49

fN,N'—bis»[f(ﬂ~acetamido-2.2,2~tricloro)eti;7ﬁ.ngropileno;

diamina.

A una solucibn de 22,5 g (0,1 moles) de N~-

' (1,2,2,2-tetracloro)etil/-acetamida en 100 ml de éter se -

" afiade gota a gota bajo agitacidn una solucibn de 3,7 &

(0,05 moles) de 1,3-propilenodiamina y 10,1 g (0,1 moles)
de trietilamina en 100 ml de &ter. Ia mezcla de reaccidn '

se calienba hasta la ebullicidn del éter. Despuds de agi-

. tar durente una hora adicional a la temperabura ambiente,’
" se filtra con suceidn el precipitado incoloro y se lava
ra fondo con agua. Después de secar la porcidn insoluble
;en agua se obtienen 20,3 g (90% de la teoria) del compues
ito del titulo en forma de polvo cristalino incoloro. Pun-'

to de fusidn: 149-1519C (con descomposicidn).

De acuerdo con el Ejemplo 49 se prepararont

-EBjemplo 50
. N,N'-bis-/ (1-propionsmido-2,2,2-tricloro)etil/=1,3-propi-

‘ lenodiamina.

A partir de ¥-/(1,2,2,2-tetracloro)etil/-pro-

'pionamida Y 1,3-propilenodiamina. Rendimiento: 88% de la
teoria; punto de fusidn 157-1592C (con descomposicidn).
"E1 compuesto puede ser recrisbtalizado a partir de cloruro

.de metileno,.

Ejemplo 91

~N,N'-bisﬁé-(1finalinamido-2,2,2-tricloro)eti;7;1.5—propi;

lenodiamina,

A partir de N-/ (1,2,2,2~tetracloro)etil/~pi- .
valinamida y 41,3-propilenodiamina. Rendimiento: 85% de la:

teor{a; punto de fusibn: 159-1612C (con descomposicidn).

2o 382711
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Ejemplo 52 |

‘agitacidn un pequefio exceso de una solucidn de trietila-

formado es filtrado con succidn, el filtrado es sometido

E;N'-bisﬁé"(ﬂ-formamido—2.2,2-tricloro)eti;7;4,2—pr0pile—%

nodiamina, :
- i

A una solucién de 15,2 g (0,072 moles) de

'N-/"(1,2,2,2-tetracloro)etil-fornamida en 70 ml de aceto-

na se anade gota a gota, bajo agitacidén y enfriamiento :
con hielo, una solucibén de 2,2 g (0,03 moles) de 1,2—pro-§
pilenodismina y 6,1 g (0,06 moles) de trietilamina en 30 ?
ml de acetona. Despuds de filtrar con succién el clorni- E
drato de trietilamina separado, el filtrado es evaporado |
en vacio, El residuo resinoso es disuelto en tebtrahidro-

furano absoluto. Bajeo agitacidn, se afiade un pequefio ex- ;
ceso de solucidn etérea de HCLl; el clorhidrato del conpues
to del titulo se separa en forma de masa viscosa amorfa. ;
El tetrahidrofurano es separado por decantacidn, el cior-

hidrato es lavado con tetrahidrofurano y es suspendido en:

1

. tetrahidrofurano anhidro. A la suspensibn se afladen bajo

mina en tetrahidrofuranc. El clorhidrato de trietilamina

a evaporacidn en vacfo, y el aceite viscoso remanente es
secado a fondo a 502C en vacio. Rendimiento: 5,5 g (44%
de la teorfa). !

De acuerdo con el Ejemplo 52 se prepararon:

Ejemplo 5%

N,N'=bis~/"(1-formamido-2,2,2-tricloro)etil71, 3-propileno-

diamina. ,
A partir de N;[f(1,2,2,2—tetracloro)etil7¥fq£?

mamida ¥ 1,3-propilenocdiamina. Rendimiento: 64% de la tqg%

wia; smorfo. : 36 2 7 ‘i 7

- 25 -
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De acuerdo con el Ejemplo 28 se prepararon

. ademés:
Bjemplo 54

N,N'-bis-/ (1-trimetilacetamido-2,2,2-tricloro)etil/-eti- .,
lenodismina.

A partir de Nfé_(ﬂ,2,2,2—tetracloro)etii7ltni:
‘metilacetamida y etilenodiemina. Rendimiento: 64% de la
‘teoria; punto de descomposicidn: 170-1742C.

