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MEMORTA DESCRIPTIVA
E1l presenmte invento se vefiere a un .
procedimlento nuevo y mejorado para la pxe;parac:i.(m ae
monoeloro-dianino-s~triacinas do activided horbicida
5. conocida, .Ias monocloro-diaminb‘és_-'_-'bxi'acinas gse obtienen
con el presente proced.imiéntp ‘no solo cgn__elevad6 rondi-
miento y excelonte calidad del producto, sino tembidn
gin dar problemss de 'bmtgmieﬁto del efluente y vertido.
En la patente estadounidense n? 2,891, 855 de
10. Gysin y col. por ejemplo, se ha descrito la activided
herbicida de diversas monoclorodiemingfsutrlaginés. Una
de estag monoeloro-diaz_ﬁing;-s-‘txiazi.ms,' que es comerclalmen
te Ubil como herbiclda, es la 2-cloro-4-etilamino-G-igo-
propilamino-g~trigcina, Este compuesto se enouentra en el
15, comerclo como un herbicida atracinico. ILa 2-c:!.qro-4?-e'bila—-
. mino-_@-—:?.sopropilaming—-s-'triac;i.na anteg citada puede pre-
pararse, por ejemplo, 'bal.como degoribe Gygin y cql; en
la patente antes referida, a partir de cloruro cianirico
y lag aminag o:;gam.cas correspond:.entes.
20. Ia sintesis se realiza, nomalmen'be,
traves de la :E‘ormac:.on del compuesto :.n:bemediario 2 4-dL~
c1om-6-i_gopro;>:.la_m:.no-s—tr:.ao:.na de conformidad con la
reaceidn siguientes:

Cl 1l

-A + \CHNH 0 ¢ NaQH—>> | J zHB
c1 \N/ =1 01{- : Cl—G\N ~IH. ZIH+ NaCl + H,0

A ocontinuacidén ge convierte el compussto 2, 4=d1loloro-b6~

;-isopropilamino;s-txiacinico en el compuesto activo, o




sea la 2-_-c1oro%4—etilamino;6-isopropilanﬂ.no’-aA-'bliaeina,
que se denomina atrazine, medismte yeaccidn con monoetis

lemina, oomo sigue:

1
. 4 .
- fE | Z \ £,
UL g A TBE O HST, Nggﬁﬁ N amde + w01 5,0
CH3 257 NXn/ \cH

Ia primere etapa (ecuacién 4 ‘anterlor) estd

10. acompaﬁada de una gerlie de reacc:.ones secunc‘iamas inde~
seableg, que pueden impllcer, por ejomplo, la h:!.drolisis
de algwnas de las clorg-amino-—s-*bxﬂ,azinas 0 la fo:c'_qlacion de
diversos sub=productos, tal como 2010704, 6~big=Lgo-
propllaminoms~triscina, Ia formacifn indeseada del ma-

15.  +terial antes citedo, cuando tilene por objeto la prepara—
ciéqbdel prodﬁcto atraginico; puede llevarse a cabo segin

el esgquema reaccional siguiente:

11
P
- : ,
N - PHy CE& (fl
\\\ ~NHCH  + CHNH  + NaOH--) |
\033- CH, Hj
CHIIN—J} -NI-I—@ + NaCl + I~I20
CH CH
| 3 | 3
25, En lg. preparaclén de lag 2—010ro—4,64-diamino—-

~g~friacinas y, e titulo de ilustracién, del herbicida
atracinico, o sea la 2;-oloro-4;-e'bilgnﬁ.n9-6~isopropila-
mino-g~triacina, se apreciaréd que es deseable minimizaxr

la comproduceldn del sub-producto ilustrado en la ecuaclén
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c)“yl‘de oﬁr&é _si_ub;:prod.uctos, evitando con ello difioulba=
des en éig'lar el producto atracinigo deseado cusndo dicho
produsto de produce en gran ‘esqgla: Ey también altemente
degeable producir las 2wcloxo=4, 6;dia1_zgino;-s;ftriadipaé oon
elevado rendimlento y pureza sin que se creen problemas
en el tratamlento del efluente y vertido.debido.al NaCl
ac'uoso y otmg sub;-produc%os 'bﬁ.aci’.niQOS contenidos en el
efluente acuoso del procedimien.‘to. de pmpamci:'):ﬁ antos dog~
cxrito. ) . 3

