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—~ 2-  REF: X-4846 Spain.

La N-cloroftalimida se prepara por un nuevo proce-
dimiento caracterizado por poner en contacto una sa% metdli-
ca alcalina de ftalimida con cioro, en condiciones préctica~
mente no acuosas, en presencia de un disolvente hidrocarburo
alifatico halogenado, a una temperatura de ~10 a +40°C.

Esta invencidn se refiere a un procedimiento para la
manufactura de N-cloroftalimida., Los procedimientos de la
técnica anterior para la preparacidén de compuestos de N-halo~
imida y, especificamente, compuestos de N~cloroimida, impli- |
can habitualmente el uso de un sistema écuoso. En general,
los procedimientos de la técnica anterio; para la preparacidry
de ﬁ—cloroimidas pueden ser clasificados como sigue:

(1) cloracidn de la correspondiente imida utilizando
un hipoclorito inorgénico en una mezcla de &cido acético y
agua;

(2) cloracidén por paso de cloro a través de uﬁa solu~
cidén acuosa que contiene cantidades equivalentes de la imida
correspondiente y de una base fuerte, v.g. hidrbxido s6dico
o hidrdxido poﬁésico;

(3) cloracibn de la cq?respondiente imida utilizando
hipoclorito de t-butilo en una mezcla de alcohol t-butilico
Yy agua. .

De los métodos generales anteriores, solamente el
método (2) prescribe el ﬁso del propio clore en la produccidn
de la N-cloroimida. Sin emb;rgo, debido al sistema acuoso,
se ha encontrado que este m&todo presenta graves inconvenien-—
tes. En primer lugar, el cloro sblo es muy ligeramente solu-
ble en agua. Er segundo y més importante lugar, se sabe que
una imida, cuando se encuentra en un medio acuoso alcalino

como el resultante del hidréxido s6dico o pot&sico en agua,




3 e bt s ae it

PR

10

15

20

25

30

experimenta una hidrdlisis répida. Por ejemplo, cuando la
ftalimida se somete a condiciones acuosas alcalinas, se pro-

duce la siguiente secuencia de descomposicidn:

0
0
4 4
. ~N
q H,0 2
N + Mon 5
S C-OH
Il
e 0
0
-OH
4
+ anf
C-OH
il
)

Todavia mis importante es‘el hecho de que se ha es-
tablecido {Arthur R. Hurwitz, "Degradation of N-Chlorosucci-
nimide in Aqueous Solution", Diss. Abst., B, 28 (3) 971
(1967) } que cuando un producto de N-cloroimida estd presen-
te en un medio-alcalino acuoso, como seria el caso bajo las
condiciones de cloracibén previstas por el mé&todo (2) ante-
rior, se degrada con posible formacidn del gas altamente ex-

plosivo y téxico tricloruro de nitr8geno. Para la descomposi-

‘ci6én de la N-clorosuccinimida se han postulado las siguien-

tes secuencias:
0

- [fi)-m

B0 loa’
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.y-H. Hof, Berichte, 33, 21 (1900), implica el tratamiento de

i cuado y expresamente rechazan este método en favor del método

Q
C-0H
H,0 c1*
ﬁ"NClz
s}
\'4 o
I
~-OH
c-0 C-OH
+ NH2C1 0
- i}
ICI' OH ‘ C-NC1,
+
o + HzO’ ‘LC]. .
H20i c1 o
‘ C-OH
NHC1, ,
+ NCl3T
c1*l -OH.
. ]
0
Nc13T

Aunque los métodos acostumbrados de la técnica ante-
rior para la preparacidn de N~haloimidas son los descritos'
anteriormente, en un caso aislado se encuentra en la bliblio-
grafia la descripcidn de un método no acuoso para la prepara-

¢idn de N-bromoftalimida. Este método, descrito en J. Bredt

la ftalimida potésica como bromo molecular en un disolvente

inerte no acuoso. Los autores describen este método como inad

tipico de la técnica anterior gue utiliza bromo en un medio
alcalino acuoso.
El nuevo procedimiento de esta invencidén evita los

problemas de los procedimientos inadecuados de la técnica

LU
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anterior. Utiliza cloro molecular como agente clorante y per-
nmite la preparacién de N~cloroftalimida con elevado rendimien
to y gran pureza y sin degradacion sustancial del producto
debido a la hidrélisis alcalina. La reaccibn se lleva 3.cabo
en un medio practicamente no acuoso y de esta manera se evi-
tan las deficiencias antes mencionadas del medio alcalino
acuoso.

