20 557

d e }
JAINISTENIO DE HDUSTRIA ¥ ENERGWA:~ gﬂ@? do

anon \a pre-

Reglsh‘o de la Propiedad lnggitr‘m\l’ ‘f,{.-*:h "',"nv el co@ Esg "uﬁuoﬁ 7 5 6 6) | Al

sen‘»z 089 \a Miemotia aag\.\n’ta P —
. FECHA PRESENTACION
yeniao

- FR _. ) e e
capata E&IE“..‘IE& lmvewcmm

s s
. (39 PrioruDADES:! @
@Nunma FECHA
@mus
10069/77 10-3-99 Gran Bretafia
@FE{:;M DE PUBLICIDAD cu\sxrmc:ou INTERNACIONAL PATENTE DE LA QUE ES DIVISIONARIA

wic

@TIYULO DE LA INVENCION

"UN PRCCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION IE DERIVADOS DE ISOBUTIRA
MIDA",

@ SOLICITANTE (3) (PC CAS l 53)
SOCIETE D’ETUDES DE FRCDUITS CHIMIQUES

DOMICILIO DEL SOLICITANTE

4, rue Thdodule-Ribot, 75017 Paris, Francia-

@ INVENTOR (ES)

André ESANU

e @ TITULAR {€S5)

@ REPRESENTANTE ) ) (P .~ 68. 208)

DON ALBERTO DE ELZABURU MARQUEZ

COMO PRIMERA PAGINA DE L, .
UNE A4 MOD, 3106 UTILIcQSE 10 PRIN AR | A.MEMORIA

Clifg




P-  g8.208

10

15

20

25 .

20
1038

Hojr nam. ]

- Ests invencidn se refiere 3 un procedimiento

nuevo parsa ls.preparacidn de los derivados de isobutirami-

':Edéfque tieneﬁ'ia.férmulé general siguiente:

cH 3

Rl—@—&-—v% ---—CO'--——NH—----'(CI'IZ)n CN

CH3

en la que Rl represents un Stomo de haldgeno y n es un en-
tero de 2 é 6.

No obstante, han sido descritos diferentes pro
cedimientos paré la prepsracibén de los mismos compuestos
en las snteriores solicitudes de patente espsiiolas N2
456,943 y 456.941 de 17 de marzo de 1.977 de la firms solid
citente. .

El compuesto arriba indicadc se puede preparar
de acuerdo con la presente invencidn por 1a reaccibn, en

dioxsno, de la fenoxi-iscbutirsmida correspondientemente

sustituids de la férmuls:

Hy

R e Q___o— ¢ —CO — NHp
. : : ) 3

CH

sobre el N-cianoslcohileno spropisdo CH, = CH - (CHa)p -CN
(p es un entero de O a 4) en presencis de un sgente basico,
8 una temperstura comprendida entre 50 y 652C.

‘El esquema de resccibén es como sigue:

W
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Ejemplo 1:

 tros dec.sgus desminerslizads, se mentiene la agitacibn du-

‘rente 12 hores. Después de 1ls sepsracidn del precipitado,

to)n noém. 2

H

R
0-C. = CO—Nily+ Ci,= ci- (Chy) - Agentd
| ‘cH3 | TH3 o B
%H<i::>yo—c—co~uﬁ~%mgf—€N
—ee ' n
b,

Ls ihvencidén se comprenderd mejor s psrtir de

los ejemplos que siguen:

N-cianoetil~p~clorofenoxi-isobutiramida

En un reactor de 5 litros provisto de medios
de calentomiento, enfriasmiento y sgitecibn se prepars, s
602C, uns solucidén de 1220 g (5,71 moles) de p-clorofenoxi-

~isobutiramids en 1,8 litros de dioxsno. Se afiaden después

23 g de sose pulverizads y lentsmente (en 15 minutos), mieq

tras que se mountiene la temperaturs entre.6o y 652C, 394 ml
de scrilonitrilo. Is mezcls de.resccidn se agita dursnte 15
minutos 8 ls misma tempersturs, se trats luego por 60 g de:
negro de humo, y se filtra. Se afleden 8l filtrado 1,6 litra

de dioxsno y, después de agitsr, se sfiaden lentsmente 10 13
rante 2 horss y se dejs en reposo la mezcls de resccidn du-

lavedo con sgus y secado a 402C, se obtienen 1380 g de un

producto de color beigefQue, después de ls cristalizacién

(isopropsnol + agus) conduce s 1001 g (rendimiento 73%) de

un producto cristalino blsnco que funde 8.71eC, cuyo andli-

sis muestrs una correspondencis muy sstisfactoris ‘con la

-
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Hojin ndm. 3

Li‘(’)rmula Cl3H1502NéCl.
Eaemplo 2:

N~c18noet11—p~fluorofenox1~1sobut1ramlda .

Se repltlo el procedlmlento del eaemplo 1, pe~
'ronse reemplazd la p~clorofenox1~1sobutlramlda por p~fluo-
rofenoxi-isobutiremids. Se obtuvo un rendimiento de 64% de|
un producto cristelino blsnco que fundis s 759C, cuyo enb-
lisis muestrs una correspondencis sstisfactoris con 13 fbr-
muls Gy By 0N F '
Ejemplo %:

N-cisnobutil-p~clorofenoxi-isobutiramids

Se repitid el procedimiento del ejemplo 1, perd
el scrilonitrilo se reemplsazd por pentilenonitrilo; se ob-
tuvo un rendimiento de 77% en un producto cristalino blancd
que fundis a 889C, cuyo snbdlisis muestrs uns corresponden-
cis satisfactoria‘con l1s férmuls 015H19N20201.

El interés de los compuestos prepsrados de acugr
do con ls presente invencidn se hs demostrsdo en ls Solicio
tud de Patente Espafiols snterior N2 456,941, de 1s firms S0
licitsnte, de fecha 17 de marzo de 1977.

-—
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‘a uné temperaturas comprendide entre 50 y 65¢C,

tecede y con los fines que se han especificado.

Itoje nbém. Ll

REIVINDICACIONES

" Io8 funtos delinvénciénzéropia ¥ nuévé'Qué se |
pgesenéah pers que sean objeto de ests solicitud de Paten-
te de Invencién en Espsns, por VEINTE asnos, son los que se
recogen en las reivindiceciones siguientes:

l8,- Un procedimiento para la prepsracidn de

derivados de isobutirsmids que tienen la férmula genersl

siguiente: ' .. '
A C’H3 e
Rr—@—om T-—-—-co —HH ~— (CHl ) )——CN
CH3

en ls que Rl represents un dtomo de haldgeno y n es un en-
tero de 2 8 6, que consiste en hacer resccilonsr, en dioxs-~
no, la fenoxi-isobutirsmids correspondientemente sustitui-

ds de la formula:
‘ CH, -
Rl—n@—-o - (:: ~— CO — NHp
. CH, '

sobre el N-cisnoslcohileno spropisdo CH, = CH- (CHE)p -CN

(p es un entero de 0 8 4) en presencis de un agente bésico

22,~ UN PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE
DERIVADOS DE ISOBUTIRAMIDA.

Tal y .como se ha descrito en ls memoris que an+




10

15

20

25

30

1038
oCM

s

e

mSquine por uns sols cara.

Modrid, g4 NAR1978

48 Btzcbury

ftoja nam,

5

Ests memoris consts de cinco hojas escritas s
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