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M_EMOP;[A DESCRIZTIV:
El presente invento se refiere a un procew-
Simionto mejorado para la preparacidn dc cloro-bis(zlquila~
mino)-s~triacinaz,
Las cloro~bis(alquilamino)~s~triacinas son

compuestos definibles por medio de la £8rmula general:

\
R1 )\ /" 3 @

R2 , 4
e donde

Rys Ros R3 v R4 son, independientementes; hidrdgeno.
wn radical de alquilo conteniendo de 1 a 5 5tomos
de carbono, o grupos particulares de ura natura-
leza digtinta al grupo de alquilo,. N
Las cloro~bis(alquilamino)-s-triacinas son
herbicidas véliosos v los compuestos mas conocidos perteé
necientes a este grupo sons 2-cloro—A—etilami;o~6wisoprbpi~
lamino-s~triacina(atracina), 2-c10ro—4,6~bis(etilamin6)~m~
~triacina (simacina) y 2~cloro=i,b-=bis(isopropilaming)e=g=
~triacina (propacina). Lae caracterdsticas herbicidas de
estog compuestos ge describen en la patente egtadounidense
2489L.855 dada aquf como referencia,
Las cloro-big(alquilamino)~s-~triacinas se
preparan, generalmente, a partir de cloruro ciandirico
nediante la sustitucibn por etapas de dos &tomos de cloro,

tal como indica, por ejemplo, We Pearlman y C.K. Banks en

-
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I+ Am. Chem, Soce 70+ 3726 (1948). En la préctica 1=

reaccidn ge lleve & ©abo seglin el esquema generals

: ol c1 -
: J\ R~ (xx1)
+ M+ MOH > || + M1 4 HO
/l/ Ih. _—R4 2
017\ 1 R 01
cl
o ('}l 3 . {l\N .
¥ >NH& MOH =~ + K01 4+ HO
l - By k /
cfl\ 2N Ry —N N Ry
’ ~F2 // ~~
R, (Ix1) RIjr
en donde

M repregenta un metal alcalino.

En particular la preparaciln de atracina
se lleva a cabo, por lo general, siguiendo un método dig~
cont{nuo, haciendo reaccionar, en una primera ebapa de
reaccibn, cloruro clanfirico con isopropilamina en presen~
cia de hidrdxido sbdico para proporcionar 2,4=diclopowbe
~igopropilamino-s-triacina, Esta dltima se hace reaccionar,
en una segunda etapa, con etilamina y con una cantidad
adicional de hidréxido sédico con la formacién subsiguien=-



te del producto deseado, 2=-cloro—i—etilamino~6-isoproepila~
mino-g~triacina.
n el arte se han intemtado diversas formas
de llovar a cabo las reacciones anteriores (II) y (IXII) y,
Se en particular, se han utilizado distintos medios de reaccidn
para mejorar el rendimiento y/o calidad del producto fi=
nale Asf pues se ha propuesto ya llevar a cabo las reaccio-
nes en los medios siguientes:
-~ un medio acuoso conteniendo un agente tensoactivo
1o. capaz de mantener el cloruro cianfirico en suspensibn
en un estado finamente dividido}
- un medio de una sola fa@e de agua~compuesto orghnico,
tal como agua~acetona, aguawdicxzano o agua~acetonitrilo,
en donde el compuesto orgfnico es un disolvente para
15, el cloruro cianfrico y es miscible con agua en todas
las proporciones; |
» un medio de dos fases de agua-compuesto~org§nico,-tél
como agua~clorobonceno, agua~tbolueno o agua-~tetra- ..
cloruro de carbonoy en donde el compuesto orgﬁnico_es
204 un disolvente para el cloruro ciaafirico perc ¢s guge
tancialmente inmigeible en aguay . ‘ e
~ un medio de dos fases de agua~compuesto orglnico tal
como agua~mebil~etil-cetona, agua—metil—propil-ceﬁoﬁa'o
agua=dictil=cetona, en donde el compuésto orglnico es
25. un disolvente para el cloruro ciarnlrico y es solo pars
cialmente nmiscible en aguaj
Por dltimo se han descrito procedimientos
en donde las reacciones se llevan a cabo en un medio no
acuoso.
30« Cualguiera que sea el medio reaccional ele-

gido la primera ebapa de reaccildn (reaccidn II) se lleva a

[



cabo, usualmente, con un cloruro cianfiricotamina: hidré-
xido de metal alcalino em relacibn molar de 13l:l, mien-
trag que la segunda etapa (reaccidn IIT) se lleva a cabo
~con un ligero exceso de la amina y dol hidréxido de metal
alcalino en comp;.\raciﬁn con el valor estequiom&trico (ti-
picamente un exceso molar del 3%) para asegurar la reaccidn
complota del intermediarios 2,4~dicloromf=alquila~mino-g-
~triacina.