Pér lo tanto, esta invencidn se refiere a un procedi-
miepto nuevo y superior para la preparacidn de N-cloroftali-
mida, caracterizado por poner en contactg una sal mgtélica
alcalina de ftalimida con cloro, en condiéiones précticamen-
te ﬁo acuosas, en presencia de un disolvente hidrocarburo
alifitico halogenado, a una temperatura de -10 a +40°C.

Se sabe que la N-clorofté;inida es ﬁn intermediario
fitil en la cloracidén de compuestos orgénicos. Por ejemplo,
la patente belga 837.040 describe el uso de la misma en la sin
tesis de cloruros de sulfinilo que a su vez se utilizan en
la sintesis de la cefalosporiha.

Como se ha indicado anteriormente, esta invencifn se
dirige a un procedimiento para la preparacidn de N-clorofta-
limida. El procedimiento de esta invencién implica la inter-
accibn de cloro molecular con una sal metdlica alcalina de
ftalimida, en un di?olvente hidrocarburo alifdtico halogena-
do, en condiciones practicamente no acuosas.

La reaccidn definida por el procedimiento de esta in-
vencidn es equimolecular en el sentido de que se consume un’
mol de cloro por cada mol de la sal metflica alcalina de
ftalimida. Por lo tanto, se prefiere con mucho emplear una
cantidad de cloro por lo menos equivalente, sobre una base

molar, a la cantidad de sal met8lica alcalina de ftalimida.
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‘no acuosas. Sin embargo, mediante el término "condiciones

nes pricticamente no acuosas", no es necesario eliminar pri-

-las sales de sodio y potasio de ftalimida y todavia mejor

- 8@ emplea la sal potésica de ftalimida en el procedimiento

Todavia mejor es emplear un exceso, por ejemplo del 10 %
sobre una base molar, de cloro en contacto con la sal met&li+
ca alcalina de ftalimida en el disolvente elegido. La tempe-~
ratura a la cual se lleva a cabo la reaccidn oscila general-
mente entre -10 y +40°C y preferiblemente entre -5 y 425°C.
La reaccién generalmente es completa al cabo de un periodo
de 30 minutos a 5 horas y preferiblemente se lleva a cabo
durante un periodo de 1 a 2 horas.

La reaccién se.efectia en presencia de un disolvente
hidrocarburo alifdtico halogenado. Son tipicos de estos di-
solventes el clorurc de metileno, clorofdrmo, tetrgcloruro
de carbono, 1,1,2-tricloroetano, 1,2-dicloroetano, 1,1-di-
cloroetano y 1,1,1-tricloroetano. El hidrocaiburo alifatico
halogenado preferido es el cloruro de metileno.

Otra caracteristica del p;ocedimiento de esta inven-

cidn es el efectuar la reaccidn en condiciones practicamente

practicamente no acuosas" no se pretende indicar la total

ausencia de agua del sistema de reaccidn; en realidad, este
término indica que debe omitirse cualquier adicién delibera-
da de agua al medio de reaccién antes o durante el transcur-

so de la reaccidn. Para cumplir este requisito de "condicio-

mero las canﬁidades de agua habitualmente presentes en los
disolventes y reactivos comerciales.

“"~Las sales metdlicas alcalinas de ftalimida que han
de utilizarse en el procedimiento de esta invencibn son las

sales de potasio, sodio y litio. Preferiblemente se emplean

T
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de esta invencidn.

Bajo las condiciones prescritas por el procedimien-
to de esta invencidn, la sal metdlica alcalina de ftalimida
permanece insoluble y por lo tanto se encuentra en forma
de sdspénsidn en‘el disolvente hidrocarburo alifdtico halo-
genado. Por reaccibn de la sal met8lica alcalina de ftali-
mida con cloro, el producto resultante, N~-cloroftalimida,
se disuelve en la mezcla de reaccitn. El1 subproducto, el co-
rrespondiente haluro metdlico alcalino, precipita de la mez~
cla en forma de s8lido blanco.