Ia patente esbadounidense 3.328.399 descxibe
un proocedimiento para la pmparacilén de amino-;s;-'bxiacina
sin neubralizar el HCl formado en la reacel b, Sin em~
bargo esta patente descxibe éo,lo un método q_l;.e‘_. impiica
hecer reacolonar cloru::"o._oignﬁxico con eminas seoundsxies
on un sigtema enhidro y se separa por destilacion el HCL
formado de la mgch.a reﬁaccional.‘ B

_ Agimismo, la patente egbadounidense nl

5:586. 67 describe un;procedimignt'o para la preparacionm
de dicldro;mono@no-s%ziacinas' en un medilo anhidro,

) E1.1' ol presente invento lag monocloro-diamino-
-s-triacinas se produden con elovado rendimiento y pureze,
ton un consumo mdu.cido de energia y':'eac'bivos,.siguiendo
un procedimiento que comprend e hacer reacciénar, iniecial-
mente y a temperatura elevada, clori:.ro\_ciam.’uioo con
wn elorhidrato monoalquileminico correspondlente sogin

ol esqueme reacclonal giguiente:




P!
X

cl

v e =~

51

10,

15,

25.

01 + alquil-m':,’:Cl

6lovada gas
> Ol ~NH=~glquil

digolvente
drgénico

'/zl

=

temperature N 1’ + Z2HClL /]\
'N

-

¥ eon evolucién poheomltante de dog moles de clorurc de

_ hidrégeno gaseds: o.

E;jempﬂ.d., de monoalquilaminas pre:ferldas sons

mg'bilanﬂ.na, e'hilam:.na‘, n~propllamine, Lsopropillamina,

1, z-a.imetnm—propilamina; 1-metl. 1~2-metoxl-otl lamina,

Ia etapa I del procedimlento se lleva a cabo a una tempe~
ratura rcacolonal entre alrededor de 90 y 2008C, de pre-~
forencia entre 120 y 15090';' a presidn normal o elevada,
por ejemplo de 1 a 10 a-hmésferas;__y de profercncia en un
digolvento o diluyente inerbe. Los dlsolventes o dilu~
yentes apropiados para csta etapa dol procedimien'bo

son 1og hidmcarbonos aromdticos, por ajomplo, 'l:olueno,
o=xileno, mf-gzgileno, p-xileno o una mezela de ggtos, ]
hidrocarbonog allfétloos o aromitlcos clorados, tal como,
tetraclorootileno o monoclorobenoono.

Ia gegunda etapa de su.bs’ci'l';ucién_“de la
dicloro—alquilaminowg~triacina intermedis se lleva a
oabo a una temperatura reduslda entre glreded.or de 40
y 1002C de preferencia entre 50 y 808C, y a la preglon
normal. En esta etapa la ulterior substituelén de al-
quilamina se lleva a cabo adicionando un excego de
monoalquilaming (de preferencia 1 mol) en forma gaseosa
o] l:’.quida"anhidra 0 oomo solucidn acuosa; por ejemp;l_.o;

como una solucién en sgua de aproximsdemente el TOh.



v

Por consigulente un mol de monoalguilamina actila como
w aceptor de doido, fommendo wn mol cada wna de la
mqnocloro»ﬂiaming;-swbxﬁ.aeina activa (por ejemplo 2m0 1020
~f~otilamino~6-ig opmpila,minp-‘s;d’qxfi:aoing — atracina)
5. N glorhid_:_cato de alquilemina, gque g8 disuelve en la ‘
fage acuosa inferlor ¥y se separa mediante 1= extracolén
de este oapa. Bgta etapa reacclonal puede representarse
como sigu.e‘:
| ¢l
10. - \N

