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PATENTE DE INVENGISN

que por 20 aios, para Espafia y sus Posesiones, se solicita & favor
4o la Cese CHENISCHEE FABRIK VON FEVDEN A.G., de neolonalided ale-
mana, domicilisde en RADEBEUL-DRESDEN (Alemenia), pox : o PROCE-
DIMIENTO PARA LA PREPARACION DE SULFONILURETANOS AROMATICOS DE NU
CLEQ SUSTITUIDO™. = - = = = - - RS e e mee -

Memorie desoriptiva
Es sabldo que ciertas anidas eromdtioas del deido sulfénico
sugtituidas en la amida poseen una especial importencie en la lu-

cha contra les infecolones beoterianas., Ahora bien, se ha compro-

- bado qué-se'obtienen materias de propiéda&es especialmente fevora-

‘bles si, en lugar de las amidas del foido sulrénico, se preparan

103 uretanos de dicho #cido.las meterias en ocuestidn poseen la £ér-

mule siguiente @
IaArilesoz-NnucoonR,
Arilo indice un nicleo de benzol o de naftalina ooupmdo ya s8d-
1o por 4tomos de hidrégeno; X los grupos ~NH, y,-ﬂﬂnl es{ oomo Y,

oomprendiendo Y los grupos =~l0g,NHaoilo, -iNRjasilo y =NRyRo. R in-



A5 .

0

30

40

de férmula P
| Y-Arilasoamea, o .
éstores ae1’ ieidu elerouarbéniao de la férmula siguiente :
© ~GL'000-R

;rioaoién e variriaa bien,

t ci&nhdel grupo nﬁﬁt&aa; no

L reqpeetivamenﬁe aeilaminioo

Fé‘)MH

dica un resto alifétioo o, aromético de nidrooalburo,y RL y Ry .res~

“tos alkiliocn ¥y reapeotivamente amalkilicos.

Les sulteniluratanoa pueden som p@u@araﬁos de: manara ﬁspodial- B

mente ravorahle heawlendo aotuar, SebEe sulronilamidas sustituldes .

- en presemoia’de ﬁédiés~antiéoidoe. Ia formacién de sulfoniluretence

58 verifios, en le mayoria de los oasos, con :éndimientos casi ouen«

titetivos 'y oon sealida de hidruro ae-olerc.-Esta-re&ccién puede rea-

‘lizarso sin dilueién 6 en disolvente adecuedos; como el agua v los

liquidos orgénicca Eapaoialmante edeauaﬁaa son las quetonas alifé-

tioas, como pon ej@mplo la aestona en prassneia de garboneatos aloau '
-linos oon materias ﬂntiécidas.-_.' _

. El g!u@o x, que represenﬁa un srupo aminioo primario ) seounda-(
:rib, asi oamo. adamﬁs. los grupoa oomprendidos baJo la danominaoién j
Y srupo nitriaa, aoilaminioo v aminioo teroiario B puede sor :

| Lmtredualdo diwaafamente, an su funaién de grupo - aminioo primario b g 1

' _~seoundarle, per su o:puoidad de reaecién con los 6ateres del ﬁaido

cleroaarbdnioo, aino gne tisne qun Ber obtenido per reduooién del
grupo altrioo e por saponificaoién del grupo aoilaminioo. Ia aaponi~

or ojemplo, 81 8 oalienta a temperatu-

ras moderaaas, per egemplo 8 50’, .en lsjia aouosa o aloohélioa deo

so0sa ° de potesio. Berprend nte @8 el que; al ‘mismo tiempo, no se

saponifiquc ol compussto de 6ater-¢el éo1do omrbénico, Sin embargo,

la sa@bnifidaei%ﬁfﬁei'grupo acilaminiao'y'raspsotivamenta‘la reduo=

también puede oemwentr anplesr oampueatea can un’ grupo nitrico y “

" Los sulroniluretanoa b rmadea son sustanoias 1nooloras, sélidas
en su mayoria, que ‘B8 aisue ven mal eh agua, pero. réoilmonte an so-,

luuionea do earbomato aloal no y en élcalis diluidos. 1a raaccién

8 neaesaria en todos ‘los aasos, aine quoy
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ag asi fcrmada# aa neutna. Los ure enes 1ibves

de las sal’l ulf?j;
‘son separnﬁaa ee#-éaidos. Ios ioid@s minerales en excaso vuelvwn &
diselver los oemmaostes praeipitadou, ‘sistpre qus éstos contengan
un grupo aminiaa libre.

. Una @ge las vontajas de les nueves materias sobre otr@s oompues-

tos oonooidos satd constitulds per la~exeelente solubilidad Que 68w

tos oompuestos tlnnen como saled ¥ en la reacsién neutra de las aa-

les miamas, st ge oonaigua una buena absoroién v oapaoidad de sepa-
raoién sl LT é; ampioa ‘en torma de a@lucion pare inyescionss. Va-

.riando ‘8l rbsta E ﬁt pnedon medifiaa@ - aentro de muy'amplios limiun
¥ de man&ra téuilmhatc aﬂcoaible aauae al punte de vista téonieo -

 las oaraote:iaticuig aemo POY o:amplo 1a- oapacidaa de- solueién en
' ague ¥ de s&pamawién #6 aeluaién en llpoido, ds modo qus’ se dispeno

de. ‘materian pnru 1os m&a diatintes emplees.
giggggg L o _ '
B! mszolan a.%emperatura ambiente RE , '

" loo g do enide del éoide acotnsuuaninoo

180 g. de oarbon&to geco &e potesio ;
600 omm ae aoetona.

