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PATENTE DE INVENGCION

que por 20 ailos, pars Espaila y sus Posesionss, se solicita a
favor de la Casa CHEBMISCHE FABRIK VON HEYDEN A,.G., de naciona-
lided alemana, domiciliada en RADEBEUL-DRESDEN (alemania), por:

"UN _PROCEDIMIENTO DE FABRYCACION DE SULFONIILUREAS®, = = = = = =

-

Memorie descriptiva

Bn la Pstente NP 150 883de la misma sélieitante se dssori-
be un nuevo prodedimiento para fabricar sﬁlfonilureas con aemidas
arondticas del 4dcido sulfdnico y sales del Acido cidnico. Se ha

comprobado gue, por dicho procedimiento, se pusden transformar

en sulfonilureas también sulfonamidas alifdticas, lo cual no era

previsible con_éeguridad desde un prinecipio, -Graclas a su exten-
sién & los compuestos alifdticos, el nuevo procedimiento permi4
te obtener compusstos importantes desde sl punto de vis%a téoni-
¢o, que, entre otros fines, son adecusados también como egentes

plastificantes, de humadecimiento, detersivos, espumosos y emul-

sivos, es8{ como materias pfimaa pera materiales sintéticos. Ello
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' es tanto més importante en cuanto pueden obtenerse fécilmente'

sulfonamidas aliféfioas por amidaeidn de los sulfocloruros ali-
f4ticos obtenibles de hidrocerburos, cloro y anhidrido sulforo-
80,

La conversidn de la sulfonemida con una sal cidnica se lle-
ve a cabo mediante calentamiento en un disolvente en el cual son
solubles, por lo menos en parte, ambos componsntses. Son adscua-
dos pers ello, por esjemplo, los alecholes, las quetonas y los
éteres de elevado punto de esbullieién, pudiendo diqhos_diéolven-
tes contener también ague. Bl egua misma no es indicada por la
descomposioién que sufren en ella las sales del dcido cidnico,
Como sal cidnica es particularmente asdecuado el cieanato de poﬁa-
810 por la huensa oapaoi&ad de cristalizacidn de las‘sales de po-
tasio, También es adecuado el cianato de sodio., En lugar de las
sales cidnices pueden tambidn emplearse los compuestos §ue pue~
den transformarse en sales cidnicas a una elevada temperatura,

como por ejemplo las ureas, que pueden desproporcionarse en cia-

" natos de amonio o de amina, Para ello, lo mejor es aifladir un com-

ponente fuertemente bdsico, por ejemplo carbonato de potasio,
NaOH o KOH, Por fin, en bresenoia de fuertes bases, son adecua-

das también materias que puedan disocier 4cideo cidnico, por ejem-

plo los urstanos.

Como temperaturas de reacoidn son més adecuadas tempsratu-
ras medienas de unos 50 a 1002, Siempre que las sales de las sul-
fonilursas seen aun estables, se pueden édoptar tenmperaturas su-
periores para.acortai le duracién de la reascoidn.

Los nueios compuestos se obtienen primero en la forma de
sus sales, que son solubles en agua, Con 4cido mineral o doidos
orgédnicos se obtiensn de éstas los campuestos libres, constitui-
dos por materias sé1ides, incoloras, poco solubles en agua o de
tipo graso ;?ggn solubles én solucidn de bica{bonato don desarro~

1llo de &cido carbénico.
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Ejemplo 1 ¢ . el
’%6 ,Se.disuelven en 70 cmeo, de élcohol absoluto 12,8 g. de oclo-
ruroc del deido étilsuifﬁrico.LSe aﬂade a dicha solucién, & une
temperatura de 20°% aproximadamente, amonfaco seco. Se {iltra
por aspiracidn el oloTuro de amonio precipitado, luego se aiia-
" den 8,5 g. de clanato de potesio y se remueve durante 8 horas a
55 ' n75¢, Despuds de dejar enfrier, se obtienen por filtracidn median-
te aspiracidn 16 g. de sal pétésica de etilsulfonilurea. El oon-
'puesto se‘separé por oristalizacidn de alcohol al 90% en hermo-
S0s romboedros con media molécula de agua de éristalizacién.