En general, las sustancias reaccionantes se ponen
en contacto a una temperatura situada en el extremo inferior
del intervalo de temperaturas de reaccidn coﬁsiderado, por
ejemplo a 0°C y se dejan reaccionar permitiendo Que se pro-
duzca el calentamiento de la mezcia de reaccibn. Generalmen-
te se deja que la mezcla de reaccién se caliente a la tempe-
ratura ambiente retirando cualquier medio refrigerante exter
namente aplicadé y se mantiene a la temperatura ambiente du~
rante el resto del periodo de reaccidn.

Un método tipico y preferido de llevar a cabo el
procedimiento de esta invencién implica la preparacién ini-
cial de una solucidn saturada de cloro en el hidrocarburo alj
f&tico halogenado disolvente seleccionado. E1l hidrocarburo
saturado de cloro se enfrfa a una temperatura mantenida en-
tre -5 y 0°C y se agrega en forma sblida la sal met§lica al-
calina de ftalimida. Después se agita la mezcla resultante y
se deja calentar gradualmente hasta la temperatura ambiente.
Durante este periodo, la sal met&lica alcalina de ftalimida,
gue se encuentra suspendida en la mezcla delreaccién, reaccidg-

na con el cloro produciendo N-~cloroftalimida soluble y un ha-
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luro metalico alcalino insoluble.

Otro método tipico y preferido para llevar a cabo
el procedimiento de esta invencitn implica la preparacidn
inicial de una suspensitn de la sal metilica alcalina de
ftalimiéa en un hidrocarburo alif&tico halogenado disolvente
seleccionado. La suspensién resultante .sc. lleva después a
la temperatura de reaccidn elegida y se afiade a la suspen-
sibén una solucidén de cloro en el disolvente elegido, prepa-
rada independientemente, Después se deja gque la mezcla resul;
tante reaccione en la forma indicada anteriormente. El méto-
do mediante el cual se agrega la soluciéﬁ-de cloro a la sus-
pensidn también puede constituir un factor importante en el
procedimiento de esta invencidn, Se prefiere agregar la solud
cién lo mé@s rapidamente pésible Yy agregarla a la suspensidn
mediante un conducto de entrada que esté& situado por debajo
de la superficie del medio de reaccidn que contiene la sal

metdlica alcalina de la ftalimida.

Como se ha indicado antes, una vez completada la read

cibn, la mezcla de reaccidén contiene el producto deseado,
N-cloroftalimida, disuelto en el medio de reaccidn y el clo-
ruro metélico alcalino como subproducto insoluble. La N=-clo-
roftéiimida deseada puede recuperarse de la mezcla de reac-
cién mediante varias técnicas diferentes. Un m&todo tipico
de recuperacidn del producto consiste en filtrar primero la
mezcla para separar el cloruro metdlico alcalino y después
concentrar el filtrado, generalmente a vacio, hasta un volu-
men shficientemente pequefio para efectuar la cristalizacién
del producto al enfriar ei residuo. La cristalizacidn del pro

ducto puede ser acelerada por adicién de un antidisolvente,

tal como un hidrocarburc alifético, por ejemplo hexano o hep-'
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‘te una hora aproximadamente, durante cuyo tiempo se deja ca-

tano.

Alternativamente, el producto puede ser recuperado de
la mezcla de reaccifn concentrando primero la mezcla con ford
macidbn de una suspensidn que contiene la N-cloroftalimida
deseada y el cloruro metdlico alcalino subproducto. A la sus
pensién resultante se agrega después agua que disuelve selec-
tivamente al cloruro metdlico alcalino. La mezcla orgénica
acuosa total se filtra después recogiendo el producto N-clo-~
roftalimida deseado. Cuando se emplea este Gltimo método
acuoso de recuperacidn del producto, es importante evitar el
desarrollo de condiciones alcalinas en el tratamiento. Esto
aleja la posibilidad de descomposicién de la N~cloroftalimi-~
da mediante la secuencia de reaccibn anterio;mente descrita.
La N-cloroftalimida es bastante estable en condiciones neu-
tras o débilmente &cidas. Por lo fanto, cuando se emplea el
método acuoso de recuperacidn del producto, el lavado acuoso
inicial puede efectuarse empleando un &cido d&bil, por ejem-
plo &cido acético diluido.