| U .
ClC ~NH~glqull + 2 moley de monoalqulla~
%N/ a i oalg

\L ming distiel'ba en agua tempo-
f

ratura reducida

1
15. .
v Sy
alquil-}n\f QN /g;-m{—alquil + oloxhidrato de monoslgul-
laming
El clorhidrato de monoalquilamina formado; o
- 20, de uﬁi‘:!.:l.zarse._monoalquilaminé anhidra en lugar de acuosa,

puede éepara.:;se también como un produoto fundido a una
temperatura suficlentemente elevada de modo que el clor-
hidrato de alguilemina se enouentre a su punto de fusidn
. o superior (por ejemplo de alrededor de 1102C¢ o superiow
25, en el oaso del clorhidrato de monoetilamina), pero debe
preveerse el minimizer la formaoién de oompuestos de
tris-(alquilamino)-g~triacina, por ejemplo med:i._a;rté T
pido oalentamiento oon el empleo de; por ejemplo, un

-capbador o decantador para separar el clorhidrato de




monoalquilamina; seguldo do répido enf ylemlento. El elor~ .
hidrato monoalqullaminico de sub=producto puede geparar
ge adlolonalmenic como un extraétb“éolublg en.ﬂiéolven%
| tes polihldroxi o pplié?ef cleghdos ontre, por ejemplo,
5. etilonglicol, gliedrida, dletilenglicol o polletilengli=
b1
Si blen la anterior reacclin puede llevarse
a oabo ubllizando 2 méleg de monoalquilaming anhidra,
‘ que puede sgor igusl o'ﬁisﬁigta de la monoalgullaming
10, utllizeda pare la etapa I, se produce una reacclon
gecundaxia indeseable_en~una proporeién notable entre
1a monocloro-diamino-g~triacina metiva y.la monoa}quila—
mina anhidra o cloxhldrato de manpalquilamina; regultando
en'la fo;mﬂcién de gompuestos tyis—(alquila@iﬁo)—s-%riaci~

15,  na, que son pérdidas y productos indeseables en el efluen-
{

ke, ! _
Por conslguiente eg preferible adicionar
agua para obtenexr una solugién monoalqguilaminica parcigle
A mente acuosa de modo que es mucho menor 1a.fo;maoién
20,  de compuegtos tris-(alquilamino)Fgéiiiacinicos en la
reaceidn secundaria y resulta en solo aproximadamente
0;2 a 0;&% o menos de estos sub-productos.
' Eg tamblén de gren importancla que la reduci.-
da cantided de tris—(alquilayino)—g-tiiacinas como

25. impurezag se encuentre en las fases de clorhidrato

de mgnoalquilamina/bgua y en lag extrocolones acunosas

gucegivas,

-

Ia fase de dlsolvento orgénlco que contlene

hasta el 25% do monoc loro~dismino-e~trlacing (producto



5

10.

15.

20.

25,

activo) puede liberarse del disolvente medlante destila-
olén de vapor para dejar wna sgspengiég de agus/monoclo~
ro-—digmino;-s;ltziééiné del que so aigla, mediente filtra—
cién el producto mgnéélb#AJdihmind—éE%iiacina (para sub~
sigulente molturadlin y fdmﬁulac;én)i Alternativamente
la maga de la gonodiﬁﬁ?hdiammno~s;¢riacina puede sepa~
rarse de la fase'ae“disolven$e oxganico mediente enfria-
giento para que'oristalice el producto activo, que se
gepara por filtracidn para dejar une solucidn orgénica
meg dilulda. Egta Gltima puéde tratarse ulterlormente
bara recuperar la manocloro-ﬂiamino;s*triacina adicional
0 puede reciclarse eventualmente a la'primera o segundd
otepa del sistema J_c'eac'bor; , .
~ En el caso de la produccidn de 2;cloro%4?
;-e-bilaming;jG—isopropilamino—s-rb:cﬁ.acina (abracina), puede
recuperarse e% clorhidrato de monoetllaming contenido
en la fage acuosa medlante un "intercambio" en varias
e%apas de fracclonamlento con lgopropllemina. Lete Lrac-
olonamlento se faclllitae manteni?ndg un exceso de lgopro-
pllamina durante el intercambio, asi como separanio”
la monoetilemina de ébullicién inferior (punto de ebuw
11icin 16,62C) de 1a isopropilamina, (pumto de ebullicién
33 a 340).

