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 sehres ‘ . |
"Procedinientc pars la ebtensién de¢ oompuestos sulfamfdicos"
. _

| Solicitantes: I.0.Farbenintustrie Aktiengessllschaft

doniciliades en Prankfurt a/Msin,Alemmais,

e ha desoublervo que 8¢ llegs a nueves y
valioson eompusstos sulfamidieon, qus se distinguen por sus
propiedades antisépticas y desinfestantes, si se ponen en
resssidn halogenuros sulfénicos een disminas asimétricss,
41 o tri-sustituidas, con sudbsiguiente transfermasién del
grupo aminico tereiario en susteranarie, Los halogsxuros
sulfénieos emplendos pusden ser de ocualquier naturalesas.

Ss podrd, por ejemplo, utilisay sloruro arile,araquile o
alquilsulfénice, semo por ejesplo, cloruro bensolsulféniee,

eloruro ), 4-8islordensolsulfénico, clerwros sulfdniees

sveombticos, sustituldos en ol ndoleo per alquilo y
‘eventanlmente por halégens, 0loruro fenilmetamsulféuioe,
olorure carbaselswifésice, clorure propanaulfénieo y
olorure dutensulfénices, Vienen taybien en consideracién
halagesnuros u ¥ poli-sulténicos, 00nc per ejemplo clowure
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25,

30,

35.

40,

43.

50.

eapecial valox, eliziendo los companentes de reacoiln de tal
2040 que el producto final contengs un radical superior de
alquilo, A esie objeto,se podré partir, ys ses de clorures
alquilaulfénicos de superior pesc molecular, o bien sstruc-
turar compusstos que llevan en el nitrégend radicales
superiores de alguilo, Estos radieales podrém estar susti-
tuidoe, por ejemplo, por &tomos de bhalégenc, radiceles de
alquilo o radicales hetercocfcliocos. Tambien podrén estar
interrumpidos por heterodtomos,oomo por ejemplo 0,3,

El lugar de los radicales de alquilo podrén ocuper tambien
redidales ne-laturndoc;'oono por ejemplo, el grupo

allilo, Los clorurcs alquilsulfénicos emplesdos pueden

. ser compuestos uniformes, 0Omo por ejwnplo, oleruro ootil-

sulfénico, oloruro dodesilsulfénico, cloruro hexadecilsulfé-
nico, eto, Fero, de un modo adecuado, se emplean scloruros
sulfénicos, obtenidos por la conooida sulfocloruraoidn |
de mesolas de hidroomrburos de parafina, por ejemplo, de
ciertas fracoiones de seeite mineral, productos de la desti-
lacidn de alquitrdn, productoe de hidrogenaoién de 6xido de
carbono con anhidrido sulfurosmo y ocloro., En estos oasos
resulta innecesario partir de oclerurcs sulfdnicos libres
de parafins, porque durante o después de la rescoidn se
puede intercalar una operacidn de purificacién. Como diaminm
#e pueden emplieer cualesquiera diaminas asimétricas, 41 o
tr&-uu;tituiaun, oomo por ejomplo, N-dimetilo~etilendiamina,
Hndimntilofpropilondilmina. N-dibutilo-propilendiamina,
N-dimetilo-butilendiamine, N-metilo-N'-dimetilo-propilendis-
mina, F-dimetilo-p-fenilendiamina, y -pirrolidino, respsoti.
vanente T «piperidino-« «aminopropano.

Las smines podrién tanbien estar interrumpidas
por heteroftomos, por ejemplo, puede emplearss una amina
4o la siguiente férmula