La mese,- inioialmente nuy liqulda, se pons bastente densa des-

 ‘pu6a do algdn tium@a. Se aﬂa&en lantamnnﬁe, removiendo -oohstaitensn~

® ‘m-tilésvér d‘é dotdo ald?iﬁéarbéniaob |

| %"s‘ |
Ia nesa se au&i&mta bgatante

“éamenve ¥ puede sey enrriada
algo, volvien&o 1 pmneraa bastanﬁo 1iquiﬁa durante la reauoién. Se

sigue . rem@vi@nda &uranue una hara. sa enrria y 88 filtre por aupira-
oién, obtanianamaa oeraa de 350 g, ae p@lVQ blenoo eompuesto adn ‘
paroialmsnta de &wwbﬁna%o de potuaim. Para su depurecidn, se disuel-

" ve el loos omey @éhgeun, 86 Sepira porﬁriltraqién de lo pobo. ifisolw~"
‘ble'y se aoldifica’ con doido olozaidrice h#stagque a4 una veacoién
do1de al'pdpel al r@Jé'dongo; Se obtiené_asi'uh p:eoipitade, que pé-v
' ga ‘en 8600 188 g. oampuestp'eseﬂaialmenté-de AOetilsulfanililhstila

uretang, Rendimiento de producto en biuto = 96% de la teorfe. Ded-
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e fE7ER
pués de oriatalizur &os Vecea de 4leehol al 65%, el punte de fuaién
se onouentra a 1&5~199' ‘Ia susuanci& ranma cristalas inoaloros que
80 diauel‘ven mal en e.suu. m:l.entm que ’ por 8l oontrario. e disuel~
ven rioilmsnte en seluaién dlluida de sose.’ ”

Mediante tne” aapontfioaoién de 20 novas e 509 en tne soluoién

;de ‘3 mol. de lajia sédieu v 1 mol. a6 lejia potésioa en 4 partos en

pesc de alaohal y 1 parto en peae de agua, neutralizuoién a0t fo1do
olorhidrioa naste Py = 7y evaperaoién del aleehol, se ‘separa por.
oristalizaoién 1a sal de potasio del p-aminobencensulronilmetilureta-
no, soluble baltante rioilmenta en ague y menos -80luble en saluoi6n
diluida de oarbonata de potasio, que puede ser oristalizada de un
POOO de agua 6 a. ugua-b oerhonato de potaaio o de aloohol diluido.

. 88 rezman nristulﬂa inaeloros qus 50 disuelven en agua oon rescoidn

neutrs. .

Se obtiene el misme oompueato si sa” haoe reacoiannr panitrobena

.oensulfenamiaa en aootona-+ aarbanazo de petasiq oon metllester ael :

deido olorocarbénxco, ‘que raduoa ‘6n trio can oimo ¥y 40140 - olorhidri—i
"~ 0o el pzoduoto an brute obtenide msdiante filtraoién por aspiraoién,i

disoluaién en agua ¥ uoparaoién por preaipitaaién con doddo olozhi- -
driuo, et llsva la soluoién & un “valor de’ pﬂ “d,585 v se ﬁilﬁye

6l uretanoc 11bre, 1nioialmente seperato 0OMO aoeite, en acluoién de

‘oarbdnato de potasio, Bespués de une soluvidn inisial, cristaliza la

sal de potasic &e‘las‘éaiaateristiﬁ;éfahterioimgnta 1n§16adaa.

Be mezela,n :

leo & de anids el ﬁoidc aoetilsulranilioo ; il
"lBo g e ‘s6rbonato seco de potasio j '

6oo omn. de soetena

¥y 8o ha.oen reaeoie*m I.entmente oon 56 s. _de etiléatar del é.oiﬂe _
' blorocarbénioa. La maaa 3 oulienta ¥y sa yana mﬁs liquida. Daspués o

de enrriar se filtra por aspiraaién y 8¢ seea, ‘gbtenidndose | oeroa

" de BBO 8. de une masa qua se diauelVe en agua y 86 epldifica son’

&oido olorhidrine t 130 g&. de polyo blanoo 95 5 % de la teoria.
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Después de orisvalizar &os veces de alcohol al 65%, ol punto de fusion

'se enouantra a 193~194!