- Ejemplo 55
: N.N'-—bis-—[ (1-trifluorcacetamido-2, 2,2—tricloro}eti;_l7—

-gtilenodiaming.

A partir de N-/(1,2,2,2-tetracloro)etil/-tri
fluorcacetamida y etilenodiamina. Rendimiento: 74% de la

iteoria; punto de fusidn: 125-1282C.
;Ejemplo 56

I

W,N'-bis-/ (1-formamido~2,2,2-tricloro)etil/~2,2~dimet:l

rebilenodiamina.

A partir de N«[(’l,2,2,2—tetracloro)e‘bi}.}’-i‘og_:
Emamida y 1,2-diamino-1,1-dimetil~etano. Rendimiento 765
‘de la teorfa; amorfo.
‘Ejemplo 5%
'N,N '=bi s-bencil-N,N'-bis-/ (1-formamido~2,2,2-tricloro)
‘ebil7etilenodiamina, ‘
| A partir de N-/ (1,2,2,2~tetracloro)etil/-for-:

mamida y N,N'-bis-~bencil-etilenodiamina. Rendimiento: 90% -

de la teoria; amorfo. Punto de fusibn, aproximadamente

509G,

Ejemplo 58
N,N'-bis-bencil-N,N'-bis-/ (1-formamido-2,2,2~tricloro)

362717

etil/A,3-propilenodiamina.

- Dl -



10

15

20

25

30
3- 2.69-

Dt

. !
A partir de N1["(4,2,2,2-tetracloro)eti;7for—i

memida y N,N'-bis-bencil-1,3=-propilenodiamina. Rendimien—%

to: 92% de la teorfa; amorfo; punto de fusibn aproximada-é

mente 602G,
Ejemplo 59 |
N-metil-N,N'-bis-/ (1-formemido-2,2,2~tricloro)etil/~eti~'

lenodiamina.

A partir de N-(4,2,2,2—tetracloro)—etii?formaé
mida y N-metil~etilenodiamina. Rendimmento 51% de la teo—%
r{a; siruposo.

Ejemplo 60 :
N-bencil-N,N'-bis-/"(1-formamido=-2,2,2-tricloro)etilyq 3~

propilenodiamina.

A partir de N-bencil-1,3~propilenodiamina y
N-/"(1,2,2,2-tetracloro)etil/formamida. Rendimiento $0j
de la teoria. Amorfo. !

Ejemplo 61 _ :
N-n-cetil-N,N'-bis-/ (1-formemido-2,2,2-tricloro)etil/eti-

lenodiamina, .
A partir de N-/"(1,2,2,2-tetracloro)etil/-for-
namida y N-n-cetil-etilenodiemina. Rendimiento: 78/ de la

teoria; siruposo.

Ejemplo 62 |
'N-n—octil-N,N'ébisqf'(1~formamido—2,2,2—tricloro)—etil7— E

‘etilenodiamina.

A partir de N-/(1,2,2,2-tetracloro)etil/-for-

mamida y N-n-octiletilenodiamina. Rendimiento: %9% de la

teoria; céreo. §

Ejemplo 63
N-bencil-N,N'-bis-/ (1-formamido~2,2,2-tricloro)etil/-eti~

o 382717
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Lenodiamina.

A partir de N-/(1,2,2,2-tetraclore)etil/~for

.mamida y N-bencil-etilenodiamina. Rendimiento: 92% de la
;tecria; amorfo.

Ejemplo 64
-N,N'~bis-(para~clorofenil)—N.N'-bisjé"(1-formamido:g,2,2—:

tricloro)etil/-metilenodiamina,

A partir de N-/(1,2,2,2-tetracloro)etil;.-foxr’
memida y bis-(para-cloroanilino)-metano. Rendimiento: 15%
de la teoria; punto de descomposicidn: 174-1782C,

Ejemplo 65
N,N'-big—(3,4-diclorofenil)-N,N!-big~/ (1-formamido-2,2,

2-tricloro)etil/-metilenodiamina,

A partir de N-/"(1,2,2,2-tetracloro)etil/~for .

‘mamida ¥y bis-(3,4-dicloroanilino)-metano. Rendimiento:
iaq% de la teoria; punto de descomposicion: 198-2020¢.