nenosz.eng.9310.032032.3(633)2

Puede partirse tambien de dimminas hstercoiciicas,
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gomo Por ejemplo dencimidagol. BEn los acﬂyu;uuna sulfonsni-
dicos qui se derivan de aminas disuetituidas, se podrd
introdueir, por medio dcllouicenpucnton aloalinos, otro
8rupe sulfénico més, o bien un raldicsl euslquiera de hidre-
5. carbura, Para la transformacién del grupe aminico tereis-
rio, que resta después de la resccién de la dianina oon el
sloruro sulfénico, en cuaternario, airven los agentes usua-
les ds alquilacién, ocomo por ejemplo, sulfato dimetflico,
sulfato dietflico, cloruro etflico, clorure buti{lico,eto.
60. Se obtienen compuestos partioulermente aotives, trabajande
con halogenmurcs benoilices, espeoialmente gon halogenuros
bencilicos nitro o cloro sustituidos, siendo partiocularaente
adeoundos loas compuestos p-sustituides,
Los compueatos as{ obtenibles que contienen
6%, un grupo sminico owaternario, se distinguen por Luenas
caracteristicas desinfectantes y antisépticas, Estas propie-
dades unidas a su oalidad inodora y relativamente atéxioca
para el hombre, hacen de estos compuestos agentes que se
 pueden utilizar corrisntemente para desinfecoién y antisép-
70, tica, Entre otros, son adecuados para la desinfeccién de
recipientes de ocomida , bebida 0 provisiones, asimismo
de aparatos médicos, materisl de vendaje y otros objetos
de uso. Tambien puede reslisarss la desinfeocién de suelos
¥ paxedes por medio de los nuevos oompuestos. Izualmente
7%. peraiten su empleo para 1a desinfeooidén y conservacidn de
productos alimenticios, como fruta, verduras y similares,
Son tambien adecusdos para la conservacilén, es deetir,
1la eliminacién de procesds bacterioldgicos y autoliticos
de desoomposicién de materias animales, como por ejemplo,
80, sarne, pileles, sangre, gléndulas, o cualesquiera otros
Srganos. |
_ Las nuevas substancias permiten tambien su
_enplso diluidas en agua dura, sin perder su efecto, En la
diluelidn, necesaria para la desinfecoién, no atacan la
85, plel, y podrém, por lo tanto, utilizerse para la desinfeo-
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Y olarc en agusa,

fi6n de la wioms, por sjemplo, de las manos, asi como de
las mucosas., Texbien se presten estos produetos para
adicionsr & elixires hucales y dentales y preparados
similaras, |
EJEMFLIO 1,~

En 102 gr, de dimetilo-propilendismina asimétrica,
ss introducen, gots & gota, agitando y enfriando, 296 gr.
ds sulfoclorure de parafine, de la férmula $érmine medio

| 0, 4Hpq90,01 | | |

de tal modo que 1s temperatura sea de unos 40t C. Para
terninar la Tea00idén se sisue tedavia calentando durante
eingc horas 8 60 « 702 O, La masa viscosa~sélida se vé
amasando bien en un disolvente, por sjemplo, éver econ 45
gr. de hidréaiﬁ%’néaxeo ez 150 em,ctid, de agua, disolvién-
dose 13 saina formada féoilwente en dtsr, Despubs de
separar el disolvente mediante filtrasildn, gueda una subs-
tanoia liquids algo visoosa y wolo débilmente amarillenta,
Se dleuelye d¢ un modo alaro en agus deapués de adicionar
una santidad equivalente de deido. 51 el sulfoclorurc
contiene todavia algo de parafina, se extrae ls mesola
de clorhidrato antes de Obtener la base libre, aon benoina
o benxol de lavado, '

36 gr, de la base se calientan con 12,6 gr,
de clorurc bemeflice durante 20 minutos o 1208 C, Le
substansia 861ida, similar & la gera se disuelve fhoilamente

Bstafilocooos 'y oolibagtierias, de una conoentra-
eifn d¢ 1 5 5000, quedsn destruidos en el sepacio de 2 ¥
pedio minutoes, |

36 gv, de la amina preparada segun ejemple 1,
se galientan oon 16, g¥. de cloruro p-clorbencflico
durante 1% minutos a unos 120¢ 'Q, La substancis asf obte-
nids en frio sdlida, se disualve féoilmente en agun sin
enturblarle;
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36 gr. de la base preparada segun ejemple 1,
se oslientan eon 19,4 gr, de cloyuro 3,4-diclorbsncflieo
durante 20 minutos & 1202 O, E1 compuesto sdlido asf
obtenido se disuelve en forma olara en agua,

Las substancias segun ejemplos 2 y 3 destruyen
estafilccocos y colibaaterias , de una concentrasién
de 1 1 10,000 « 1 1 5,000, en el sepacio de 2'% mimutos.

LR 4eo

}O,6 gr, de dimetilopropilendiamina se
introducen, sgitando a 402 C, en una aoluoidn de 63 gr.

. de sulfocloruro p-eclerdenxflice & 40 om,.cdd, de bensol.
" Para terminar la reaccién se si-ue calentando durante

otras 5 - 6§ horas a unos 20¢ C, Después de enfriur

se s0lidifioca el clorhidrato de la base recien formads,
8¢ separa por filtreoién y se lave con denzol, Se alels
la amina con la cantidad calculeds de lej{a de s0sa
cdustica y se abasorbe en benszol caliente.

Rendimiontor unce 6% gr. de ¥ = 958 -~ 972,
eoluble en un exoeso de lejia de sosa cdugtioa diluide y
éoido y suseeptidle de recristalizer desde bensol.

20 gr. de la base libre se calientan gon 11,6
gr, de cloruro p-ciorobend{lico durante 3 horas a 100-110¢
C., 8¢ disuelve sl produoto de readciin ch alechol y ae
precipita mediante adicidén de esencia de petrdlec.