IIT Cloxhidrato de monoetilaming + isoprbpilamina

Monoetilaming + cloxhiarafo de igopropllamina
(gaseosa) (reciclada a la primere etapa)
El intercambio puede llevarse & cabo con

el extracto de cloxrhidrato de monoetilaminag acuoso o0
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10,

15.
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con clorhldrato de monoetilamine que gqueda despuds de se~
cado azeotxdplco con la fase de disolvente oxgdnico.
Pardeen exigtir ventajas cuando se lleva a cabo el inter-
cambio mientras que contiene toga?ia agus debildo a la
nomogeneldad del medio, Por consigulente, el clorhidrato
de lsopropllamina (despuds de fracclonamlento) en la

fase acuosa puede tratarse pare seperar sus lmpurezas

de tris~(alquﬁ:lgminq)—:§jtriaci_.ng (que se concentran agui

Yy en exl;rac'hos’ su.oesiv:os acuosos en vez de aparecer en

el filtredo atracinico que queda después de la gepara~
clén del disolvente orgénico). Uns altemativa consiste

on separar lag lmpurezas de tzﬂ.s;(alq};ilainino);-s?triagin
na antes del intercemblo amlnico, La separacién de les
Lmpurezas de trig-(alqullamino)-s-triacina de 1a goluclén
de clorhidreto de lgopropilamina/agua y de extractos acuo-,
gos suceslvog: puede obtenerse sigulenio diversos métodos '
conocidos en el arte, tal como extraccf!.én con un disolvente
(CH2012; CHCl,, CC1l,, tolueno o xileno, ete.) o mediante |
£1ltracion después de wn intérvalo de tlempo para permitir
que precipiten las tris-(alquilamino)-s-briecinas, o me-
diante absorelén sobre neterial activado (por ejemplo oax
bono). ILuego se seca la fase de clorhidrato de isoproplle-
mine/egua final purificada separando ol 8guA cOmO N azeo-
tropo en un digolvente orgénico pare dejar una sugpension
de clorhldrato de lsopropllamina en el digsolvente orgénico '
que se reclcle a la alimentacidn del reactor de primera
etapa (I): La monoe'bilaming pur.!.ficada y fz:acgionada puc-
de comprimirge y almacenarsc y luego absdr;n;amo on agua
vara formar ladconcen'b:r-acién degeada de monoctilamina/agua
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para alimontarse a la reagoién do sogunda otepa (II) an—
terlor, I2 absoxblén directa de la monootllemina anhidra
ocn ggua ed otxro moad b‘béiﬁid de reciclado de la monoctie
Lamins. . ) '

) Sc aprociard que la suma total do las reacel o
nes I, II ki III antexloros dé por resultado una on donde
no go congume gustancia cafiwtica: cloruro cn.anu:c_ﬂ.co +
igopropilaming + monoqﬁilamina——% 2-clogo-{4-—otila—
mino-6-isopropilamino-s—triacina + 2 HC1 (zascos0).

Asl pucs, esto invento proporciona un proce-
dimiento quo no consume gubstanoiaé catgticas para la
pgeparacién_de horbicidas do ygoﬁoclord—diglquilamino'—-
?-s—txiacina;__qug tione, como sub-prodiic'bo, cloxuro de -
hidroégeno gaseoso. E1 cloruro ,de hidrégono gaseoso tio-
ne wm valor econémicp‘ cbpm m intermodisrlo 'quim;i_.co de
por si; o puede utilizarse on wa soxic do procesos pas
va la projuccién de cloro gascoso, Adomés, el proce-
dimion'l,o de estec inven'l:o haco posible proparar, por
@jeuplo, 2-¢10 ro-4-ot:.1anﬂ.no-6 -:.s oprop:.lam:.no—s—tr:.acina,
con wa gran ;educc:.on en__la ea{l'l;:.dad de efluente to’cal,
que incluye sub-productos. tales"c_:omo higroxi-abriécinas
¥y tris-(alguilamino)w-s~triacinas, cuya separacién comple-
ta de todo el efluente geria muy costosa. Cabe esperar
un consumo total de engxg:’.a inferior debido a la reduc—
cifn en el elevado congumo actual de electricidas para
el intenso enfriamiento necesario para reducir las T
pexaturas del reactor como del _sis-l;er'nawde regcclon de clo~