los correspondientes compucstos metflic¢o, propilico y buti-

~r

60 - 1ico se forman de ls nmisma mansra y producen tazbién con relati-
va facllidad compuestos solubles,
Ejeuplo 2 3
| Se remusven durente 8 horas; a 759, 19,3 g. de n-ootilsul-
fonemide con 8,5 g. de cianato de potasio en 80 cmc. de alcohol
85 al 96%. Despuds de filtrar mediasnte aspirecidn, lavar y seéar,
se obtienen 22 g. dg una sal de potasié de la octilsulfonilurea
que.contiené ain algo de cianato de potasio y de octilsulfonami-
da. Pare la obtencidn del compuesto libre puro se lava la sal
potésica con una mezcla de Ster y de alcohol metflico y luego
70 se nezola bien uus suspensidén en agua con ﬁﬁ exceso de dcido
acético glacial, Lz urea se separa por cristalizacidn del al-
ocohol en prismés incoloros., Punto de fusidn 1549,
: Ejemplo.a t | . .
Se remueven dursnte 10 horas, & 75%, 25 g, de n-dodecilsul-
', vis) " fonenida y 8,5 g. de cianato de potasio en 100 cmc. de alcohol al
86%, Previo enfriemiento, filtrecidn por aspiracibdn, lavedo y se-

cado se obtlenen &9 g. de sal potasica de N-dodecilsulfonilurea.

La urea se sepera por cristalizacién del alcohol en prismes inco-
loros, Punto de fusidn 155-156¢2,

- 80 ] Pe la nmiswma nanera puede tratarse una mezcla de sulfonamides
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normales que contenga los elementos pares desde n-octil haste

n-octaedesil, obteniéndose en forma ds masa con aspecto de cera

g

e incluso de grass la mezcle de las sulfonllureas, cuyas sales
de sodlo son solubles en agua y producen soluciones espumosgs.

- 885 De menera andloga se comporta una mezcla de sulfonamnidas obte-

' - nide de una mezcla de sulfoclorurocs éonstituida por hidrocarbu-
ros y ocloro +4 S0&, conocida en‘el comercio con elvnombra de "Mer-
sol", Las sulfonilureas as!{ obtenidas constituyen una mass 5&3-

8a y blanda cuyas sales de sodio se distribuyen con gran facili-

90 dad en agua formasndo soluciones fuertsmente espunosas,

NOTA

-"’

Se reivindican comb de ls propila § nueva invencidn le propiedad
y explotecibn exclusivas dewz |
1). Un procedimiento para la obtencidn de sulfoniluress de la
13 férmule : -
R-(80 g~-NH-CO-NHg ) n
an que'R indica un resto de hidroocarburo alifético, aliciclico
o aromético~alifdtico y n el nimero 1 o 2, caracterizado por el
hecho de hacerse reaccionar sulfonamidas de'férmula R~-(SO0gNHg )
100 con sales de 4dcido cidnico. |
2). Prooedimiento segin le reivindicecidn 1}, caracterizadc por
el hecho de que, en lugar de sales del dcido cifdnico, se emplean
compuestos que, en leas condiciones davla reaccidn, pueden trans-
formerse en sales del doido eidnico.
,105 3). Proosdimiento segﬁh lus raivindicéciones l) y 2), caracteri-
zado por al.heoho de empleérse, en lugar de sales ciédnicas, com-
puesto§ que, .en las condiciones de 1la reaooién,'pueden transfor-
narse en sales cidnicas o 4cido cidnico, al propio tiempo que
matsrias bédsicas, |

= .
4). Prooedimlento segln las anteriores reivindicaciones, carac-

terizado por constituir esencialmente ¢

"UN PROCEDIMIENTO DE FABRICACION DE SULFONILUREAS", - - -

-
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Conste le presente memoria descriptive de cinco hojes nume-
; rades y meocanografisdas en una sola ocara.

' Indrid, 11 de enaro de 1944,
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