F = 190 - 1912 ; soluble en aleohol, agus, eto,, insoluble
on éter o esencia de patrolec. Tiene un sabor intensamente
amargo. |

Estafilogocos y colibacterias, en una sonocentres-
eién de 1 1 100, quedan destruidos en el espacic de 2'%
minutos,

SUIMELO B~

30,6 gr. de dimetilopropilendisnine se
ponen en reaseidn oon 73,2 gr. de elorurd 3}, 4-benscldisul-
fénioe, adieionandc 40 om, odb. de bensel, en ls forma
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descrita en ¢) ejemplo anterior. La
obtenida mostyrd un ¥ » 103-1052,

.20 gr., de eata base se calientan con 10,4 g»,
cloruro ,
de/p-alorobenci{lico durante 2 horas a 110¢ C, Se disuslve
‘el producto de reaccidn en azua calients, se extras oon

bencina y se ooncentra la solucidn acucss, Para su
purificscién se disuelve el producto bruto en alechol y
se precipits medimnte adicidén ouldadosa de deneina;

F = 192-193%, el sador intensamente amargo,
e éiauolvo en aloohol 0 agua,

Colibaoterias, en una concentracidén de 1 s 2500,
y estafiloococos en una concentracidn de 1 i 300, quedan
destruidos en el empacio de 2'5 minutoa,
E{EMFLO 6= |

20 gr, del producto de reaccidn de clorure
p-clorobensolaulfénieo con dimetilopropilendiauina asimé-
trice, segun ejemplo 1, se calientan con 18 gr, de clorure
triclorvencf{lico durente 3 horas a 115¢ ¢, El producto
de reacoiln se disuslve en sgus, sdicionando algo de
aleohol, se extrae con éter y se concentra le solucién
aouosa,

El rendimiento es de 28 gr., se disuelve
difiellments en agus, tiene sabor intensauente smavge,

Golibacterias, en una concentracidn de 1 s 1000,
y estariloaocos en une ooncentracidn de 1 ¢ 100, quedan
deatruidos en el espacioc de 2'5 minutos,

MFLO Tow |

| 20 gr, de la base, obtenida segun ejemple 2,
mediante reaceién de cloruwro 3,4-diclorbenzelsulfémico con
dimetilopropilendiaming asinmétrica se transforman en
custernaric oalentando con 16,8 gr., de cloruro trislorben-
e¢{lico durante tree horss a 115t ¢, E1 producto tiene un
S8DOX MUy SRArgo. .

Colibacterias , en una concentrecidn de 1 3 2500,
y estafilococos en una concentracién de 1 1 1000 quedan



135,

200,

205,

210,

218.

220.

22%,

453237
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h]goatruide: on el espacio de 2'S minutos.

EJEMPIO B,

10 gr. del produeto obtenido segun ejemplo S,
se calientan en 5 om,c6b, de ganol 4 20 om.obb. de agus,
después de adalcionar 1,1 gr. de hidréxide sédio, durante
8« 10 Boras, von 4,4 gr., de aloruro p-clorbenoflieo a
unos 90 - 100¢ O, Se precipita e¢l producto de reacoién,
vertiéndolo en pooa sgus helada, we filtra y se lava con
éter. T« 172 - 1732, | | |

Estafilocccos y colibacterias, en una concentra-
eién de 1 1 1000, guedan destruidos en el espacic de 2,9
minutos, '
EJEMPLO 9, |

10 gr. de la substancia obtenida segun cjcgplo'
£, ss disuelven en 5 om,cdb. de etanol 4+ 20 om.odb, de agua,
y deapuée de adicionar 0,95 gr. de hidrdxido sédico, we
calientan oon 5,3 gr. de cloruro triclorbencilico segun
ejemplo 8, Ia soluoién acuosa del producto de reaccién
forma espuma al ag}taxld. ,

Colidasterias y estalfiloaoocos, en una conoentra~
cién de 1 1 5000 quedan destruidos en ol espasio de 2'5
ninutos, . ‘
BJEMRIO 10.~ .

10 gr. de 1s substzncis obtenida segun sjemplo
7, se calientan en 5 om,otb. de ctznol + 20 om,odd., de agua
+ 0,9 gr. de hidréxido sédico, con 5,3 gr. de aloruro triaer
benoflico durante § a 10 horas a 90—1069 C. El1 produsto
de resccién se disuelve fdoilmente en alaochel, bensel
4 poco aloohol, en agus fria se disuelve medianaments,
la solugidén amoucea forma sspuma.

