
P A T E N T E  
D E

I N V E N C I O N

a favo r de l a  razón s o c ia l  su iz a : J .  R. G B I  G Y A.-G. 

re s id e n te  en BASILEA (S u iz a ) , p o r: "  PROCEDIMIENTO PARA LA 

PREPARACION DE ACILSULFONAMIDAS AROMATICAS

MEMORIA DESCRIPTIVA

Sabido es que l a s  ac ilsu lfo n am id as arom áticas se  pre­

paran por a c lla c ió n  de sulfonam idas arom áticas mediante 

agen tes de a c i la c ió n  como halogenuros á c id o s , anhídridos 

ác id o s e t c . ,  en p re se n c ia  de medios de condensación o medios 

5 que combinan e l  á c id o . M ientras con e l procedim iento a  base 

de lo s  medios de a c ila c ió n  u su a le s  se  consiguen rendim ientos 

s a t i s f a c t o r i o s ,  a l  emplear derivados fu n c io n a le s de ác id o s 

c a r b o x íl ic o s  de elevado peso m olecu lar, frecuentem ente no 

rin d e en l a  medida d esead a. Por o tra  p a r te , lo s  ác id o s car­

io b o x í l ic o s  v a l io s o s  en muchos c a so s  so lo  son d if íc ilm e n te

so lu b le s .  Otro inconveniente c o n s is te  en que para  l a  a c i l a ­

ción  hay que r e c u r r ir  a d erivad os ác id o s v a l io so s  como ha­

lo gen u ros, an h ídridos e tc . que frecuentem ente so lo  se  con­

siguen  con d i f i c u l t a d .  Y generalm ente, lo s  c a ta liz a d o re s  o 

15 medios que combinan e l  ácido como clo ru ro  de alum inio, p i r i —
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d in a se c a  e t c .  in d isp e n sab le s  p a ra  l a  condensación, debido 

a l a s  medidas de p rep arac ió n , su fren  una a lte ra c ió n  quími­

c a  respectivam ente c u a l i t a t iv a ,  de modo que en un p r in c ip io  

no son regen erab le s o tan so lo  a  base de g a sto s  c re c id o s .

En op osic ión  a  e sto  se  ha encontrado que bompuestos 

de l a  fórm ula gen eral

R1 0 = N -  SO- ! 2
R3

R2

en l a  cu a l R-̂  s i g n i f io a  un r e s to  a l i f ó t i c o ,  a r a l i f á t i c o ,  

arom ático , c i c l o a l i f á t i c o  o h e te ro c íc l ic o ,

Rg un re s to  arom ático , su b st itu id o  o no s u b s t i­

tu id o , y

R^ un r a d ic a l  combinado m ediante un átomo h etéreo , 

pueden s e r  transform ados fác ilm en te , mediante agen tes h id ro - 

l iz a n t e s ,  en l a s  correspon d ien tes ac ilsu lfo n am id as de l a  

fórm ula

R^ -  00 -  NH.SOg.Rg *

Como m ateria s de p a r t id a  para  e l  procedim iento del in ­

vento entran  en con sid eración  am idinas su lfo n ila d a s  respec­

tivam ente é te r  im ínieo que son a c c e s ib le s  segón procedimien­

to s  u su a le s  (véase  por ejemplo paten te  fr a n c e sa  878.526 y 

s o l ic i t u d  de p aten te  H. No. 55 442). De acuerdo con l a  de­

f in ic ió n ,  e s t a s  amidas respectivam ente é te re s  im in ícos pueden 

e s t a r  su b s t itu id o s  a  vo lun tad , v e r b ig ra c ia  por halógen os, 

grupos a lq u í l i c o s ,  grupos n it r o ,  am ínicos e tc .  Como medios 

h id ro liz a n te s  entran en con sid eración  v e r b ig ra c ia : Acidos 

m in era les d ilu id o s  acuosos o a lc o h ó lic o s , p articu larm en te  

ácido c lo rh íd r ic o , en caso s e sp e c ia le s  también ác id o s con­

cen trados con lo  cual l a  reacción  tran scu rre  más ráp id a­

mente. En caso dado, l a  sa p o n ific a c ió n  también puede se r  

l le v a d a  a  cabo con medios a lc a l in o s .

