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"Procedimiento pers 1a obtencién de un compuesto sulfénico";

Solicitanbes' I Ge FARBENINDUSTRIE AKTIELGESELISCHAFT,.

' residentes en: Frankfurt a/Main, Alemania.

‘Es conocido el hecho que al poner an reaccién

4, 4’;diaminodifenilsu1f6n con formaldehidobisulfito sbdlco se
:obtiene un compuesto que muestra en comparacién con el 4,4 -

| diamino-direnilsulfén un ereoto sorprendentemante escago sobre
estreptoqocqa ¥y neumgcocoa. Se puede obtener un ppeparado muy o
eficaz médianté-féaccién de'formaldéhidoahlfoxilato éobre .

‘diaminodlfenilsulfén. Pero, este compuesto se presta my -

poco para usos précticos, pues, se deseompone ¥ 8e oxlda

' facilmantq{ t:gnsforméndqsq al perder gu eficagiaien‘lg sal

bisédica anﬁes desérita‘del compuesto fqrmdldehidobiSulritico.
. Ahora bien; hemos descublerto que se pueds obtener

un’ebmpuésto estable, no oxidable y-sin smbargo muy:eficieﬂte,
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condensando 4,4’-diaminodifenilsulPén con acataldshido y
blsulfite sédico. 'El‘produoto de reaccién, la sal bisbdice

el Kotdo N,N -dletilo-diaminodifenilsulfén-O( o -disulfénico

de la férmula “

CHS-GH-NH-{ ) =30,=( ‘-NH-CH-CHS .
“sboNa ST 86, a¥a

‘8 un polvo oristalino incoloro que se disuelve muy Facilmente

COn'reacciéh'nautra‘en agus, moStrando buena eficacia'contra

i estreptococos ¥ Neumoc0cos Y siendo por tanto- particularmente

o adecuado como “pre parado 1nyectable.

La reaccién se lleva a cabo, haciendo reaccionar

entre si 4, 4'-d1aminodifenilaulf6n con acetaldehido Yy bisulfito

aédico 8. temperatura nés elevada. Gonvenientemsnte se realize
1a resccifn-en un disolvente o agente de suspenaibn, habiendo

dado el agua en este caso buen resultado, Pero, pueden

emplearse tambien otros disolventes, como p.ej. alcdholes,

.glicoles, écido acétioo glacial._ -

Tambien podré realizarse la reaccién por fases,

; haciendo reaccionar primaro 4,4'-diaminodifenilsulfén con

acatal@ghido,-convenientemante en presencia.de un -disolvente,

1levendo este producto intérmedio a la reaccién con bisulfi to

. Sédi GO'Q :

Ejemglo 1e

A'una solucién de 84 grs. de bisulfito sédico 86

- fadic;pnan a gotas, agitando y refrigerando a 15 - 2090, 56 grs.

de acetaldehido. S agita durqnte 30 minutoe 2 la-temperatura
del ambiente, se. adicionan 100 grs. de 4, 4'—diaminodifenilsu1f6n'
y se calienta a 60 - 7090, hasta que sl su1f6n se haya

cpmpletamgnte disuelto, Acto seguldo se mgntiene la solucién

todavia durante una hora a ests teémperaturas, se separa ls
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soluoiém clara por filtracibn, se la concentrs en el vaclo, a
un volumen reducido y se adiciona la cuatruple cantldad de
slcohol, | |

El producto dc reaccibn s¢ precipita por lo pronto en
forma aceltosa y se solidifica con caracter cristalino al
trabajario con alcohol seco, 3¢ separa el precipltado mediante
sspireridn, se le lava con slcohol y acetona, secéndolo en €l
armarlo de vecio. 8¢ obtiene la sal bisbddica del &cldo
4,42(1,1" -d1e t1lodizmino)-dife xailsli 1fon== ,of “wdigvlfbnico,
en forma de¢ un polvo blamco; cristalino,‘que ge disuelve muy
fhcilmente, con reaccidn neubra, en egus,

LJEMPLO 2.

30 are, del producto de condsnsaclbn de 1 mol, de
4,4"-d1omino-difenilsvlfon con 2 wol. de scetaldehido (obtenido
segun 1s deseripeibn de la pstente zlemena n? 700.801 K1.12 o,
en crist?les }ncoloros), s¢ csllentan, hasta hervir y agltando,
en 300 em,clh, Ae ague con 21 grs, de hisylfito sédlco, hasta
gue se haya producldo 'la ﬁisoluoién 8¢ gepara por Plltracidn
la eolucidr 019ra, 86 concentra v ge sipue el método de trahajo
segun eiemplo 1. Bl producto de vescecidn s idéntice con aguel
descrlto en dicho e jemplo,

RIBENELO 3,

24 grs. de 4,4"-dlaminodifenilsulfon y 30 grs. de la
eal sbdica del &cido ol ~oxletano~ o(-sulfbnico se celientan,
agitando , en 200 cm.cdb, de gliecol duranteé 30 minutos & 130 -
1402 C,, hasta que una pruebs de 1a meszcla de resccldn se
disuelve en forma incolora en spua. 3¢ adicions cuidadosemente
glcohol seco, hasta gue emplece a enturhiarsze,adicionando

geto sesuido algo de étor vy dejando que cristalice en el

refrigerador. 3e separa el nreciplitado wmedlante aspiracibn,
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éé“lava con a160hol vy 8e sece. Bl producto muestra 1as

:propiedades indicadas en el ejemplo 1,

Hsblendo deserito empliamente la naturaleza del
1nv§nto; as{ como 1a‘manera de'llevérlo‘h cabo.eﬁ la'pfﬁctica,
se hace constar que’ las disposiciones anteriormﬁnte 1nd1cadas'
son susceptibles de 1igeras modi flcaciones de detalle, sin‘
que por ellp se ‘altere” el principto rundamenta1,d31 invento,
Teamblen se hace éoﬁstar que dlcho invento se’iefiere a uﬁa
petente presentﬁdh ey Alemanié con feche 7 de Agosto de.

1941, bajo e1‘n9 J 70 189 IVe/12- q, acogiéndose, por lo
tanto & 1os beneficios que bonceden 1os Convenios Internaciona-'

’

~1es en vigor, siendo lo -que constituye au’ esencia yvporvlo que- .-

sé solicita Patente ‘de Invencibn por veinte gfios en Espana-

"Procedimiento paya la obtenciGn de un compuesto sulfénico

‘oarecterizﬁndose por 1a signiente

REIVINDICAGCZIO No
Procedimiento pare la . obtencién de un derivado,

soluble en _agua, del 4 4’-diaminodifenilaulf6n, caracterizado

Porque se condense 4, 4 -diaminodifenilsulfén ‘eon acetaldehido

\y bisulfito sédico, ya sea. simnlténea o suoesivamente, o

"bien ton una sal alcalina del écido<x -oxietano- cc-su1f6nioo.
"Procedimiento para la obbtenoién de un compueeto

'sulrénico"- tal ¥y oomo queda substancialmente deserito en

la presente memoriq que oonsta .de cuatro hojas escritas DOP uns

" sola oara.‘

o Madrid, 30 de Julio de 1942. o
o 1.G. FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELDSCHAFT.
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