Colibasteriss y estafilococos, en una concentra-
0ibn de 1 ¢+ 1000 guedan destruidos en el espacio de
2'% ulnutos,

BIEMPLO 11,
En 102 gr. de dimetllpropilendianine se
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sulfoolozrure , tal como se obtiens por reaceién de anhidrido
sulfurose y cloro sobre un aceits de parafina de redusido
peso nmolecular oon 11 &tomos de carbono. Después de Serminar
la mez0la de reacoidn, mse calienta todavia durante 3 horas
R 9092 C,, después se adicionar 8 gr, de sosa chustion
disuelta on 2% em.cdd, de agus y aepara el agua y ¢l ex0es0
de dimetilpropilendiemina por destilacidn en el vaecio,
hasta una temperatura interior de 120¢ C, Ls amina as{
obtenida se separa de la asl comin por filtracidén a unos
30-600 G,

Rendimientor 130 gr, de amina del peso molecu

‘1ar 325-32¢ (por titracidén con n/l-fcido clorhidrico y asvl

bromofenol como indicadorx),’

32,5 gr, de sata amina se gcalientan con 1%
gre. de cloruro benocilico durante medis hors a 125¢ €., ¥
deayués se separa por destilacién en el vaclo el exceso de
clorure benoflico. Se formze una masa 86lids, omsi incolora,

que se disuelve muy féeilmente en sgus,

In 220 gr. de dinetilpxopilendiamina se
introducen, a gotas y 502 0., 508 gr. el sulfoolorurc de
parafina desorito en el ejemplo 1l. Inmediatumente despuds .
o0 calienta durente 3-4 horas a B80-90¢ -C,, e diluys con
500 cm.cdb, de totraclorure de carbono, se adieionsn 8%
gr. de hidréxido sbdico y 1200 ¢m, oib. de agua y después
de ‘agitar brevemente se smepara cuidadoganerte la eaps
acuosa, La soluoién de tetraclorurc de carbone,secals con
s0ga y filtrads, se concertira en el vac{o hasta 110¢ C,
én 12 mm,

Rendiniento: 540 gr. de amina, que representa
unsa mezola de

cuuassogmw(cﬁg)sa—m‘(633)2 y (“11323303)2'”‘("“2)3'“"(“33)2

¥ que muestra un pesc molecular medio de 397~389.
39,7 gr. de la megela as{ odbtenida de



270,

27%.

280,

285,
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295.

stlfonemidaming y disulfonemidanrine se calientan con 18 gr.
de oloruvo p~clordenc{lico durante 15 minutos a 120¢ C,
EJEMPIO 13,-

n 102 gr, de dimetilpropilendiumineg, diluide
oon %00 om.odb. de tetrmolorure de carbons, se introduoen
a gotas, agitando @ 20»309 0., 15C gr. de un sulfocloruro
do parafina, tal coms se obtiene medisnte reacoién al g0
de una parafina sintética del peso moleoular wedio 015332
con anhidrido sulfurcso y oloro, resultando una nezola
de 4/5 purtes de monosulfocloruro de parafina y 1/3 parte
de disulfocloruro de parafina, despuds de haber eliminado
el reatante aceite de parafina., Con objeto de terminar
la reaccidén ase callienta todavia durarts 3 hores al reflu:o
luago se mezola sgitando con 20 gvr. do hidréxido sddico
en 500 em, obb., ¢e sgua, separando la aolueidén acuocsa de
clorure sédido. Despuds de la evaporaciin del tetrasloru-
ro (o oarbono guedan 17o~gr. Ge una awina de un PEEE Mmole-

- eular medio de 3%2-393 con la férmula

Cy5H,,50, M- ~(chy) N-(OHB)2 ¥ 015H30[Boanﬁ~(ou2)3~n—(633)é]z

39,9 gr. de esta amina se culientan gon 1%
gr. de oloruro benoilico durante 15 minutos a 1202 C,.,
eliminando en el vac{o el excesc de clorurc bencilico,Se
forme un compuesto 8411do de color clmro, fheilments sclu~
ble en sgus o aleohol,
EJENPLO 14,-

Fn %1% gr. de dimetilpropilendiawing se
introducen, a potas, sgitendo y refrigerando, a 10-20¢ 0,,

630 gr, de une mezela de sulfocloruro de¢ parafinam, obtenido
segun desoripcidn del ejemplo 13, se calientam lentamente
afoecC, y durante 3 horas s B0-900 C, Después de
adioioner 8% pgr, de hidréxido sédice disuelto en 120
om.ofd, de agua, %e slimina el exceso de &imetilpropilen-
diamina y sgua en el vacio , y se saepara por filtracién la
amina rbaidual del cloruro sédieo,

Bl rendimiento ee de 803 gr. peso moleocular
aproximado 400, ‘
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300,

