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PATENTE DE JINVENCION
a favor de los
Sres. Dr. José ANDREU MIRALLES y Dr. Juan ANDREU MIRALLES
aibos farmseduticos y domiciliados en BARCELONA.

) por: , .
"Perfeccionamientes en la obtencidn de la p-aminobeneenosulfaﬁida“

Memoria descriptiva.

El procedimlento cldsico para la obtencién de la
p#aminobeneeneaulramida, debido & Schwarz y Gelmo parte del
acetilsulfanilato de sosa y se fumda en el tratamiento de
este producto éur pentacloruro'de f6sforo para obtener clo-

5 ruro del deido gogtilsulfanilico el cusl una vez disuelto enm
§ter, se trate con ampnisco scuoso. Este procedimiento tie-
ne muchos ineonvenientes debides a que el agetilsulfanilato
de sosa es un producto de obtencién muy compliceda y a la ne
nesidad de disolver en éfer el cloruro del 4eido acethlsul -

10 fanilico.
' TUltimamente se amplea_ofro procedimiento mds cé-
' 10odo que se funda en el tratamiemto de las anilidas, ordina-
riamente la aeetenilida, por el dcido clorosulfénico para
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obtener el cloruro del dcido acetilsulfanilico el cual reacw

eionando con amoniaco se transforma en aeetilsulfanilamida_
que luego se hidroliza por ebullicidn con deido elorhidrico

‘de densidaed 1.10 para separar el grupo acetilo.

Este procedimiento es mas practicable que el pro-
cedimiento de Schwarz y Gelmo, pero no resulta todavia satis- |
factorio en su forma actusl, porque es de muy bajo rendimien-
to y parque la hidrolisis de la acetil-sulfanilamida en medio
4cido es extraordinariamente molesta.

Los perfeccionamientos objeto de esta patente tie-
nen por objeto evitgr estos inconvenientes y permiten obtener
con relativa facilidad un producto completamente puro y con
un buen rendimiento. '

Segin el perfeccionamiento perfeccidnado de esta
patente se procede del mode siguienté:

Se hacen reaccionar 3,2 partes de acetanilida con
8 partes de dcido clorosulfénico. La operacién se efectia
en un recipiente apropiado y provisto de un mecanismo de agi-
tacidn, en el cual se introduce el dcido clorosulfénico y
luego, mientras se vé agitando, se afiade lentamente la asceta-
nilida, de manera que la reaccién se efsctie a la temperatura
lo m4s baja posible y sin que haya nunca una cantidad apre-
ciable de acetanilida sin reaccionar, De esta manera se au-
menta el rendimiento de la operacién y se evita la formacién
de gran cantidad de sulfonas indtiles.

Terminadé la reacoidn, se prooede a descomponer el
emceso de doido clorosulfénico que se ha empleedo en la reac-
cién para lo cual se vierte el producto en un recipiente que
contiene hielo machacado y que ademds estd enfikado enterior—
mente por medio de une mezcla frigorifica o de eualquiér otra
menera apropiada, con objeto de que la temperatura de la masa
no se eleve a mds de 152 y terminada la descompqsicién del
dcido clorosulfénico 1libre, se filtra el produeto, se escurre

¥y se lava lo mis perfeetamente posible.

Se obtiene de esta mamera el cloruro del dcido
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acetilsulfanilico, el cual sin necesgidad de disolverlo en
éter se hace reacclonar con emonlaco acuesc, en une vasija
enfriada extericrmente, al objeto de evitar que la tempera~

tura se eleve, lo gque daria como resultado la formacién de

Véeido sulfanilico como impureza. Como producto de esta reac-

cién, se obtiene la acetil-sulfanilemida la- cuasl se escurre,
lava y seca convenientemente.

Hecho esto, se hidroliga la acetil-sulfanilamida
con. objeto de separar el grupo acetilo ¥y obtener asi la
p-aminobencenosulfenida la cual luego se recristalisa haste
obtenerla en estado de absoluta pureza.

‘ La hidrolisis de la aoétil-sulfanilamida puede
efectuarse por cualquiar:prooedimiento apropiado, ya sea por
el antiguo procedimiento ya conocido, de ebullicidn con deido
clorhidrico de densidad 1,10 o ya preferiblemente por el pro-
cedimiento de hidrolisis por medio de un dlcall, que o8 obje-
to de otra patente de invencidn devlos mismos solicitantes,
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Se reivindica como objeto de esta patente:

1) En el procedimiento de obtencién de la p-amino-

~ bencenosulfamida partiendo de la acetanilida, el perfecciona-
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miento consistente en efectuar el tratamiento de la acetani-
lids por el deido clorosulfénico, introduciendo la cantidad
necesaria de dcido clorosulfdnico en un recipiente provisto
de agitador y afladiendo lentamente la proper eidn necesgria de

acetanilida, de manera que la reaccidn se efectie a temperatu-

‘ra lo més baja posible y sin que nunca heys cantidad aprecia-

ble de acetanilida sin reaccionar.

2) En el procedimiento consignado en la reivindi-
cacibn anterior, la descomposicién del emceso de dcido cloro-
sulfénico empleado en la resecidn, vertiendo el producto en un
recipiente que contiene hielo machacado y eatﬁ enfriado exte-
riormente para que ls temperatura de la masa no se eleve a

mis de 15¢.
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3) En el procedimiento consignado en las reivin-
dicaciones anteriores, la obtencidn de la acetil-sulfanila-
mida por resccidén directa del cloruro del éci&o acetil-sulfa-
nilico con amoniaco, sin disolverlo previamente en éter.

4) Perfeccionamientos en la obtencidn de la

p~aminobencenosulfamida.

Barcelona 19 de Febraero de 1940.
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