'Ejemplo 66
‘N,N'~bis-fenil-N,N'-bis-/ (1-formamido-2,2,2~-tricloro)

etil/-metilenodiamina.

‘

A partir de N-/7(1,2,2,2-tetracloro)etil/-for

‘'memida y bis-anilino-metano. Rendimiento: 20% de la teoria;

‘punto de descomposicidn: 102-1042C,

Ejemplo 67
N,N'-bis-fenil-N,N'-bis-/ (1-trimetilacetamido-2,2,2~tri-

cloro)—etil/-metilenodiamina.

A partir de N-/(1,2,2,2-tetracloro)etil/~txri

‘metilacetamida y bis-anilino-metano., Rendimiento: 33% de

la teoria; punto de fusidn: 126-1299C,

Ejemplo 68

N~-(4~clorobencil)-N,N'-bis-/ (1-formamido-2,2, 2-tricloro)

: oy 6'”: lmg
; E
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. etil/-etilenodiamina.

A partir de N-/ (1,2,2,2-tetracloro)etil/-
formamida y N-(4~-clorobencil)-etilenodiamina. Rendimien-
to: 8% de la teoria; amorfo.
Ejemplo 69 i
N-(2-clorobencil)-N,N'-big-/ (1-formamido-2,2,2-tricloro)

~etil/-etilenodiaming.

i

A partir de Nﬁ[_(ﬂ,2,2,2—tetracloro)eti;7lfqgi

mamide y N-(2-clorobencil)-etilenodiamina. Rendimiento:
70% de la teorfa; amorfo. |

Ejemplo 70

N=(3,4-diclorobencil)-N,N'-bis~/"(1-formamido=2,2,2~triclo-

ro)etil/-etilenodiamina. _
A partir de Nﬁé_(ﬂ,2,2,2—tetracloro)etil7lfqgé

mamida y N-(3,4-diclorobencil)-etilenodismina. Rendimien—
| t0% 75/% de la teoria; amorfo. |

Ejemplo 71 E
| N-(2,4-diclorobencil)-N,N'~bis-/ (1-formamido-2,2,2-tri- i

cloro)etil/~etilenodiamina. i

A partir de N-/ (1,2,2,2-tetracloro)etil/- |
formamida y N-(2,4-diclorobencil)~-etilenodiamina, Rendi~-
miento: 94% de la teoria; amorfo.

- Ejemplo 72

N-alil-N,N'-bis-/ (1-formamido-2,2,2-tricloro)etil/-eti- '

" lenodiamina. ;

| A partir de §-/"(1,2,2,2-tetracloro)etil/-for
mamida y N-alil-etilenodiamina. Rendimiento: 20% de la |
teorfa; amorfo. |

- Ejemplo 73

| N,N'-bis-/T1-formemido-2,2,2-tricloro)etil/-metilenodia-

- 27 - 25 Gg gz ;? ‘E :?
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A 150 ml de tebrshidrofurano saturado con gas§

;NHB, se afiade gota a gota bajo agitacién una solucidn de
10,55 g (0,05 moles) de Nﬁf'(ﬂ,2,2,2~tetracloro)eti;7LfQ£f

' memida en 20 ml de tetrshidrofurano. Ia mezcla es agitada:

durante 30 minutos a la temperatura ambiente y es filtra-:
da. El filtrado es sometido a evaporacidn en vaclo, el

residuo es tratado con 20 ml de éter, guedando sin disol~:

‘ver pequefias cantidades de di-/ (1-formemido-2,2,2-triclo-

. r0)etil/-amina (punto de fusidn: 180-1850C; con descompo--

- gicibn). El filbredo sometido a evaporacidn proporciona,

después de tratar con bencina, 95% de la teoria de (1-for.

| mamido~1-amino-2,2,2-tricloro)etano, de punto de fusidns

5 g del compuesto precedente son disueltos en
150 ml de agua. Después de afiadir 3 ml de solucidn de for
malina al 35% se conserva durante 14 dias a la temperatu-

ra ambiente, se filtra con succidn la sustancia cristali-

' na precipitada, y se recristaliza a partir de acetonitri-:

lo. Rendimiento 69% de la teoria; punto de fusién: 145 -
1479C,
Ejemplo 74

N,N'-bis-/ (1-formamido-2,2,2-tricloro)etil/-etilenodia~ .

mina.