Bn los procedimientos que se diecuten el
rendimiento de la clorowbis(alquilamino)-s~triacina y cu
purcza estin limitados por reacciones secundarias, tal
como las reacciones (IV) ¥y (V) que se exponen a continuacidn,
y especialmente por la recaccidn entre el hidrbxido de metal
alcalino y el intermediario producido por la sustitucién
del primor Atomo de cloro en el cloruro cianfiricos

) ¢l ol
(v) N SN\N  MOH NNNN MOH
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Debido 2 12 posgible ocurrencia de estag
roacciones secundarias en el arbe anterior él procedimiento
péra la preparacibn de una cloro~-di(alqeilamino)=-s-triacina
se lleva a cabo con mezclas de reaccifn en donde la

5« cantidad de hidrdxido de metal alcalino libre s¢ mantienc
a valores inapreciablemente bajos em cada momenbto, usual~
mente alimentando gradualmeate el hidrdxido de metal al-
caiino en la mezcla reaccional que contiene todo el clorus-
ro cianfirico y toda la amina. Un m&todo de esta Indole

10, se deseribe; por ejemplo, en la ﬁabente estadounidense
440584662,

- Alteraativamente cantidades equivalentes de

la amina y del hidrfiido de mebal alcalino se alimenban °
gradualmente en un medio reaccional que contiene todo el

- 154 cloruro cianfirico necesario para la reaccidn. Asi puas;
por cjemplo, segln la patente estadounidense 4.099.006i_
12 amina y el hidrdxido de metal alcalino se alimentan: -
gradualmente a ddstinta velocidad on un medio reaccionéi
que conbiene el cloruro cianfirico. Més concretamente,. segn

204 esta patento, se mantiene un exceso de la amina con roo- -
pecto al hidréxido de metal alcalino en ol medio de reaccifn
en cualquier momento ¥y ge obtienen buenos rendimientos EE
las cloro-di(alqpilamino)~s~triacinas-con‘buena pureza}325
parﬁicular este método-resulta en una notable reduccidn

25+ en la formacidn de los sub~productos de las reacciones se-

' cundarias del hidréxido de metal alcalino con el clorurc
cianfirico y su primer producto de substitucibn.

Se ha encontrado ahora posible aumentar
el rendimicnto y la pureza de las cloro~di=(alquilamino)-g=

30. ~triacinas afin mds por medio de un procedimiento nejorado

que permite una simplificacidn considerable dol procodi-
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As? pues ¢l invento proporciona un procaw
dimiento para la preparaciba de clo§o~bis(alquilamino)~e~
~triacina mediamte la sustitucidn por otzpas de dos &tomos
de cloro de cloruro cianfirico por modio de grupos alquilam
mino cn un medio que comprende agua y un compuesto orgf-
nico liquido que es un disolvente para el cloruro cianf-~
rico, modiante reaccidn on una primera etapa do una priw-
mera amine, cloruro cianfirico ¢ hidrdxido de metal al-
calino en cantidades sustancialmente equinolecularen y

‘mediante roaccidn en una segunda ctapa de la mono(alquila-

nino)w-s~triacina resultante, una segunda amina y un hidré-
xido do metal alcalino en cantidades oustancialmente equimo-
leculafes, que se caracteriza porque dicho compuestéjé%;
génico op sustancialmente inmiscible con agua y ultéfﬁdr-
moivbe porque ddcha primera ctapa se 1iova a cebo poniéndo
en conbacto dicha primera amina con un medlo reaccional‘

que coatiene el cloruro cianfirico y ol total del hidr8-
xido de metal alcalino utilizado para la sustitucidn por
etapas, ,.7‘