Los ejemplos que siguen ilustran el procedimiento de
esta invencidn. Se presentan exclusivamente con fines ilustra-
tivos y no se pretende que limiten el awplio alcance de esta
invencidn.

EJEMPLO 1

A 325 ml de cloruro de metileno estabilizado con ci-
clohexano, mantenido a 0—55C, se aiaden 30 g (162 milimoles)
de ftalimida potdsica. Se hacé pasar cloro gaseoso por deba-
jo de la superficie de la suspensiéniresultante répidamente
agitada, durante unos 2-3 minutos y hasta que persiste un

tinte amarillo verdoso. La mezcla resultante se agita duran-
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lentar a la tcmperatura ambiente. Después el precipitado re-
sultante se separa por filtracidén. El filtrado se evapora

a vacio hasta un volumen aproximadamente la mitad de su vo-
lumen original y se anaden 200 ml de n~heptano. La mezcla
resultante se enfria a 0°C y el sdlido cristalino se separa
por filtracidén, se lava con heptano y se seca a vacfo para
obtener 12,0 g (40,7 %) de N-cloroftalimida designada como
Cosgcha 1. E1l filtrado se evapora a sequedad a vacio para
dar 1,4 g (4,8 %) de N-cloroftalimida designada Cosecha 2.
El precipitado separado de la mezcla de reaccién inicial se
suspende en unos 350 ml de agua. El mate;ial insoluble res-
tante se recoge por filtracidn, se lava con agua y se seca
a vacfio para dar 14,4 g (49,0 %) de N-cloroftalimida desig-
nada Cosecha 3. El rendimiento ponderal total de producto

es del 94,5 %.

oL

Andlisis, cloro disponible - tedrico: 19,6

Cosecha 1, Encoqtrado : 19,2 %
Cosecha 2, Encontrado : 18,0 %
Cosecha 3, Encontrado :+ 19,3 &

El microandlisis eleméntal del producto did los si-

guientes resultados:’

Tebrico Encontrado
C 52,92 % 53,18 %
H - 2,22 2,27
N 7,71 7,98
o) 17,62 ) 17,47
cl 19,52 19,23A

El andlisis de resonancia magnética nuclear en ace-

tona-d, presenta un pico inico a 473 cps campo abajo desde

"el tetrametilsilano. En las mismas condiciones, el andlisis
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RMN 8e la ftalimida de partida presenta un pico fnico a
469 cps.
EJEMPLO 2

‘Se hace borbotear cloro gaseoso a través de 1 litro
de cloruro de metileno mantenido a 0°C. El cloro se agrega
durante unos 10 minutos y hasta que se consigue la satura-
cibn., Al cloruro de metileno saturado de cloro resultante
se aitaden 50 g (270 milimoles) de ftalimida potésica en for-
ma sb6lida y en una sola vez. La mezcla resultante se deja
caléntar_gradualmente a 20°C y sé introduce cloro adicional
en forma gaseosa durante dos periodos segarados, para garan-
tizar la presencia de un exceso de cloro. Después la mezcla
se agilita fuertemente a 20°C durante 60-90 minutos. El cloru~
ro potésico precipitado resultante se separa por filtracifn y
el filtrado se evapora a vacio a sequedad. El sb6lido blanco
residual se suspende en 150 ml.de agua durante algunos minu-
tos, se filtra y se lava con 100 ml de agua. El sblido se se-
ca a vacio durante la noche para obtener 44,5 g (rendimien-
to 91 %) de N-cloroftalimida,

Anflisis, cloro disponible = tebrico: 19,6 3%

Encontrado: 19,0 %,

El anélisis de RMN indica que el producto es idénticg

al del Ejemplo 1.
| EJEMPLO 3

A 170 ml de cloruro de metileno saturado de cloro y
mantenido a 0°C, se afiaden 8,3 g (49 milimoles) de ftalimida
sédica. La mezcla resultante se calienta a 20°C y se agita
durante hora y media. El cloruro sédico precipitado resultan-
te se separa por filtracifn y el filtrado se evapora a seque-

dad para dar 8,0 g (rendimiento 90 %) de N~cloroftalimida.
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‘mando una pasta clara. Se afiaden unos 400 ml de heptano y