Mediante saponirioaoién de 20 horas de lo g, de ests oompuesto

10 ome de agua ;
Qo omo. de alaohul

’ ? 8,0 g. ae KOH
45g. ON&BH
e 50¢, nsuﬁr&liZacién aon doido elorhidriee & un valor de Dy = 7,.
evaporaoién aal aleohol hasta un pequeﬁo rasto, filtracién por aspi- ;
raoién del pr@eipitado oristdlizada después el enfriamiento, se ob-

:-tienen sares de B 2. de oriatalea que oonstltuyen la gal de potasio

dsl sulranililetiluretano. Bl rendimiento es de oaroa del 80%. Una

- ulterior oantidad o8 oontenida aun~en la lejia medre y ‘Pueds ser’ ob-

tenida mediante adisidn de soluoidn de cerbonato de potaaio.noortanu
40 1a durmaoidn de la aaponifioaoion v ompleando en total 8 mol. de
‘nidrérido de pemaio en lugar de s mol, o 5"1&1-6:1&9 do soio 4 1
mel, do hidroxido de potasio, se puede mmjorar aﬁn el rendimiente. B
La sal de potasia &el sulfanilile%iluretanﬂ ge disualve bien en agua,;

laenos bien en alcohél ¥ en soluoién aeuasa tiene una reaooién neutra.‘

- Gon un poco ds éeide elorhiarico se separa el uretana libre qie” Tuel-

Ve a aisolverse en un exeaso de éaido olorhi&rico.4 
Empleanao otrea ésteras aé écido olorooarbdnioa, por ejamplo d&
éster,n—propilioe, ‘1sopropilien, butiliua, am{lieco, ogtilico, leuri-

lieo, estoarilioo y-otros,'se'obtienen cohpueatos andlogos ouya solu=-

jbilldad oomo seles de potasio en disolvenbes orgénioas aunmenta gene-

rélmente el la suoeeién {naiseda 'y distainuye em agua.

2 luger de amide del dcido uoqtilsu;ranilioo, e puede amplear

con el niamno rasuiﬁa&c‘tambiéh amida del doido éaetilmétanilido ¥

aoetilortoaniliae. Loa eorrssponﬂientes B y respeotivumente oncompuas

to8 son genaralmanﬁe m&s solubles que log p-oompuestos.

Eiemplo ,'§

- Be- mazclan duranta unn hora
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) . 5? o Led g. &e y~n1trobenoensulfomamida )

145 - leo g. Ge corbonato de potasio ;

590 ‘ofe . de aceton&.r, ;7‘“ ég i)

.y luago g8 mazclan lentamente, remov1endo, eon :
- 60 g. deo etiléster del foido elorooarbénioo.
. Entonees, ia's06€ona-se pons hirViendo. Despues de la reacoién,
180 se enfria, se: f1ltre
' -] &isuelve 6f asuafyiét haee écida al papel el rojo. oongo oot é01- .

-por aaﬁixaci&n el praaipitado v 58 seoa, luego

do olorhidrico. Pelva mrillento J.ao g. e peso = 95% de la teo- -
 ria aproximudamente. Después ge eristalizar de 560 cmc. ‘de aloohol
.. sl 65%, el p-nitrobenoensulfonlletiluretano forma agumas de color
155 - emarillo’ péliae. , o
o B - Por reduacién se abtiene el.pueminobenoensulfoniluretano, Ol=
! sal ée potasic posae las oaraeteristicas 1ndicadas en el ejem—.
plo 2. ' _ K _. _ ' .
BEn lugar de en acetone, le reaccidn puede también realizarse
160 en otras disolventes, por ejemplé también en ague. Asi, ‘por ejemplo,
‘sa disuelve 1 mol. dolanitrobenoensulronaﬁda en l mol, .de lejﬂxa sé-
dios diluida, se efleden 3 mol. 1] uarbonate de potegio ¥, eu gotas,
'_con enfriamiente 8 cerea‘de got, l,a mol. de etiléster del aoide
olorocarbénioo. Sc obﬂiene ol misuo producﬁo que antes.j
165 B Tambidn en lu twemaformaoién ge los epmponentes en: piridina se

obtiene nitrmbqnoeﬁaulfmnilotiluretano.

| | S NoTh

" Se reivindioan oomo de la propla y nueve invenoidn b

1), La propiedaa y axplotaoién exclusivas ds un prooeduMiento pare
170 la prepareseidn de sulroniluretanos-arométicos sustituidos de formulg:

| I-u‘il-SOg-NHuGOO-R
on 1a oual los signas tianen el siguienta significado x
p g Nﬂe. MHR; asi oomo Y §

Y = N0, NHAoIl, NRydoll y MR By R

s o By ¥ Bz - Alkilo o A7alkilo
' . R W Alkilo o Arilo
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A.r:l.lo C) benzel o nartalina,

‘earacterizado por hacerse aetuar ésterea dé1 éoido olorocarbonioo

de fémule

c‘r;;-aoo-.n" , o B 157?8 9

.’aobre sulfenemim tremétioas 2

Y e asil - 80, - WG
en presencia de _sus‘hanaias antidcides, transforméndose aventuelmen-

te a oontinuecidn Y, ‘por resacién o hidrdlisis, ‘en X.

2). Procedimiento segin la anterior reivindieacidn, caracterizedo

por oconstitulr emensialmente :

Gonsta le. ;p:tesante Hemoria deaeriptiwa de siete hoJa.s mmeradaa

¥ mecanografiaaas en una sola oarm.

Maarid 3o de J‘unio de 1942
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