!M‘o

310,

35,

3,

- 30

. - 30 -
- #00 gv. do anind s¢ trnnuta@unn - caatarnnrit,
durante une sedis haru_a unos 1231300 C., wom B3 gr. de
elorure pealerobencfiice, Oon objeto de eliminar los dltimes
indlcion del agento de alquilacién me calienta ol produqte
de resooildn, ya sea eon poaaa-oantidhduu\lmiunu aming
adeouadausnte teroiarie durmuate poce tiempo & 1308 0., o
blen e trate durante tfwmpo smde 1largo oon vapor de sgus.
Tambien podrén unirse los dos pwocedimientes, Se obtiens
une mass inodors, sélida~viscosm, de coler amarille olare,
Gue se disuelve f&ailmonto en sgua sn forma earricntc, eon
aaber 1ntcn-nman1n amarge, '

20 gr. de la sulfonanidamina shienids segun
ejemple 14, se transformas durante 20 sinutes m 1380 Ci
en custernaria, medisnia §,6 gri de clorury pemitrebemafli-
00, La mese pardo-clars que aa( se forpe se diwuglve fheil-
nante en agua.
BERI0 16

20 gr, de la amina obt-nida segun ejemplo
14, oe irnnsforma durante 20 minutos & 13%2 ¢, en cuaternas

- ¥ia, mediante 8,6 gr. de clorure J-nitrcbensilico. 3s forma

uha masa sélida-viscosa, de oolor pardo-alarc,féeilmente
goluble en agua,
EJENPLO 17,

' 40 gr. de lu slquilosulfonsmidamine chbtenids
g egun nj&m&lo 14, ve calieutar durenve 20 sizmbos & 130¢
G« aan 20 gr, de elera«¢tapiveaatnqutna..ﬁu foria use nass
ablida-viseoss, de color pardo-olerc, soluble en egus,
presantando una solubilidad menor a} sdioioner wn Poce de
hidréxido alosline, Pewo que vuslve & disclvevse oen mds

 cantidad de hidréxido aloelino, formando la sal disédica

de cPloraolén umarillas hasta aceltuna.
BJEMPLO 18,
. ’ 20 gr. de la amina ahtanian degun o jeaple M

se calientan durante 20 minulom a 130-133¢ €, con 8,45 gr.
de cloracetanilida, Bl oempuesto sélido, imeoloxo; maf
cbtcnido o dinuolv- ttatlmnnid en agua,



340,

348,

330,

355,

360,

" 368,

370.

20 gv. de ls mmina obtenida segun ejexplo 14,
s8¢ calientan &l refiuje durante una howwm ¢on 6,5 gr. de
bromuye aililise,

' 20 gr. de¢ la saina obtienids megun ejemplo 14,

oe galienian durante una media hers a 1408 C. oon 11,85 gr,

de Hhaluraoota-l,4~d1elorunilina. £l producte adlido que
se Torma es soluble en agus,

L
A0 P

20 gv, do la suins, obienida segun ejemplo
14, 7 7,2 gr. de alorurs & ~feniletilico ss ealientan
durente 30 mimmtos & 130-1358 ¢, &1 produste de resecién

ﬁ! igzglggv fhollmente en agus, -
186 gr. de B-dibutilyropilondiamina y 200

gr, de tristilamins ¢ sdieionsn, a pequefiss poreiones, a
20=308 C,, 25% gr. de clorwro },4~diclerc-benszolsulfénieco
calentando ¢n opsracidn ewhsiguisnte durants ¢ hevas &
89«90& C. ALl predusto de reacoiln me adiclonan 42 gr. de
hidréxido sédico, disuelto en 100 Om.aﬁb} de sgua; sometién-
dole & una destilucién eon vapor de agﬁa. La cape residual
aceltogs, no volétil, se extrae con éter, me seca con
sose calciuade ¥y we elimina ¢l $ter mediente destilacién,

El rendimiento ez de 393 g¥, de un seelte
ineolere,

le arina s¢ disuelve umedianemente en 4déide
#0ét100 y resulte ossi insoluble en Soldo olorhidrioe
diluide, -

39,5 gr. Ge smins se ¢slientan con 13 gr.

de cleruro bemofliee durante 30 minmtes & 1508 ¢, Ia sal
ouaternaria solo s disuslve medlianimente en agum,

. BIRIFTO 2Ry

13 gr., de N-dictilo«prapilenﬁiam&nt y 1% &r, do
triotilam;pa g9 ponen en resseidn, tal come se desaribe
en ol sjemplo 22, oon 23,3 gr. de cloruro N-cloraseto-
sulfantlico, slabordndole tode en foxma usual. Se ferms
un aceite espesn, elaro, que se disuelve fésilmente en



375,

380,

385.

390.

393.