ruro clanirico/folueno: subgtencia calistica/agua. Los ren-

 dimientos totales dé mdnocloro-dialquilamino—s-fl:riacina
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ogellan embtre 97,5 ¥ 99;5% (basado en el cloruro clanirileo)
de produsto eonteniendo, por ejemplo, de 97 8 9% de 2-clom
I'0~4-e'bilanﬁ.n9~63is‘_bpropilamino-s-rl:rlacina', ‘gsi comc la
:L’omaciéx} ae sub;pi:oducto poco “activo® de 0,5 a J;/: de
éf-ﬁioro%;&-bis(J‘fgdpi'opilamino)#-s;'b;iacina y do 0,5 a

1i5% de 2;-giorouit,ghbiei(étiianﬂmg)—s%ziacina; ¥ la for-
macidn de subépzbdlié‘tos'iihaﬂ'hivos (o impurezas efluyen—
tes) domprende de O a‘:_o,'lf;’a de_hidroxi-ﬂt;_ciacinas y de 0,2

a 0,8/: &9 tris-(alquiiami.;}o)—sutx'iacinas (1a mayo:é parte

de este sub-producto indeseable puede recuperarse en _
goluclén mag concentrada para vertido de desecho nediante
extracelones acuosas adicionales después de geparacidn de
la fage de clorhidrato de monge'!:ilgmj.na).

_ Asi pucs puede demogtrarse, que la conversién
my elevada de oloruro olanirico a wn producto qomemia?- )
llzable hace que sea econdmicamente muy ventajoso el
procedimiento exento de subgtanclas cat’zg*picag para la
preparaclén de emino-s-triacinas. Ademds, los costos del
tratamlento del efluente gon iy gustancialmente"i:gfexﬁ.o-'- .
reg en comparaciin con los que resultan para un sigtema
de reacelln acuoso do substancia cdustics/toluono.

Los ejemplog no limitativos que giguon se ofre-

con para Llustrar ol procedimiento del invento.

EJEMPIO 1. }
a) Se oquipé un reactor de 3 cucllos con salida

por ol fondo y 2 litrog do capecided con tormdémetro, agle
tador mecdnico y soparador Dean~Starc, provisto do un