12

Analisis, cloro disponible ~ tedrico: 19,6 %
Encontrado: 18,7 %

El andlisis de RMN indica que el producto es idénticd

al del Ejemplo 1.
o . EJEMPLO 4

A 800 ml de cloruro de metileno se afaden 50 g (270
milimoles) de ftalimida potédsica. La suspensifn resultante
se enfrfa a 0°C. A un matraz de doble pared, mantenido inme-
diatamente por encima de la vasija de reaccidn principal,
se agregan 200 ml de cloruro de metileno. El cloruro de metif -
leno se satura con cloro y se mantieneeaénatemperatura de
-5 a 0°C, El matraz que contiene el clorufo de metileno sa-
turado de cloro estd proviste de un separado¥ de hielo seco
para asegurarse de que no se escapa nada del reactivo. El
cloruro de metileno saturado de cioro se agrega después a la
mezcla de ftalimida potésica con la mayor rapidez posible,
mediante un tubo que se prolonga por debajo de la superficie
de la suspensidén de ftalimida pot&dsica. La adicidn se complefa
en menos de 30 segundos. Durante la adicidn, la temperatura
de la mezcla aumenta desde 0 hasta 10°C. La mezcla resultan-.
te tiene un coior amarillo verdoso que persiste. Se deja ca-
lentar la mezcla a 20°C durante un periodo de é horas: Se
observan en la mezcla algunos terrones de ftalimida potésica

no disuelta. El precipitado de cloruro potdsico resultante

se separa por filtracién y el filtrado se evapora a vacfo fox

se filtra la mezcla. La N-cloroftalimida recogida se suspen-
de de nuevo en unos 500 ml de agua y se seca a vacio para dar
42,9 g (rendimiento 88 %) de N-cloroftalimida.

- Andlisis, cloro disponible - tebrico: 19,6 %
Encontrado: 18,8 %.
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El anélisis de RMN indica gque el producto es idénti-

co al del Ejemplo 1.
EJEMPLd 5

Se agrega cloro gaseoso a 1 litro de cloruro de me-
tileno durante 20 minutos a 0°C, durante los cuales se lle-
ga a la saturacibén., Al cloruro de. metileno satur&do de clo-
ro se anaden 50 g (270 milimoles) de ftalimida potdsica. Se
interrumpe la .refrigeracibn y la mezcla se agita durante 2

horas, durante las cuales se calienta a 20°C. La mezcla re-

sultante, ligeramente amarillo—verdosa,'se evapora hasta for
mar una pasta clara sin filtrar y se agréga agua a la mezcla
para disolver el cloruro potdsico resultante. Se filtra la
mezcla total y el sb6lido que se recoge se lava con agua y
después con heptano. El sflido se seca a vécio durante la no-
che para obtener 46,4 g (rendimiehto 95 %) de N-cloroftali-
mida.

Anélisis; cloro disponible - tebrico: 19,6 %

! Encontrado : 19,0 %

Al andlisis de RMN indica que el producto es idéntico

al del Ejemplo 1.
EJEMPLO 6

Se repite el procedimiento del Ejemplo 5 empleando
48 g de ftalimida potésica. El tratamiento se modifica utilif
zando &cido acético dilufdo (15,5 ml de &cido acético glacial
en 500 ml de agua), seguidé de lavado con agua. No se emplea
heptano. Se reéuperan 42,0 g (rendimiento 92,5 %) de N-cloro
ftalimida.

Andlisis, cloro disponible - tebrico: 19,6 %

Encohtrado: 15,8 %

El anflisis de RMN indica que el producto es idénti-
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co al del Ejemplo 1.
EJEMPLO 7

A. A 100 ml de tetracléruro de carbono saturado de
cloro a 0-5°C, se agregan 5 g (27 milimoles) de ftalimida
potésica. La suspensidn verde amarillenta resultante se de-~
ja calentar a la temperatura ambiente y después se agita du-
rante 60-90 minutos. Despufs se separa el disolvente a vacio
y al s8lido blanco resultante se agregan unos 100 ml de agua,
Se filtra la mezcla y el sblido recogido se lava con agua y
se seca a vacfo para dar 4,6 ¢ (rendimiénto 94 %) de N~-cloro~
ftalimida. ’

An&lisis, cloro disponible ~ tebrico: 19,6 %

Encontrado: 19,4 %.