El presente invento sc baca, esencialméﬁté,
en el descubrimlento de que eg pomible evitar, dciébr;
ma completa o sustancialmente, la hidrélisis del clorurd
cianfrino cuando se lleva a cabo la reaccifn por ctapas
ez presencia al inicio de todo el hidrdxido de metal
alcalino necesario para la reaceifn y utilizando un
medio reaccional de dos fages del tipo anterdormente dog-
crito,

Asd pues este método, por otra partc, pore
mite una apreciable pimplificacibn del procedimicnto opee

rativo y, por otra parte permitc obtener eolovadoc rens—
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dimicitbos de la reacciba de las cloro~di(alquilamino)e—p-
~triacinag con elevade purezas

S¢ conpidera que estos resultados deseahles sc deben, por
1o menos en cierta medida, a la presencia del hidréxido

de metal alcalino ¢n la fase acuosa que reduce dristica-
menbe la solubilidad en csta fase de la alquilamina adi-
cionada al medio roaccional. Do aqui que la aminc se trange
fiore précticamente de forma cuantitativa a la fase orgini-
ca ¥ tienc un cfecto beneficioso tamto sobre la velocim
dad como sobro la seloctividad de la reaccilns Afa el
cloruro de metal alcalinos que se sustituye gradualmente
para el hidrfxido de mobal alealino cn el eurso de la
reaceidn, conbtribuye a reducir la gsolubilidad de la alquila-
mina en la fase acucsa, de modo que todo cl curso de la
reaceldn so lleva a cabo bajo céudiciones que sseguran ia
inmediata transferencia de la alquilamina en la fase T
orgénica cuando se adiciona el medio reaccional.

Estas condiciones no se obtienen cuando- . -
la reaccidn por etapas se lleva a cabo siguiendo los métodos
conocidos en donde el hidréxido de metal alcalino y posible-
mente la alquilamina, se adiciona gradualmente al medid”de
dos fases que contiene el cloruro cianfrico. Bajo estas *
circunstancias la alquilamina se distribuye entre las™" .-
fases acuosa y orglnica y es solo cuando prosigue la
reaccidn qué la fraccidn presénte en la fase acuosa migra
hacia la fase orgénica,

Los compuestos orgdnicos utilizados en el
sistema de d-s fases del procedimiento del présente invento
dehen satisfacer las condiciones siguientes:
~ carecer de reactividad frente a los reactivos y productos

de reaccidny
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< buen Vpodér &S solvaéacidn paﬁ; el cloruro ciandrico;
~ contenido de agua, bajo condiciones de saturacién, no
superior al 0,3% y, de preferencia, inferior al 0,1%

en peso.

Loe compuestos orgédnicos preferidos son
tolueno, xileno, clorohenceno y tetracloruro de carbono.

La insolubilidad o solubilidad inapreciable
del agua en el disolvente orgédnico es también ventajoso
con respecto a la reciclizacién de dicho disolvente des—
puds de la separacidén de los productos de reaccibn, En equ
to, el disolvente puede destilarse en forma de una mezcla
azeotrbépica con agua y reciclarse despuds de una simple
geparacibn de fages. ge apreciard tambiédn que un conteni-~
do de agua superior al 0,3% en peso en el disolvente orgé-~
nicd bajo las condiciones en donde se lleva a cabo la rcac-
cidn es perjudicial por cuando d4 lugar a una rdpida hidré-

ligigs del cloruro ciapdrico. .
convenientemente en el medio reaccional do

dos fages se mantiene una relacibémn ponderal de agua/compues~

to orgénico comprendida entre 0,2:1 y 0,8:1.

| 1a3 otras condiciones operativas no se apar
t4n sugtancialmente de las convencionalmente utilizadas en el
arte, j;si pues, por ejemplo, la reaccifn por etapas puede
llevarse a cabo a una temperatura comprendida entre 02 y
1p02c+ E1 hidréxido de metal alcalino es, de preferencia, hi
dréxido sbdicos L a cantidad de hidréxido de metal alcalino
es sustancialmente la necesaria para la formacién de la
cloro-bis(alquilamino) ~g~triacina y es genmeralmente prefo-
rible utilizar un ligero cxceso de hidréxido (por ejemplo
hasta un exceso del 5% molar) con respecto a la can-

tidad estequiométricamento requerida para la reaccitn
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por ebapas. Do preferencia la relacidn molar emtre cloruro
clanfirico ¢ hideéxido se mantienc a un valor comprendide
entre 1:2 y 1:2,05.