barredor de N, Se cargd ol matraz con clorhldrato do Lso-
propilamina (63,11 g; 0,65 mol) y 1000 e¢ de xileno. Lucge
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g0 sometid a roflujo la mezola duremte 30 minubtos para
dgogurar 1a goquodad. So onfrid la mezela hasta aproxi-
nadamento 65 ~ 7090,v1uogo se adlolond cloruro cign&rico
(119,86 g5 0;65 mol), y 225 cc mas do xileno, El sopara=
5. doxr DoenStade sc si_;sti‘i;uyé por un con@ensador de reflujo
provig”qo do 'i:arrod'or de ni‘bré)ggno con sallida a e campa—~
na o gepardior de NaQH: Luego so calontd la mezela roacw
clLonal an ﬂmflu;jo y 80 obsoxvé‘que empozara la gonoracidn
de HC1l a eproximedamente 105¢C, produciéndoge la mayor
10. parte de esta evolucidn de HC1 a 130 - 14.090. Se mentuvo
la mezela a reflujo hasta que cesd la evolucién. de HC1
y resultd llmpide la mezelas (almdedo_f de 2.8 2,5 horag).
ELl objelo es el de que reacolone por comp.fl.e'!;q el clor=
hidrato de lag paredes del reactor y érbol aglbador,
15. b) _ Iuego se enfmo la mezela reaccional a 6590
v se ingtild en el curgo de 30 minu‘bos, a 65-7090, mon.o=
etilamina (83,57 g do solucidn acuosa al 705)3,.1,30 mq?.).
Iuego ge agi‘l:é la mazcla x-eac.cional durante §O minutos,
ea}en'béngloée a_conblnuacitn para formar una soiu_cién de
2.  dos fa;ées.HSe separd por extraceidn la fase acuosa in-
ferdor, luego se separd el‘ xlleno mediante destilacilén
de vepor. Se recogid el producto sdlido mediaﬁte filtra-
cibn y se secé bajo vaclo durante 12 horas a 608C. Rendi.-
mlento: 138,37 g de producto conteniendo 97, 67: de 2~cloro—
25. «4f§#11am%nor6-Lsopropllamz.;xo-s-'l:xa.ac;.na3 _,90/: de 2001 0m
rqf-df,sfyis(isopmpilgmino) ~s=triacing, 0,95% de 20 lozom
_-4_,_6;-bis(e-bilanﬁ.r_zo)-—snft_::ciagina_y 0,79% de 2,4-dicloro-6-
- =igopropllamino-s-~trigcing., ILeg trialquilamino~ y hidroxi-
utzi{acinas egturieron pregentes en une cantidad .'wi..nfe:c%i.‘qr

al 0,05/ cada una. El rendimiento alslado de herbicides £uo




del 98,154 _ |

o) So extrajo ung vez con elorofommo el extracto
geuoso de clorhidrato de monoetilamina, luego se seco
raeda.an'bewdes'bilao:.én qzegﬂ;;pop:.ca con 'bglggno. _A oon'!;i.-

5, nugcién ge enfrid la sal, se £L1trd y se secd, lo que 4id
51,50 g de clorhidrato de ménoetilamina con un punto de -
fushén de 108<1108C: Rendimiento = 97,3%.

EJEMPTO _ 2. . )
(Tlustracldn de la seiaracién de MEA-HC1 golo como un

10,  producto fundido) o
‘_Un reactor de_é ocuellog con salida por el fondo
y 2 litrog de capacidad, equipado con agltador mecdnico,
condensador de reflujo y tgmémetro ge cargd con cloruro
h olanirico (184,4.- gxﬁmos; 1,0 mol) y un litro de xileno,
15. Se enfrié la mezcla a 02C y se inat116 lgopropileming
(59,1 gramos; 1;0‘_moll_). menteniendo una temperatura por
debajo de 0RC, Después de completada la adicién se some=
t16 & reflujo la mezela durante 2 horas con evolucidn
3 de HCl. . ~
20, Se enfrid 1a soluc:.on resul'ban'be hasta 55¢ y
g0 :Lnstilé monoetilamlna (90,0 gramos, 2,0 moles) entre
55 y 70RC, Una vez completada la adicidn se calgan'l:o 1la
mezela & 1202C y se gepard por extraceidn la fase infe~
ri.ox de clorhidrato de monoetllamina fundido. Iuwego se
25. gepaxd el xileno mediante destilaciim de vapor y ge
V recogil el producto mediante £iltraciin y se gecd. Bl
rendimlento fue de 209 ;93 gramog de un producte ?on'be—-
niendo 96',:# de a’cmcina; 1;5975 de propacina y 1,17/ de
simacina, El rendimiento aislado de herbicida fue de
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96,4% sobre clorurc clanluico. Se reeuperaron 79,84 graumos