El an&lisis de RMN indica gque el producto es idénti-
co al del Ejemplo 1. '

B. Se repite la reaccidn de la Parte A, empleando
1,1,2-tricloroetano como disolvente para obtener 4,7 g (ren-
dimiento 96 %) de N-cloroftalimida.

An8lisis, cloro disponible - tebrico: 19,6 3%

: Encontrado: 19,0 %

El anflisis de RMN indica que el producto es idénti-
co al del Ejemplo 1.

- C. Se repite la reaccidn de la Parte A, empleando
1,2~dicloroetano como diéolvente para obtener 4,5 g (rendi-
miento 92 %) de N~cloroftalimida.

- Anélisié, cloro disponible - tedrico: 19,6 %
Encontrado: 19,i %

El andlisis de RMN indica que el producto es idénti-

co al del Ejemplo 1. :

D. Se repite la reaccidn de la Parte A, empleando clg
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_ roformo como disolvente. El cloroformo ha sido tratado pre-

viamente, primero dejéndolo en reposo sobre cloruro célcico
y después dejéndolo en reposo.durante 3 dias sobre tamices
moleculares 4A. Se obtienen 4,7 g (rendimiento 96 %) de N~
cloroftalimida.

Andlisis, cloro disponible - tedrico: 19;6 %

Encontrado: 19,0 é.

El anflisis de RMN indica que el producto es idénti-
co al del Ejemplo 1.

En resumen, la Patente de Invencién que se solicita
3

deberd recaer scbre las siguientes:

REIVINDICACIONES

<

1. Un procedimiento de preparacibn de N-cloroftali-
mida, caracterizado por poner en contacto una sal metélica
alcalina de ftalimida con cloro,.en condiciones nrécticamen-
te no acuosas, en presencia de un hidrocarburo alif&tico ha-
logenado como diéolvente, a temperaturas de ~10°C a +40°C.

2. Un procedimiento segGn la Reivindicacién 1, ca-
racterizado porque la cantidad de cloro que se emplea es poxr
lo menos equivalente, sobre uﬁa base molar, a la cantidad de
la sal metflica alcalina de ftalimida.

3. Un procedimiento segfin la Reivindicacién 1, ca-
radterizado porque la sal met8lica alcalina de ftalimida se
pone en contacto con cloro a una temperatura de -5° a 25°C,

4. Un procedimienéo segln la Reivindicacién 1, ca-
racterizado porque el hidroca%buro alif&tico halogenado di~
solvente es cloruro de metileno.

5. Un procedimiento segfin la Reivindicacibn 1, ca-

racterizado porque la sal met&lica alcalina de ftalimida es

"la sal sddica o pot&sica de ftalimida.
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- racterizado porque el hidrocarburo alifdtico halogenado disol

16

6. Un procedimiento seg@in la Reivindicacidn 5, ca-
racterizado porque la sal metdlica alcalina de ftalimida es
ftalimida potésica.

7. Un procedimiento segln la Reivindicacién 2, ca-
racterizado porque la sal metdlica alcalina de ftalimida se
pone en contacto con cloro a‘'una temperatura de ~5°C a 25°C.

8. Un procedimiento segfin la Reivindicacidn 7, ca-
racterizado porque el hidrocarburo alif&tico halogenado disol

vente e€s cloruro de metileno.

9. Un procedimiento segfin la Reivindicacidn 8, carag

terizado porque la sal metdlica alcalina de ftalimida es la
sal sédica o ﬁotésica de ftalimida.

10. Un procedimiento segfin la Reivinéiqacién 9, carag
terizado porque la sal met&@lica alcalina de ftalimida es fta-
limida potésica. .

11. Un procedimiento seglin la Reivindicacibn 6, carag
terizado porque la cantidad de cloro gue se emplea es por lo
menos equivalente, sobre una base molar, a la cantidad de la
sal metdlica alcalina de ftalimida.