La cantidad de alquilamina utilizada en la
primera etapa de reaccidn es equivalente, o casi equivalente,
2 la necesaria para la formacidn del intermediario de
2, 4~dicloro~b=~alquilanino-s~triacina, En el caso de un
procedimiento discontinuo la temperatura se mantiene,
por lo general, a ua valor no superior a 602C y, de preferen-
cia, no superior 2 alrededor de 252C, En el caso de un '
nétodo contimuo la btemperatura se mantiene, generalmente,

a un valor no superior a 902C, Por lo general no se aplica
sobrepresidn, o se aplica la sobrepreziér necesaria v
para mantener el medio reaccional en ia fase liquida.. .
Convenientemente la cantidad de derivado de monoalquiigﬁino
al final de la primera etapa estid comprendida entre 16’9
20% en peso con respecto al peso del disolvente orgﬁﬁiééf
elegido, u;,

En 1la segunda etapa reaccional es conveniente,
por lo general, utilizar un ligero exceso molar de algqila-
mina, tal como de 1 a 5% molar, con respecto a la canﬁfdé&
estegquiomébricamente requerida para la segunda etapa .
reaccional, con el fin de asegurar una conversién sustan-
cialmente completa del derivado de mono (alguilamino).

Por consigulente la relacidn molar entre cloruro cianéirico

¥ alquilamina utilizada en las dos etapas estd comprendida

por lo gemeral entre 1:2 y 112,05, La scgunda etapa
se lleva a cabo, generalmente, a una temperatura comprendida
entre 252 y 90-1002C,

Convenientemente las algunilaminas utilizadas

en la primera y segunda etapas reaccionales se alimentan a

S
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la zona reaccional en forma de una solucidn acuosa,
El cloruro cianfirico se alimenta generalmente en forma de
una solucidn en el disolvente orgénico elegido y el hidréxido
en forma de una solucidn acuosa, Las alquilaminas utilizadas
en el procedimiento del invento son, de preferencia, mono-
alquilaminas,

Bl procedimiento del presente invento puede
llevarse a cabo de forma contfnua o discontfmua, Asi pues,
en el caso de la preparacidn discontimua de la 2~cloro-i-
~etilamino-6-isopropilamino-s~triacina (atracina) se utilizan
las condiciones preferidas siguientes:

se carga el cloruro ciandrico y el disolvente orginico

en un reactor convencional provisto de agitador, se enfria
la mezcla a una temperatura comprendida entre 02 y 52C vy
se adiciona hidréxido sbdico acuoso (tfpicamente solucién
del 30% en pesc) en una cantidad de 2 a 2,05 moles por
'cada mol de cloruro ciandricos .

- se mantiene la masa bajo agitacién y se adiciona graduale-
mente isopropilamina (de preferencia en una solucién
acuosa al 70% en peso) en una cantidad de 1 mol por, cada
mol de cloruro clanfirico y los efectos térmicos se
controlan de modo que la temperatura no exceda de
alrededer de 250C; .

« .luego se adiciona gradualmente etilamina a la masa
agitada (de preferencia en una solucidn acuosa al 50%
en peso) en cantidades de 1 a 1,05 moles por cada mol
de cloruro ciamdrico introducido inicialmente y se deja
que prosiga la reaccidén hasta completarse, manteniéndose
la temperatura por debajo de alrededor de 552.602C;

~ por dltino se recupera la 2~cloro~d-~etilemino—6-iso-

propilaminows~triacina de los productos reaccionales
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~ obtenidos. Son aplicables consideraciones totalmente

similares en el caso de otras bis{alquilaminoc)-s-—triacina,
El procedimiento del presente invento puede
llevarse a cabo también de forma contfnua utilizando dos

o mas reactores de cascada o utilizando reactores tubulares,

En el dltimo caso la 2«cloro=4-etilamino-~6-isopropilamino~

-s~triacina puecde prepararse bajo las condiciones generales

siguientes:

« se alimenta en el extremo de entrada del reactor tudular
el cloruro ciandrico disuelto en el disolvente orgénico,
la isopropilamina y el.hidrdxido sbdico acuoso en una
relacifn molar de 1:1:2 a 1:1:2,05, llevéndose a caho
la reaccidn en el reactor bajo condiciones turbulentas,

a una temperatura ﬁo superior a 902C, hagta que sustane
cialmente todo el cloruro ciandrico se ha converbido
en la 2,4~dicloro~6~isopropilamino=~s-triacinaj