de clorhidrato do monoetilaming para un rendimilento de

98,9%.
. EIEMPIO 3. o
51 wﬁn felivtor de 3 cuellos con salida por el fondo

¥ 2 litros 86 capacldad so equipé con termémetro, egl-
tador mecanico y separadordean-Stark, provisto do un
barredor de N, sobwe el ¢ ond ensad oz, So cargd el matraz
con clorhidrato de isopropilemina (62,11 gremos, 0,65 m)
10, ¥ 1000 cc de xilono. So sometid a reflujo la mezcla du-
rente 30 minutos con separacién azcotropica de agus para
aéegumr la scqgedad; S'g enfrid la mezela hasta aproxiz}la—
demento 65+702C, luego so caxzd cloruro ciandrico (119,86
g;r;, 0,65 m) con 225 cc mis d; xileno. Se susbituyo el
15. geparador Dean-Stark por un conjensador de reflujo con
un barméo.g de nitrégeno provisto de salida & una campa-
na, Luego se calentd la mezcla reaccional hasgta reflujo ¥y
ge mantuvo en reflujo hagta que cesd la evolucién_d'e ﬁcl
Y se clarifico la mezela; alrededor de 2 a 2 horag y media.
20. _ Iuego se enfrld la mezcla reacclonal hasta
T02C y se instild monoetilamina aphidra (58,5 gramog,
1,30 ;901) entre 60 y T02C, Una vez completada la a@i#-
oldén se adicionaron 95 gramog de glicerina, Iuego se
calentd la mezela a 959C y se separd por extraccién la
25, fase de glicerina j:nfeiior: Tuego se destild mediante
vapor el xileno y se recogié el producto mediante £l
tracibn y se secd, El rendimlento fue de 138,0 granos
de un sc'JlJ‘_.do contenlendo 96;6;5 de ‘atracina, 1,677: de

propaecina, 0p de slmacina, Bl rendimiento alslado del
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10,

15.

hexbicida fue del 96;8%; Se obtuvieron 146;32 gTemos
de golucidn de glicerina~clovhidrato de monoetilamina,
corregpondiente. a un rendimlento del 97% de clorhidrato
de monoetilamina.

_Lag monocloro-dia mino—s-*rmacinas activas

™

~

‘éiguientes ge producen de modo ana}ogg con la exgepcion

de que el clorhidrato de amina no se separa antes de
la separacion del disolvente orgdnicos
2—oloro—4,6~bls(isopropilamlno)-e—*riaoina,
comereialmente dlgponible como herbleida de propacina,
wblllzando clorhidrato de lgopropilamina o lgopropllaming
libre en la elapn a) y dos equivalentes de Lsopropllaming
en la etapa b) pare formar clorhidrato de isopropillamina
como un sub;producﬁg; Rendimiento = 99,7%; |
2-cloro-4,6-bls (etilamina) ~s~triacina, ‘
comerclalmente disponible como herbicida de simacina,
utilizendo cloxhidrato de monoetilamine o monoetilaming
enhidra en la etapa a). Romdimiento = 98, 8.

El invento se ha llugtrado por medio de unas

pocag realigacioncs prefer%das. Sin embaggo ge eytendera
que aguellag modifieacioneé ¥y variociones que resulten
obvigs para los expe rtos en el arte estaran comprendidas
dentro del alcance de lag reivindicociones enexag.,

= =

. =

REIVINDICACLONES

Desc;itb ei objeto del presente %nvanto ge
declaran nuevas y de propla invencidn lag slgulentes reiw:

vindicaciones. .
1. Un procedimiento pare la preparaciién de una
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monoc loro-diamino~-s~briacina caracterizado porgue comprende,

en ung primera ebapa _
a) hacer reaccionar a temperaburs elevada ¥y presion
normal o elevada, ¥y en un disolvente orgémlco, clomrqw
5. gignﬁri.co Y w clorhidrato de alquilaming en cantidades
gustancinlmente estequiombtricas para formar 2,4-die
clgroé-G-alquil-amino-ﬂ-triaeina y dog moleg de HC1
gasooso; B
b) hacer ropceolonar la goluciln de la etapa a) a una
10. ‘temperatura menos elevada ¥y pregién normal con
100/ o un exceso guperior de una alquilamina para
Pormar una monocloro-dinmino~s-~triacina y clorhidrato
de monoalquilaming.
2, Un proc.zedimien'l:o: de conformidad con
15. la reivindicacién 1, carscterizado porque la reaccion
de la e'l:ap;:{a) se lleva a cabo a una ‘temperature com-