400,

408,
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‘#cidc clorhidrico, #cido acétino, ete. 18 gr. de la amisa
anl obtenids, de la férmula

[- 3y

2 f
UHBGGNE-xﬁjpaoznna(OHz)B-N~(02H5)2

se ponen en reaccidn, durante 3u minutos a 140# C,, con
6,5 gr. de cloruro hencilico, E1 producto de reaccién
s8¢ extrae con apua, se adiclonsn unos 5-10% de metanol y
8e extrae, agitando, esta solucidn dos veces con éter,
Despuds de conceatrar la solucidn zcuosz ae obtigre un
producto de roacclén, wpuy fécilmeute'éolubla en sgus, perb
no oristelino,
BJEMPIO 24, -

Bn 93 gr, d¢ B-dibutilpropllendiamine y 100
gr. de trietilamina se¢ introducen, ¢ gotas y & 20-30f C.,

100¢ gr. ce ciorure p-toluolsulidnico, culentanéo durante
unos 3 horas & 9uU=05¢ (, Después sze zdicionan 23 gr. de
hidréxido sbdico disuelto en agéa, tratando Jurinte tanto
tiempo con vupor de ugiua, kasts que el proaucto clare
de deatilucidn ya‘nc tengs reacelén aleuzline,

‘ El rendimienic es Ge 16 gr. de acelite,poco
solutle en fcddo clorhidrice diluido.

Nedlante udioidn d¢ fcido clorhidrico concen~
tredo se obtiere un clorhidrato jue se sclidifica rdpida-
nounte y que, recristulizado de:metanol, tiene su punto
de fusilén & 145¢ C, .

34 gr. de la amins aei obtenida y 13 gr. de
"glorursd boncilico s¢ culientan duraste 3u minutos a
145¢ C, '

Is sel custernaria se disuelve fécilmente en
alcohol y s010 medianumente en agus.

EJENPLO 25.- |

En 80 gr. de N-iaobutilo—h'~dimetilprop11¢ndia-
nina (obtenid:x por hidrogenacién de dimetilpropilendiamina
Junto con aldehido isobutilico), de punio de ebullicibn

& una presidn de 14 mm. & 752 C., ¥y 6U gr. de trietilamina,
se edicioncn a gotas y a 15-20¢ C., 122 gr. de cloruro
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.3yé4-diclorbenzolsulfénico, se oalionta durante 3-4 horas
a 1002 C., se adicionan 20,5 gr, de hidrdéxido sbéaico
y 50 om,cdb, de sgua y se somete & una destilacién mediante
vapor de arua. La sminz residual se extrae con éter y
104 de aloohol etilico, se secs con sulfato sédico y se
separar el disolvente mediante destilacidn,

El rendimiento es de 165 gr. de aceite fluido,
¢laro, soluble en écido clorhfdrico diluido,

36,6 gr, de la amina se calientan con 13 gr. -
de cloruro bencilico durante 20 minutoi a 1302 C, Se forpa
una sal cuaternaria, oon un punto de fuaién a 45¢ C,, (on
bruto), muy féoilmente soluble en alcohol, acetona, cloro-
formo, benzol y agua.
EJEMPLO 26,-

37 gr. de la amina preparada segun ojonplo
25 se transforman oon 17 gr. de eloruro p~-clorbencilioco,
durante 30 minutos y & 130¢ C., en ouaternaria, El producto
de reagoidén es fédcilmente soludble en agus,
EJEMFLO 27.=

‘ 37 gr. de la amina obtenida segun ejemplo 25

se transformen eon 19,4 gr. de oloruro 3,4 diclorbencilico,

- Qurante 30 minutes y a 140¢ C,, en cuaternaria., Nl

produsto de reaccién, no oristalino, es fdoilmente soludle
en ague, ' o
BJENPLO 28.-

53 gr. de ¥-18000til-§'~dimetilpropilendiamina
(obtenida por hidrogenucidén de la dimetilpropilendiamina
Junto gon isoootilaldehido) de punto de edbullicién a uns
presidn de 12 mm a 130-1322 C., y 30 gr. de trietilanina,
8¢ ponen en reaccidén, en forms usual, con 61 gr, de
eloruro 3;4-diclorbonzolaulfbnioo.

BEl rendimiento es de 37 gr. de amina que ase
diauelve fhcilmente en 4cido acético diluido.' 21,1 gr.
de lu amina se ponen en reaccidén durante 30 minutos a
135-140¢ C.,, con 8,3 gr. de cloruro p-clorbenoflico, El