~ los productos de reaccidn descargados dei extremo'éQAv
salida del reactor se alimentan contfouamente al extremo
de entrada de un segundo reactor tubular junto com un
mol, o alrededor de un mol (Lasta 1,05 moles) de menc-
etilamina por cada mol de cloruro cianfrico introducido
inicialmente, llevindose a cabo de muevo la reaccidn en
el segundo reactor bajo condiciohes turbulentas a una,
temperatura no superior a 1002C, hasta que se convierte
sustancialmente la 2, 4A~dicloro~f=~isopropilamino-s~triacina
en la 2«cloro-j~ectilamino=f=isopropilamino=s~triacina
(atracina) y los productos de reaceidn se descargan
de forma contfinua del extremo de salida del segundo reactor;

- se recupera la 2~cloro=j-etilamino=fisopropilaminoese
~triacina de dichos productos de reacéi&n. De nuevo

son aplicables consideraciones totalmente similares

v
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en el caso de otras bie—(alquilamino)—suféiaoinas.
Las dos etapas de reaccién pueden llevarse
a cabo en dog reactores tubulares distintos, tal como se
ha indicado anteriormente, o en un solo reactor, En el
5 dltimo caso el cloruro ciamirico disuelto en el disolvente
orgénico elegido, el hidrdxido s8dico acuoso y la isopropi-
lamina se alimentan al extremo de entrada del reactor en
las cantidades indicadas anteriormente y la monoetilamina
se alimenta a uns posici6n intermedia apropiada,
10, Se apreciari que una parte de las alimentaciones
de alquilamina puede introducirse en diversos puntos a
lo largo de las zonas de reaccién tubular, tanto en la
primera como en la gegunda etapa de reacecién,
Segfin una modalidad preferida la 2=cloro-fe
15. ~etilamino-6-isopropilamino-s~triacina se prepara en un
reactor tubular, llevéndose a cabo la primera etapa de
sustitucidn bajo condiciones isot8rmicas a una temperatura
comprendida entre 302 y 902C, ¢ bajo condiciones adiabdticas
a una temperatura comprendida entre 302 y 902C, o bajo
%20,  condiciones adiabiticas con una temperatura mdxima no
superior a 902C, Cuando la reaccidn se lleva a cabo
adiabdticamente la temperatura de entrada de loes reactivos
no es critica por cuanto que la reaccldn se inicia facil-
mente adn a temperaturas relativamente bajas, Con: respecto
25+ & la segunda etapa de sustitucién 8sta puede llevarse a
cabo bajo condiciones isotérmicas a pna temperatura de
402-502C a 1002C o bajo cnndiciones adiabAticas con una
temperatura mfxima no superior a 1002C,
En cada caso el disolvente orgénico se
30, destila del producto de reaccién a una presidn igual o

inferior a la atmosférica, en forma de una mezcla azeotré-
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pica con aguna,., E1 destiladb se separa en dos fases de las
que la fase orgfnica se recicla directamente a la reaccidn,
Bl residuc de destilacidn estf constituido por una densa
suspensién de la 2«cloro=j-ectilanino~f~isopropilamino~s=
~triacina, Esta suspensién se filtra vy luego se recupera
la atracina siguiendo métodos conocidos,

Por medio del procedimiento del invento
pueden prepararse todos los compuestos definibles por medio

de la férmula general (I) en donde RI’ R R3 ¥y R sbn,

99
independientemente, hidrdgeno, radicalestde alquiio iguales
o distintos, lineas, ramificados o ciclicos y conl a 5
Adtomos de carbono, Ejemplos de radicales de alquilo son:
metilo, etilo, isopropilo, ciclopropilo, n-butilo, butilo
secundario y butilo terciario,

En los ejemplos que siguen se harid referencia
especifica a la preparacidn de la 2~cloro~4=ectilamino=f-
~igopropilanino~s~triacina, pero son aplicables considera-
ciones totalmente similares a la preparacién de obras cloro-
bis(alquilamino)ws~triacinas, |
EJEMPLO 1,

Se utiliza un reactor de 2 litros de
capacidad provisto con agitador, camisa refrigerante,
termémetro y medios para la alimentacibn de los reactivos.