12. Un procedimiento ség&n la Reivindicaci6n 11, ca-
racterizado porque la sal metéiica alca;;na de ftalimida se
pone en contacto con cloro a una temperatura de -5° a 25°C.

13. Un procedimiento segfin la Reivindicaci6n 12, ca-

vente es cloruro de metileno.
'14.7 un procedimiento segfin la Reivindicacién 4, ca-
racterizado porque la sal met8lica alcalina de ftalimida se

pone en contacto con cloro a una temperatura de =5° a 25°C,

15. Un procedimiento segln la Reivindicacidn 14, ca~ |

racterizado porque la cantidad de cloro que se emplea es por
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"un conducto de entrada situado por debajo de la superficie

‘tacto con cloro por adicidén de cloro gaseoso a una suspen-

- 17.

lo menos equivalente, sobre una base molar, a la cantidad de
la sal met&lica alcalina de ftalimida.

16, Un procedimiento segfin la Reivindicacién 15, ca
racterizado porque la sal metdlica alcalina de ftalimida es
la sal s6dica o potésica de ftalimida.

17. Un précedimiento segin la Reivindicacibn 16,
caracterizado porque la sal metélica alcalina de ftalimida
es ftalimida potésica.

18. Un procedimiento segln cualquiera de las Reivin
dicaciones 1 a 17, caracterizado porgue la sal metAlica alca
lina de ftalimida se pone en contacto coﬁ clofo por adicidn
de la sal en forma sbdlida al hidrocarburo alifé&tico halogena
do disolvente saturado de cloro y mantenido a una temperatu-
ra de =5°%a 0°C.

19, Un procedimiento seéﬁn cualquiera de las Reivin
dicaciocnes 1 a 17, caracterizado porque la sal met8lica alca
lina de ftalimida se pone en contacto con cloro por adicidn
de una solucibn de cloro en el hidrocarburo alifitico haloge
nado disolvente a una suspensidn de la sal met&lica alcalina
de ftalimida en el hidrocarburo alifftico halogenado.

20. Un procedimiento segin la Reivindicacién 19,

caracterizado porque la solucién de cloro se agrega mediante

de dicha suspensibn.
21, Un procedimiento segfin la Reivindicacibn 10,

caracterizado porque la ftalimida potédsica se pone en con-

8ibn de ftalimida potdsica a 0~5°C.
22, Un procedimiento segfin la Reivindicacidén 18,

caracterizado porque la sal de ftalimida es ftalimida poté-

i

1
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sica y. el disolvente es cloruro de metileno.

23. Un procedimiento seg@n la Reivindicacidn 18, ca
racterizado porque la sal de ftalimida es ftalimida sb6dica
y el disolvente es cloruro de metileno.

o 24, Un procedimiento segfin la Reivindicacidn 19,
caracterizado porque la sal de ftalimida es ftalimida poté-
sica, el disolvente es cloruro de metileno y la solucidn de
cloro se agrega a la suspensidn manténida a 0°¢.

25. Un procedimiento segfin cualquiera de las Reivir
dicaciones 1 a 17, caracterizado porque ia sal potésica de
ftalimida se pone en contacto con cloro %or adicidn de la
sal en forma s®lida al hidrocarburo alifé&tico halogenado di-
solvente, saturado de cloro y mantenido a uﬁa.temperatura
de 0° a 5°C.

26. Un érocedimiento seéﬁn la Reivindicacibn 25,
caracterizado porque el disolvente es tetracloruro de car-
bono.

27. Un procedimiento segtin la Reivindicaéién 25,
caracterizado porque el disolvente es 1,1,2~tricloroetano.

28. Un procedimiento segGn la Reivindicacidn 25,
caracterizado porque el disolQente es 1,2~dicloroetano.

29. Un procedimiento segfin la Reivindicacidn 25,
caracterizado porque el disolvente es cloroformo.

30. Se reivindica por Ultimo como objeto sobre el
due ha de recaer la Patente de Invencidn que se solicita:

UN PROCEDIMIENTO DE PREPARACION DE N-~CLOROFTALIMIDA.
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Todo conforme queda descrito y reivindicado en

la presente memoria descriptiva que consta de diecinueve pa

ginas mecanografiadas.

Madrid, 26 Abril 1.977
BERWARDO UNGRIA

DD
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