Una solucidn de 0,6 g (0,01 moles) de etileno:

diamina, 6,5 g (0,02 moles) de (1-formamido-1-ciclohexil-

'sulfonil-2,2,2—tricloro)etano v 2 g (0,02 moles) de trie-i

tilamine en 50 ml de tetrahidrofuranc absoluto, es con-

- servada durante 5 horas a la temperaturs smbiente. El pre:

‘cipitado formado es separado por filtracién y el filtrado

o

. & Y7
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es sometido a eveporacidn en vacfo. A partir del residuo
. resinoso se puede aislar por tratamiento con cloruro de

'metileno 47% de la teoria de N,N'-bis-/ (1-formemido-2,2,

Tjemplo

‘presentada en Austria, el 23 de Enero de 1.968, bajo el
‘nﬁmero A 674/68 V/12e3 v 17 de Mayo de 1.968, bajo el nl-
;mero A 4795/68 V/12e3, se acoge a los beneficios del arti
culo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

2~tricloro)etil/-etilenodiamina, ‘

(1=formamido-1~ciclohexilsulfonil-2,2,2-tri~ j
cloro)etano fue preparado a partir de N;["(1,2,2,2—tetra~t
cloro)eti;7;formamida ¥y ciclohexilmercaptano pasando por
el tioéter. (Rendimiento: 86% de la teorfa; punto de fu- |
sibn: 65-672C) y subsiguiente oxidacidn con perhidrol %
(rendimiento 63% de la teoria; punto de fusidn: 120 - ‘
12320). :

N,N'-big~/ (1-formamido=-2,2,2-tricloro)etil/1,4-butileno-

.dismina.

Andlogemente al Ejemplo 74 a partir de 1,4-dia

minobutano, (1-formemido-1-metilsulfonil-2,2,2-tricloro) |

i
. . |
etano y trietilamina. Rendimiento: 75% de la teoria (des—}
pués de tratamiento con &ter del producto crudo amorfo). |
i

La presente solicitud que corresponde a la

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propia y nueva que se |

. 362717
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. presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten’

te de Invencidén en Espafla, por VEINTE afios, son los si-

- guientes:

1.- Procedimiento para la preparacidén de agen

" tes pesticidas que contienen uno o varios compuestos ac- ;

ftivos de férmula general:

R-C0-NH-CH~CC1,
G|a (1)

R—-CO~NH—GH-GCI3

en la que R significa un Atomo de hidrdgeno o un radical

‘aleohilo inferior de cadena recta o remificada, que puede

estar sustituido por uno o varios atomos de haldgeno; §

significa uno de los radicales:

N N-Rg
R 7 5
2T N\y * 1'\1—12
| | 7
(I1) (III)

en que Ry, Ry, By ¥ R, representan atomos de hidrdgeno o

radicales alcohilo inferior, y R1 puede designar ademés

un radical fenilo; R5 representa un radical alcohileno

de cadena recta o ramificada con 1 s 10 &tomos de carbo-

no y Ry y R7 significan &tomos de hidrdgeno, radicales al:

- cobilo con 1 a 16 Atomos de carbono, el radical alilo- &

. 362717



10

15

20

G.D.S,
3'2.690

tos de acuerdo con la férmula I, de manera usual, con

con formaldehido,

" tes pesticidas.

. escritas a maquina por una sola cara.

- 2-cianoetilo, el radical fenilo o el radical bencilo, que%

pueden estar sustitufdos por uno o dos Atomos de halégeno;

caracterizado porque se transforma uno ¢ varios compues- §

i

|

f

agentes auxiliares y vehiculos usuales. ;
§

2.~ Procedimiento para la preparacién de com-

puestos de la fdérmula I caracterizado porque se hace reag,
|

cionar un compuesto de la férmula i
i
|

(v), i

R—CO—NH-CHX-—CCI3

en la que X significa un radical fécilmente separable en .
forma de anién, con un compuesto de la férmula H-Q-H.,

3,- Procedimiento para la preparacidén de los

" compuestos de la f&érmula I, en los que Q significa el gru!

po -NR6—OH2—NR6- (R6 y R7 iguales), caracterizado porque

se hace reaccionar un compuesto de la férmula

R—CO-NH-CH(NHRG)-"CZL5

|
1

4,~ Procedimiento para la preparacidn de agen

Tal y como se ha descrito en la Memoria que

"antecede y para los fines que se han especificado. i

Esta Memoria consta de treinta y una hojas

Madrid,
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