Inixialmente se alimentan en el reactor
184 g (1 mol) de cloruro ciamirico en sblucién en. alrededor
de 500 g de tolueno, Tan pronto como se ha estabilizado
la temperatura a 52C se adicionan 273 g de una solucidén
acunosa conteniendo 30% en peso de hidrdxido sbdico (2, 05
moles), No se aprecia aumento de la temperatura y el pH
se eleva desde un valor inicial de 2-3 a un valor del

orden de 11, 5-12, que se¢ mantiene durante el curso de

PN



5.

1o,

15,

20,

25,

30.

~15-

la reaccifn subsiguiente,

Después de la adicidn del hidréxido
sbdico acuoso se adicionan, bajo agitacidn, 84 g de una
solucidn acuosa conteniendo 704 en peso de isopropilamina
(1 mol), Esta adicidn se lleva a cabo gradualmente durante
un perfodo de 20~25 minutos, durante cuyo tiempo la tempe-
ratura de la masa se eleva de 52C a unos 23-252C,

Al término de esta adicidn se adiciona
sin interrupcidn alrededor de 91,5 g de una solucidn acuosa
conteniendo 5% en peso de etilamina (1,02 moles) y bajo
fuerte agitacidn, Durante esta adicién la temperatura se
eleva de 252 a 52C y el pH final es del orden de 11, 5-12,

La suspensidn as{ obtenida se destila para

recuperar el tolueno,

Se adicionan 370 g de agua al residuo de
destilacién y se filtra la masa a 602C, Se leva el s8lido
filtrado con agua hasta que se ha eliminado por completo

el cloruro sédico.
Después de secado durante diez horas en un

horno a 902.1002C se cbtiene la 2=~cloro-4~ctilamino~f-
~isopropilamino~s—~-triacina con una pureza d¢el 982 y un
rendimiento del 96%,

BJEMPLO 2,

La reaccién se lleva a cabo de forma continua
en un réactor tubular con un volumen total de 48 litros
y provisto con cuerpos de relleno, Los primeros 12 litros
del reactor estén destinados a la sustitucidn del primer
Atomo de cloro en el cloruro clanfirico (etapa a), destie-
nandose los 36 litros restantes a la sustitucidn del segundo
Atomo de cloro (etapa b),

A la entrada del reactor se alimenta, de
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forma contfnua, 1317 kg/hora de una solucidn de tolueno
conteniendo 14% en peso de cloruro cianfirico y 882 kg/hora
de una s®lucién acuosa conteniendo 6,7% en peso de isopropie
lamina y 9, 3% en peso de hidrdxido sbdico, Asi pues

la relacién molar entre cloruro cianfirico, isopropilamina

e hidréxido sbdico en la entrada a la etapa (a) es

1:1:2,05, .

La reaccién de 1la etapa (a) se lleva a cabo
adiabidticamente con una temperatura de entrada de 18eC
¥ una températura de salida de 60eC,

A la entrada de la etapa (b) se alimenta,
de forma contfnua, 90 kg/hora de una solucidn acuosa
conteniendo 50% en peso de etilamina (I K mol). No se
efectéia intercambio entre las etapas (a) y (b) v la ;
mezcla reaccional se descarga por el extremo de salida-del
reactor a una temperatura de 852C, La 2-cloro-4~etilamino-
~b=isopropilamino-s~triacina se separa de los productos ..
de reaccidn cnn una pureza del 99% y un rendimiento de
alrededor del 99%.

EJEMPLO 3.

Se utiliza el reactor tubular del ejemplo 2
alimentindose de forma contfnua a la entrada a la etapa (a)
tres soluciones separadas, o éea, 1.317 kg/hora de una ...
solucidn toluénica conteniendo 14% en peso de cloruro
ciandrico, 84,4 kg/hora de una solucifn acuosa conteniendo
70% en peso de isopropilamina y 273,3 kg/hora de una sclucidn
acposa conteniendo 30% en pesc de hidrdxido sbdico. Asi pues
la relacidn molar entre el cloruro cianfrico, isopropilamina
e hidrbxido sédico 2 la entrada a la etapa (a) es de 1: 1:2,05,
La temperatura a la entrada en la etapa (a) es de 182-202C

y se efectiia un enfriamiento para impedir que la temperatura

e
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se eleva sobre alrededor de 602-652C en cualgquior punto
de la etapa (a).