445,

45Q,

455,

460,

455,

470,

475,

fbreaneto d¢ reaccidn s61ido, ¢n forrs de cgia, ae disuelve

d1ficilmente en Lgus.,
EJEMPLO 29,-
€2 gr, de B-disetilo-K'-tetrahidrofurilpropilen~
dismina de punto dc ebuliieidn & uns presidén de 16 mm, &
1261280 C, (obtenids medisnte hidrogerscién completa de
18 F-dimetilpropilendiemina juntc con 1 mol, de furfurel),
66 gr. ¢¢ trietilemine y 82 pr, de cloruro 3,4-diclorbdbenzol-
sulfénico, se mesclam a 30-40¢ C,, e siguen calentando
durante 4 horas @ 95-1002 £, y se tlaboran en forma usual
(ejemplo 24), |
’ %1 rendimiento es de 120 pgr, de smina, 40 gr,
de la aalna y 20 ¢r, de cloruro 3,4wd1n10rbeﬁoilieo 8o
calienten durante 30 ainutos a 135-140¢ C. ¥l producto de
reacclén, obtenido en formu no cristulizads, se disuelve
bien en agus fria, muestrn en ocuwbio ¢u srus caliente una
solubilidad algo disminuida,
EJEMETS 20,
_ De acuerdo oon el ejemplo 29, se prepara
por medio Ae N-dimetilo-N'wfurfurilpropilendizmina
de punto de¢ ebullicién a una presién de 12 mm, 8 120-122¢
Ced 1la oorreapondiente arilsulfonsatidexina, Representa
un produeto oristelino., Iars sw purificacidén se disuelve
sn benzol, Se seca con 80sa caloinedsn y se mezcla cuida-
dosamente 1a soluoién filtrada de benzol, a 5¢ C,, con
ssenoia de¢ petroled, Se precipita un producto oriatszline
que funde a 72¢ ¢, y corresponde &« la férmule
el-dr‘}-sokf-(caz)3~n-(cn3)2 |
1 fﬂz
E::>O
que ®e Jdisuelve fdcilmente en doido clorhfdrico ailuido,
30 gr. e la amina y 15 gr, de clorure 3,4~d10l0
benofilico se calientan durante 35 minutos a 133-140: C,
Bl producto de reacoidn sélido, oristulino, se luva con
8lgo de benzol y muestra después un punto de fusidn de
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1782 C, Xs fdoilmente soluble en agua,

ENP -
' En 176 gr. de N-dimetiletilendiamina se introducen
| gotas y agitando bien a unos 5-15% C., 300 gr. de eulfo-

480, oloruro de parafina de 1a composiocidén media:

01533130201'
Acto seguido se calients durante una media hora a 102 C,,
durante otra medis hora a 202 C, y durente 3-4 horas a
80-90% C. Después de adioionar 40 gr. de hidréxidoe sédico

485. disuelto en 60 om.odd, de agua, se elimine por destilacién
ol exceso de dimetiletilendiamina y agua, hasta que la
temperatura en ol recipiente alcance 110¢ C, a 12 mm,

A unos 802 C, se separa la amina por filtraocidén del
cloruro sddioco precipitado.

490, X1 rendimiento es de 325 gr. de una bass 1fyuida
espess, ocasi incalora, El peso molsoulsr ses determind por
titraoién oon 361,

En 72 gr. de ls amina se introducen, a gotas, a
115¢ C., 25,2 gr. de cloruro bencilico, gon aubaiguignti

495. oalentamiento durante 4C minutos a 125° (. Se procede a
la purificacién por tratamiento con vupor'dnAagua. Se forma
un produoto de reaccién gue se puede diluir oon agus a
cualquier concentracidn deseada,

BIEMPLO )2.=
500, En 36 gr. de la alquilosulfonamidamina, obtenida
segun sjenmplo 31, se introducen a gotas y a 1202 C,,
23 gr. de cloruro trieclorbencilico, e agita y se sigue
calentando todavia durante una hora & 1602 ¢, Para eu
purificacidn se trata el produoto de reaccidén durante
505, bastante tiempo ocon vepor de agua. Se disuelve en cantidad
suficiente en agua. Se puede obtener una soluocidén al 10K,
EIRMELO 33,- '
B 47 gr. de & -aminopiridina y 35 gr. de
trietilaming ae 1ntr6duoon, agitando, a gotes y a 10® Q.,
510, 105, de sulfeoloruro de parafina de la composicidn
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¥y se calienta la megels durante cuatro horss a 902 ¢,
Después de adiolionar 10 gr. de hidréxido s6dico en 20 om,

odb, de sgua, se eliminan por destilacidén el egua y el
exoesd de¢ X aminopiridina, « 140 C, de temperatura

“interior y 12 mm, de presilén, filtrando el resfduo & 900 (.

en vacf{o, Results uns masa parda liquida-viscosa, que se
disuelve mel en dcidos, pero de f4cil solubilidaed en forma
‘do sal sulfornamidosddica. |
35,9 gr. de ests producto se czlisntan con
1) gr. de eloruro bencilico durante 30 minutos a 1252 (,
El producto de recocidén, de color cscuro, jue se forms
muestra 8010 une solubilided limitada en 8fUR, DEro 5@
disuelve féoilmeﬁfe on forua de su compuesto sulfonsmido-~
8ddico, despues d¢ adicionur un poco de élcali,

