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El objeto de la patente principal 427 267 es un pro-
cedimiento para la obtencién de clorotio-N-ftalimida que se caracte-
riza porque N,N'-ditiobisftalimida se hace reaccionar a una tempera-
tura de unos 20 hasta unos 100°C con cloro o un agente de cloracién.

En ulterior desarrollo de la idea de la invencidn
se ha podido descubrir que la reaccién transcurre con un remdimiento
por volumen/tiempo considerablemente mas favorablg 8i a los reactan~
tes se les agrega un formador de redicales y/o la reaccidn se realiza
en presencia de luz.

Bajo formadores de radicales se entienden los com-
puestos conocidos por los especialistas que se descomponen en frac~
ciones que llevan radicales. Como ejemplo sean mencionados: perdxido
di-terc.butilico, perdxido dibemzoilico, perbxido diacetilico,
perdxido bis-tricloroacetilico, hidroperéxido cumdlice, «,c'=-azo=-
bis-isobutironitrile, o, &'-azo-bis-(o{-fenilpropionitrilo), persul-
fatos inorgénicos, tales como Kasaos,wperborato ¥ perfosfato. Con pre
ferencia se puede emplear el q(,o('-azo-bis-isobutironitrilo.

Como fuentes de luz sean mencionadas, por ejemplo,
la luz solar, limpara ultravioleta y luz laser adecuada. Las fuentes
de luz muestran preferentewmente una longitud de onda de 200 hasta 800
nandmetros, con especial preferencia 35C hasta 450 nandmetros.

la clordlisis a la clorotio-N-ftalimida se efectia
a temperaturas desde unos 20 hasta 100°C, preferentemente de unos
30 hasta unos 60°C.

Fl producto de partida, la B,N'-ditiobisftalimida
es conocida (Canadian Journal of Chemistry, tomo 44, pag. 2112 (1966))

Ademds de cloro se pueden emplear otros agentes de
cloracién, especialmente cloruro de sulfurilo.

Por lo general se efectda la reaccidn con cantidades

estoquiométricas de N,N'~ditiobisftalimida y cloro o bien agentes de
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cloracién, pero también se puede emplear un reducido exceso, especial-
mente menos de 10 moles-% o bien val«% de uno o de otro produtto de
partida,

La reaccién se efectda en un disolvente inerte con
respecto al cloro bajo las'condiciones de reaccién. Como tales disole-
ventes sean mencionados, por ejemplo, los hidrocarburos alifédticos
perhalogenados, especialmente tetraclorometano, hidrocarburos aromé-
ticos, tales como benceno, nitrobencenc y preferentemente hidrocarbu~
ros clorgdos aromaticos, especialmente clorobenceno y diclorobencenq.

Por lo general se efectda la reaccién suspendiendo
y/o disolviendo la N,N};difiqbisftalimida en el disolvente y agregane-
do bajo agitacidn el cloro o bien el agente de cloracidn. Terminada lﬁ
adicibn se deja seguir reaccionando aiin durante algin tiempo, el disol
vente se separa por destilacidn total o parcialmente, en caso dado en
vacfo, y el producto de reaccidn se aisla, Aqui puede ser especial-
mente ventajoso separar el disolvente solo parcialmente por destila-
cidn y a continuacidn agregar un disolvente que tenga poco poder de di
solucién para el producto de reaccidén clorotio-N-ftalimida y que sea
miscible con el disolvente empleado durante la reaccién; para ello
entran también en consideracidn aquellos disolventes inertes usuales
que bajo las condiciones de reaccidn no sean inertes con respecto al
cloro, por ejemplo, hidrocarbiros alifiticos y sus mezclas, tales co-
mo éter de petrdleo, bencina ligera.

Asi se puede, por ejemplo, precipitar el producto
de reaccidn y aislar seghn métodos conocidos, por ejemplo, por filtra-d
cién, centrifugacidn, en forma ventajosa de la mezcla de reaccidn o
bien del disolvente.

Por lo general se efectua la reaccidén a presién nor-

mal, pero también se puede trabajar a presidén mas reducida o bien mis

elevada. En caso dado puede ser especialmente ventajoso trabajar a
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una presion mds elevada hasta unas 10 atm&feras absolatas, especial~
mente hasta unas 2 ata, para lograr una mayor velocidad de reaccidn y
un tiempo de reaccidn mas corto.

Naturalmente el procedimiento de la presente inven-
cién se puede realizar también en forma continua, por ejemplo, en
un tubo reactor, en una cascada de reactores o en cualquier aparato
conocido para procedimientos continuos,

la clorotio=N=-ftalimida es un producto intermedio
que es adecuado, por ejemplo, para la obtencidn de agentes auxiliares

para la elaboracién de caucho.

Ejemplo 1

215 g (0,63 moles) de N,N'~ditiobisftalimida se inw
troducen en 1200 cc de clorobenceno y bajo exposicién a luz de una
lampara UV (fabricante Osram HgH 2000/L450 Watios) se introducen a 35°
C en el transcurso de 5 minutos 43 g de cloro. Después de haber segui
do agitando durante otros 5 minutos bajo exposicidén a la luz a 35°C
ha reaccionado totalmente el producto de partida. Se separan por
evaporacion 2/3 del disolvente en vacio, la solucidén de reaccidn ob-
tenida se mezcla con el mismo volumen de bencina ligera (mdrgen de
ebullicién 60 hasta 95°C) y se eﬁfria a 10°c. E1 producto precipitado
se separa por filtracién y se seca en vacio. Se obtienen asi 263 g
(98 % de la teoria) de clorotio~N-ftalimida como cristales amarillos

del p.f. 135 - 137°C.

Ejemplo 2
215 g (0,63 moles) de N,N'-ditiobisftalimida se in-

troducen en 1200 cc de clorobenceno y se agregan 5 g de ol ,d '~azo-

bis~isobutironitrilo. A 45 - 50°C se introducen en el transcurso de 5

minutos 43 g de cloro. Después de haber seguido agitando durante otros



15 minutos a 45 - 50° se ha reaccionado totalmente el producto de
partida. Se sigue elaborando como en el ejemplo 1. Se obtienen asi

24kl g de clorotio-N-ftalimida, esto es, un 89,5 % de la teoria,

Descrita suficientements la naturaleza del invento,
asi como la manera de realizarlc en la préctica, debe hacerse constar
que las disposiciones anteriormente indicadas son susceptibles de
modificaciones de detalle en cuanto no alteren su principio fundamen~

tal,
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Reivindicaciones

l.= Mejoras introducidas en el objeto de la patente
principal n? 427 267, concedida el 19 de enero de 1976 por "Procedi-
miento para la obtencién de clorotio=N-ftalimida", por reaccidn de
N N'-ditiobisftalimida en la zona de temperaturas desde unos 20 hasta
unos 100°C con cloro o un agente de cloracidn, caracterizadas porque
la reaccidn se efectua en presencia de formadores de radicales y/o bad

Jo la presencia de luz.

2. Mejoras introducidos en el objeto de la patente
principal n2 427 267 concedida el 19 de enero de 1976 por “%rocedi-
miento para la obtencién de clorotio=N-ftalimida" tal y como quedan

sustancialmente descritas en la presente memoria.

Esta memoria consta de 6 hojas escritas a mdquina

por una sola cara.

f4 QUT, 4977

Madrid,
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