Es sorprendente e l  hecho de que se  consigue obtener
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segdn e l  procedim iento de h id r ó l i s i s  a r r ib a  indicado a c i l — 

su lfonam idas aro m áticas, ya que a  base de lo s  conocim ientos 

h a s ta  hoy conocidos, no e ra  de e sp e ra r  que l a  sep aración  

de l a s  am idinas respectivam ente é te re s  im ín ico s se  v e r i f i c a  

5 en e ste  sen tido  y puede s e r  lle v ad o  a cabo de un modo prác­

ticam ente uniform e. Además, e l nuevo procedim iento o frece  

l a  v e n ta ja  de que lo s  compuestos de p a r t id a  o b ten ib le s  por l a  

transform ación  de l a s  correspon d ien tes am idinas re sp e c tiv a — 

mente é te re s  im ín icos con su lfoh alogen u ros arom áticos, en 

10 determ inados c a so s  pueden se r  conseguidos más ventajosam ente 

que lo s  m a te r ia le s  de p a r t id a  req u erid os p ara  lo s  proced i­

mientos u su a le s  h a s ta  e l  p re se n te . A s í, en muchas s i n t e s i s  

se  obtienen de áo idos c a rb o x ílic o s  su s n i t r i l e s  como produc­

to s  in term ed io s. E sto s ó ltim os se  dejan  tran spon er d ir e c ta —

15 mente y s in  más en l a s  correspon d ien tes am idinas y é te re s

im ín icos y tran sform ar con su lfoh alogen u ros armmátioos. Por 

tan to  no es n ece sa rio  p a sa r  por l a s  e s c a la s  del ácido  carbo- 

x í l i c o  y sus halogenuros como e ra  costumbre en e l p roced i­

miento h a s ta  hoy empleado. A p a rte  de e s to , como segundo 

20 p a r t íc ip e  de reacc ió n  pueden s e r v ir  lo s  su lfoh alogen u ros 

s in  que e s to s  primeramente hayan de s e r  transform ados en 

su lfon am id as. Además, muchos n i t r i l e s  so lo  se  dejan saponi­

f i c a r  muy d if íc ilm e n te , m ientras se  obtienen de e s to s ,  s in  

mas, l a s  correspon d ien tes am idinas respectivam ente é te re s  

25 im ín ico s.

Ejemplo 1 .—

10 p a r te s  de N -(4 -n itro b en zo lsu lfo n )—acetam id in a (F .1 9 0 °) 

CH^-C=N-S0^- -NO^

30 se  c a lie n tan  durante 4 horas agitando a 90-100° con 100 par­

t e s  de ácido  c lo rh íd r ic o  a l  3,5%. Después de l a  r e f r ig e r a ­

ción se  pone a lc a l in o  oon so lu c ió n  de so s a ,  se  f i l t r a  y se  

a c i d i f i c a .  Se ob tien e l a  4-n itrobenzol-N —a c e t ilsu lfa m id a
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de F . 194 .

E¿emplo_2. -  1 í) 5 S<5 6
10 p a r te s  de N - (4 - n it r o b e n z o lsu lfo n )- iso v a le r il- sn id i-

na ( F .148-149°)

CH,'3^

CH, / CH-CHg-C=N-S0g- -NOg

NH,

se  remueven durante 2 horas a  90- 100°  con 100 p a r te s  de 

ácido  c lo rh íd r ic o  a l  1*5%* Después del enfriam iento se  pone 

a lc a l in o  con s o s a ,s e  c l a r i f i c a  y a c i d i f i c a .  Por c r i s t a l i z a ­

ción  d el a lcoh o l d ilu id o  se  obtiene l a  4—n itrob en zo l-N ^iso - 

v a le r o il- su lfa m id a  de F . 144-145°.

CH,

CH

'3 \
CH-CHg-CO-NHSOg- -NOg

Ejemp lo  3.--*
10 p a r te s  de N -(4 -am in o b en zo lsu lfo n )-iso v a le ril-am id in a  

(F . 118-120°)

CH3 \

CH /
CH-CH^-C=N-S0^-2 -NH,

NH,

se  ca lie n tan  durante 2 horas a 90-100° con 100 p a r te s  de 

ácido  c lo rh íd r ic o  a l  3 * 5%; después d e l enfriam iento se  pone 

a lc a l in o  con so sa , se f i l t r a  y se  a c i d i f i c a  con ácido acé tico  

De a lco h o l m e tílic o  d ilu id o  se  obtiene l a  4—aminobenzol-N- 

is o v a le r o il- su lfa m id a  de F . 1 30 °.