_ prendids entro 90 y 2002C, en wn disolvente hidrocarbono
aronftlco o hidrocarbono alifitico ‘elorado o hidrocarbono
aromitico clorsdo ¥ a pregidn noxmal o @ una presidn do

20, 1lalo atmésforas y porguo la roaccién de la etapa b)'
go lleva a cabo a una temperatura comprendida entre 40 y
1002, , ' |
3. I.In procedimiento, do conformidad con-la rol-
vindiceeidn 2, caxﬁctolﬁ.gzadp poxque preforentomento la
25. reacolidén de la ctapa a) ‘e llove a cabo a wna’ temperstura
gomprondida'el_ﬁ:m 120 y'15onc, en un disolven’ng olegido
entre tolueno, o-xileno, m—iileno, p=xlleno o gug mezclag
o monoclorobencono o tetraclorootilano y la reaccién do

1a- etapa b) sc lleva a cabo a una temperstura comprendida
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4. Un procedim.ento, de eonformidad con la
relvindicacién 1, caracterizado porque el 100% o un ex=
cego guperior de alguilamina en la etapa b) esté en o=
lucién acuosa. '

5. Bl procedimien’uo, de oonformidad con la
reivindlcacidn 4, caracterizado porque el subwproducto
de clorhidrato de._moi’moalguilamina ge gepara medlante ex-
tracelén de la fase acuosa en donde ge encuentra disuelto.

6. Un procedim:.ento, de conformldad con la

reivindicac:.én 1y cazac'bemzado porque opclonalmente el

11004 o un exceso superilor de alquilamina en la etapa b)

ge carga en foxma gaseosa O 1iquida anhidre,

7. Un procedimien"so, de conformidad con la
reivindicacién 6, caracterizado porque el sub=producto
de clorhidrato de monoalquilamina ge separas como un '
l:'.quido fundldo a una tempem'bum por lo menos tan elevada
como su pu:rrbo de fusion, con rdpldo calen'[:amiento hagta '
la temperatura de fusidén y xdpido entriaml ento degpués
de la extracolén del producto fundido, '

8. Un pxbcedimiento, de conformidad con la
relvindlcecién 6, caracterizado porque el subeproducto
de olorhidrato de monoslquilamina ge gepare COmMO Un exw
tracto soluble en disolvente polihidroxi o poliéter ele~
gldog entre etlilenglicol, glicerina, dietllenglicol o
polietilenglicol. .

9. Un pmgedimiento; de oonformidad con
la reivindicacién 1, carncterizado porque las alquila~
nmines de lasg etapag a) y b) se ellgen entre metilamina,
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e’cilamina; n#_p?:-opilamina; isopropilamina; l;z?dime'bil—-
nwpropllaming, l;metil;zmtéricietilamina.

) 10, Un pz;océdimiento; de conformidad con
la reivindicacidn 1; caracterizado porque la alquila-
mina de la 3-l:apa a) es etilamina o isopropilamina y la
alquilamimll de la etapa b) es ebilamina o isopropilamina.

11, Un procedimiento, de conformidad con la

re:.vindicadn.on 1, caracterizado porque en una forma
pre.-.exgn“bé de su real[.izacion ge obtlene 2-cloro—i-etilemie—
no-6+4.gopropi lamino~s~triacina,

7 12. Un procedimiento, de conformidad con la
re:.vindicacion 1, camc'ber:.zado porque ‘tambi.en preferen-
temente se obtlene 2-:<.:loro:-4,G—oz.s(:l.sop:g'opllamno)-s—
~triacing o 2-0Lorowd,6=bls(éilanino)-s~triacina,

13. Un procedimiento para la preparecidn de umc
monocloro-diamino~5~triacina.

Segun se describe y reivindica en la presen-be
xggmozﬁ.a“descmp’civa que constc de 18 pag:.nag foliadas ¥y
esoriltas a méquipa por una sola de sug cargs;

Madrid, o 21 Diciembre 1977

Pe a; )
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