BJEMPLO 34 |
. Bn 165 gr. de umine de lu férmula -

(cH .ncuao-(cﬁz)3

3)2
obtenida fijando por adicidn'abrilnitriio a dimetilanino-
etancl y subsiguiente hidrogenacién en presencia de amonia-
¢o (punto de ebullicién 792 C, & 12 mm, ), se 1ntrodncon 200
gr. de trietilamina, esdicionando o gotas y a 20-252 C,,
15H3139201).
Agitando bien, se auments la temperatura, después de termi-
ner la adioidn a gotas, hasta 90¢ C,, dejédndola as{ '
durente 2-3 horas. Después de afladir 45 gr. de hidréxido
884100 disuelto en 80 cm,cdb, de agua, se elimina por
destilaoidn en el vecio todo lo voldtil hasta 1359 €.
de teamperatura interior, A 060-80¢ C, ae aepara el
residuo por filtrecidén del cloruro sédico. Bl producto
de filtracibn es un aceite claro, L& amina muestra un
peso moleoculur de 448, determinado por titreocidn, Todas
las sales scn fécilmente solubles en apua,

44,8 gr, de la alquilosulfonamidaming se

300 gr. de sulfocloruro de parafina (¢
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d:aliuntan con 13 gr., de cloruroc bencilico durante 20

nminutos a 130-135¢ C.

incolora, se disuelve

BJEMPLO 35,

44,8 gr, de
34, se transformen en

La sal cuaternaria sélida, casi

en agua en ocualquier proporcién.

la amins obtenida segun ejemplo
cuaternaria oon 17 gr. de cloruro

p-clorbenc{lico durente 20 minutos & 1352 C. La sal
cuaternaria, sdlida, se disuelve muy fdcilmente en agua,

 EJEMPIO 36,-

44,8 gr. de la amina obtenids segun ejemplo
24, ee¢ oslientan durante 30 minutos &« 130-135¢ C, con

17 gr. ¢e glorscetamids, E1l producto de reaccién se
disuelve fécilmente en agua. |
El siguiente cuadro 44 cuenta del efecto de

doainfocéién. |
Concentracion & la  Concentracion & la
Producto. que colibucterias que estafilococos
guedan destruidas en quedan destruidos
el espacio de en el aspacjo de
2'5 winutos, 2'5 minutos,
segun ejemplo 11 1312500 ~ 115000 112500 - 125000
gegun ejemplo 12  1:5000 - 1:10000 1:10000
segun ejemplo 13 112500 - 1:10000 1:2500 - 1:10000
segun ejemplo 14 1315000 - 1:10000 112500 - 1:5000
segun ejemplo 15 1:2500 - 1:5000 112500
segun ejemplo 16 111000 - 1:2500 1:1000 - 1:2500
segun ejemplo 17  1:500 - 1:1000
segun ejemplo 18 115000 , 1:5000
segun sjemplo 19  1:1000 - 1:2500 1:1000
pegun ejemplo 20  1:1000 - 1:5000 1:1000 - 1:2500
segun ejemplo 21 111000 - 1:5000 1:1000 - 1:2000
segun ejemplo 23  1:10CC 112500
segun ejemplo 34 111000 - 1:5000 1:1000 - 1:5000
segun ejemplo 35 115000 - 1:10000 1:2500 - 115000
 wegun ejemplo 36 111000 - 1:5000 112500 -

1:5000
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Descrita suficientemente la naturalozi del
iﬁvcnto,lli eomo la manera de realizarlo en la prdotica,
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente
indicadas son susceptidles de modificaciones de detalle,
en cuanto no altere su principio :undamontul. Tambien se
haoe constar que dicho invento oorrqlpoadd a wna patente
presentada en Alemenia con feoha 10 de Junio de 1940,
ne J 67 177 I?o/iiq acogiéndose, por lo tanto, a los
bdeneficios que conselden los Convenios Internacionales
en vigor, y aiéndo lo que constituye la ouoncia del
referido invento y por 1o que se solicita patente de
invencién, por veinte afios en Bspafia: "Procedimiento
pare la obtenolién de compuestos sulfsmidicos"; caraoteri-
gado porque we ponen en reaccién hulogenuros sulféniocos
oon diamines asimétrices bi o trisustituides, transformando
on cuaternario el grupo amino terciario.

"Procedimiento para la obtencidn de compuestos
sulfamf{diocos”; tal y como queda substancialmente descrito
en la presente memorie, gque consta de dieciocho hojas

.esoritas DPOT una M0ls CaAra.

Madrid, 17 de junio de 1941,
I.G.Farbenindustrie Aktiengesellschaft,

r Poder de J. GOMEZ ACEBQ
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