CH„

CH
CH-CHg-C-NH-SO g- -NHg

^  0

Del mismo modo se  pueden h id ro liz a r ,v e rb ig ra c ia ,ta m b ié n :

a) N—( 4-am in o b en zo lsu lfon )-b u tirilam id in a

F . 70-72°, .

b) N—(4 -am in o v en É o lsu lfo n )-iso b u tir ilam id in a

CH^-CHg-CHg -C=N-S0g-<^2^,-NHg
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CH-C=N-S0p- -NHg , o 

CH^ NHg

o) N—(4-am inobenzolsulfon—̂  -d im e tila c r ila m id in a

CH,

CH

"3 \
^  C=CH-C=N-S0g-

t
NH<

F. 128-129 , o

d) N -(4—am inobenzolsu lfon)- cí ,/% , yS - tr im e tila o r ila m id in a

CH

CH

3 \

/ " I  "  í
3 CH^ NHg

C=C -  C =N -S0p- < ^ ^ - N H ,

10 e ) N -(4-am inobenzolsulfon)—cí.-propoxi-propionilam idina
NHg

CH^-CH -  C = N - S 0 p - ^ ^ -  HHg , 0

OÔ Hy

f ) N -(4^am inobenzolsulfon)— ¿4-p ro p o x i- iso b u tiro ila m id in a

CH3 \

CH
/O  -  O=N-S0g - ^ 3 -NEg

3 OQ,H- NHg

en l a s  correspon d ien tes su lfonam idas a d i a d a s ,  a sab er:

a) 4—am in obenzol-N ^-butiro il-su lfam ida

CH^-CH^-CHp-CONH-SO^- -NHp F .  1 2 6 °

b) 4-am in ob en zo l-N ^-isob u tiro il-su lfam id a 

CH,*3\ 

CH^
CH-CO-NH-SOp- -NHg F. 199

c) 4-*aminoba3í z o l - N ^ - ( —d im e tila c ro il)- su lfa m id a

CH

CH

3 \
C=CH-C0-NH-S0r,- /  2

-NH, F. 184-185

d) 4-^aminobenzolsu.lfon-N^—( —tr im e t ila o r o il) - s u lfa m id a

CH
3\ C=C-C0NH-S0p- -NHg F. 181-182^

CĤ  CĤ
e ) 4-aminobenzolsulfon-N-j_-( -p ro p o x i-p ro p io n il)—su lfam ida 

C H ^ - C H - C O N H - S O g - ^ ^ - N H g  F .  1 4 0 °y
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f ) 4 -a m in o b e n z o lsu lfo n -N ^ -(^ -p ro p o x i- iso b u tiro il)- su lf  amida 

CH^
NĤ  F . 35-136°

CH.

3\
0 -  C0NH-S0^

OĈ Hy

Ejemplo 4 '**

10 p a r te s  de N -(4 -n itro b en zo lsu lfo n )-y ^ ,y ^ -d im etilacril-  

am idina 

OH,

CH,

3 \
^C=CH-C=N-! 

 ̂ NHg
= 7 - ^ 2 F. 150^

se  ag itan  durante 12 horas a  90—100° en 100 p a r te s  de ácido 

c lo rh íd r ic o  a l  3,5%. Por tratam iento  u l t e r io r  segdn e l ejemp­

lo  2 , s e  obtiene en buen rendim iento l a  4-n itroben zol-N — 

(^ 3 ,y 3 -d im e tila c ro il)- su lfa m id a  de F . 155°.