A 1la entrada de la etapa (b) se alimentan
92 kg/hora de una solucién acuosa conteniendo 50% en peso
de etilamina (1,02 X moles/hora), No se efectfa intercambio
en la etapa (b) ¥y la temperatura de la mezcla reaccilonal
a2 la salida de esta etapa es de 8u»C,La 2=-cloro=j-etila-
mino-6=-isopropilamino-s-triacina se separa de esta mezcla
como en el ejemplo 1 con una pureza del 99% y con un

rendimiento de alrededor del 99%,

ﬂ'ﬂ

NOTA

Descrito el objeto del presente invento se

declaran nuevas y de propia invencidn las sipguientes rgivin-
dicaciones,

1. Un procedimiento para la preparacién
de cloro-bis(alquilamino)-s-triacina, mediante sustitucidn
por etapas de dos 4tomos de cloro de cloruro ciandrico
por grupos alquilamino en un medioc gue comprende
agua y un compuesto orginico 1lfquido disolvente
para el cloruro ciandrico, por reaccidn en una primera
etapa de una primera amina, cloruroe ciamirico e hidrdxido
de metal alcalino en cantidades sustancialmente equimolures
y reaccidn, en una segunda etapa de la mono(algui-
lamino(~s—triacina resultante, una segunda amina y el
hidrésido de metal alcalino en cantidades sustancialmente
equimoleculares, caracterizado porque en su realizacién
dicho compuesto orgénico disolvente para el clorurc cianfrico
reactivo es sustancialmente inmiscible con el agua y porque
dicha primera etapa del proceso se lleva a cabo haclendo

reaccionar dicha primera amina con un medio que contiene
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el clorurc cianfirico y la totalidad del hidrédxido de metal
alcalino utilizado para la sustitucidn con ambas etapas,

2+= Un procedimiento, de cunformidad con
la reivindicacién 1, caracterizado porgue cono disolvente
para el cloruro ciamirico reactivo se utiliza un compuesto
orginico que tiene un contenido de agua, bajo condiciones
de saturacibn, no superior al 0,3% en pecso,

3.~ Un proctedimiento, de conformidad con
la reivindicacién 1 o 2, caracterizado porgque el citado com-
puesto org&nico‘se elige entre tolueno, xilenoc, clorobenceno
y tetracloruro de carbono,

4.~ Un procedimiento, de conformidad con
cualquiera de las reivindicaciones precedentes, caracterizado
porque la citada reaccién de sustitucidn por etapas se lieva
a cabo a una tempefatura coaprendida entre 0 y 1002C,

5= Un procedimiento, de conformidad con
cualquiera de las reivindicaciones precedentes, caracterizado
porque para su realizacidn la relacidn molar entre el cioruro
clanfrico y el hidrdxido de metal alcalino que participa =n
el proceso estd comprendida entre 1:12 y 1:2,05,

6.~ Un procedimiento, de conformidad con

cualquiera de las reivindicaciones precedentes, caracterizado
porque preferentemente ge’thantiene una relacidn poaddral com-
prendida entre 0,2:1 y 0,8:1 entre el agua y el compuesto
orgénico en ¢l medio reaccional,

7.~ Un procedimiento, de conformidad con
cualquiera de las reivindicaciones precedentes, caracterizado
porgue preferentemente el hidréxido de metal alcalino que
participa en la reaccidn es hidréxido =zbédico,

8.= Un procedimiento,-de conformidad con

cualguiera de las redvindicaciones precedentes, caracterizado



porque en la segunda etapa del proceso dicha segunda amina
participa en la reaccidn en un exceso molar no shperior al
5% con respecto al valor estequiométrico, .
9.~ Un prochdimiento, de conformidad con

5. cualquiera de las reivindicaciones precedentes, caracterizado
porque dicha primera amina reaccionante en la primera etapa
del proceso es isopropilamina y dicha segunda amina reacciow-
nante en la segunda etapa es monoetilamina,

10.~ Un procedimiento para la preparacidn de

10, cloro-bis(alquilamino )=setriacinas,

Segdn se describe y reivindica en la presente
memoria descriptiva que consta de 19 pdginas foliadas y es-
critas a mAquina por una sola cara,

Madrid, a 12 Septiembre de 1079

15 Pets JAIME ISERN

Firmads: JESUS PiCAZO



	Bibliographic data
	Description
	Claims