CH

OH

3 \
^C=CH*—C—NH—SOg— % * -NO,

3 0

E jemplo 5 .-

10 p a rte s  de N -(4-am inobenzolsu lfon)-4*-m etilbenzam idina 

C H ^ - ^ ^ - C .N - S 0 g - ^ ^ - N H 2  F .236 °

20 ^ 2

se  c a lie n ta n  durante 3 h oras a 90-100° con 100 p a r te s  de 

ácido  c lo rh íd r ic o  a l  3,5%+Despuás d e l enfriam iento se  pone 

a lc a l in o  con so lu c ió n  de so sa , s e  f i l t r a  y se  a c i d i f i c a  con 

ácido  a c á t ic o . Por r e c r i s t a l iz a c ió n  de a lco h o l se  obtiene 

25 l a  4-aminobenzol-N^—(4 *-m e tilb e n z o il)—su lfam ida de F .178—179^

-CO-NH-SOg-

Del mismo modo se  ontiene de

a) N—(4—am inobenzolsulfon)—4 '—etilben zam id in a

"2

O2H5-  -C^N-SOg- -NHg
NH,



b) N-(4-am ino'benzolsulfon)*-4'-propilbenzam idina

C H ^ H 2-CH2-< ^ ^ - C = N - S 02- . ^ . - N H 2 , o
NHg

o) N -(4-am inobenzolsulfon)-4^-benzam ida de é te r  th io e t i l ic o

c) 4^*aminobenzol-N^—(4 ^ - th io e t i le te r b e n z o í l ic o ) - s u l f  amida 

-CO-NH-SOg- -NHg F. 185°.
Ejemplo 6 . "

10 p a r te s  d en -(4 ^ N itro b en z o lsu lfo n )-3 *y 4 *-d im etilb en z —
g,ffW na

p a r te s  de ácido c lo rh íd r ic o  concentrado. Después d el e n fr ia ­

miento se  diluyen con agua, se  e scu rre  y se  d isu e lv e  e l  re­

manente en so lu c ió n  de s o sa .  Se f i l t r a  con carbón animal 

y e l  producto de f i l t r a c ió n  es puesto  ácido  a l  to rn a so l.

rendim iento c u a n tita t iv o  aproximado l a  4—nitrobenzol'-4K^ 

( 3 * ,4 *-d im e t ilb e n z o il)—s u l f  amida

20 p a r te s  de N—(4 - n it r o b e n z o lsu lfo n )- N '- fe n il- 3 * ,4 *-

C -0 = N -S0  g -  -NHg
NĤ

l a s  correspon d ien tes sulfonam idas a c i la d a s ,  a  sa b e r : 

a)  ̂ —-i--T------ "* ^ - ó ii)- .gu lfam id a

5

10 b) é-aminobenzol-N^—(4 '-n -p ro p ilb e n z o il)- su lfa m id a  

CH^-CHg-CHg-^^-O-NH-SOg-^^-NHg F. 162°
0

20 se  ca lie n tan  ag itan d o , duraate 2 horas a  90-100° con 100

25 Por absorción  y r e c r i s t a l iz a c ió n  de a lcoh o l se  obtiene en

Ejemplo 7 .

dim etilbenzam idina (F .2 0 0 °, descom posición)

30
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CH^- -C = N -S 0 g -  -NOp

NH-<C3-

se  ca lie n ta n  durante 2 h oras h a s ta  ebA llio iún  en una mezcla 

de 100 p a r te s  de v in ggre g la o ia l  y 100 p a r te s  de ácido c lo r— 

h íd r ie o  a l  15%. Después d e l enfriam iento se  v ie r te  en agua 

y se  term ina tratan do  según se  in d ic a  en e l ejemplo 6 .

En rendim iento ex ce le n te , se  obtiene l a  4—n itroben zo l-íí— 

(3 ',4 '- d im e t i lb e n z o il ) - s u lfa m id a  de F . 192 °.

CH^- -C-NH -SO^- -NOg&
Ejemplo  8 , -̂

10 p a r te s  de N—(4—am inobenzolsulfon)—3*^4*-*dim etilbenz—

amidina (F . 218-220)
CH3

NHg

se  ag itan  durante 12 horas a  90^-100° en 100 p a r te s  de ácido

c lo rh íd r ic o  a l  3^ 5%.Después d e l enfriam iento se  hace a lc a lin o

con so sa  y se  term ina operando según e l ejemplo 3 . Se obtiene

en buen rendim iento l a  4-aminobenzol-N^—( 3 *? 4 *—dim etilbenzoll).-;

su lfam id a  de F . 222°*
CH3

CH^- -C-NH-SO^- -NHp 

0

Análogamente, también se  d e jan  h id r o l iz a r  en l a s  c o rre s­

pondientes su lfonam idas a c i la d a s ,  v e rb ig ra c ia :

a) N—(4"sm inoben zolsu lfon )—3'**n—p r o p il—4'^metoxibenzamida
25 CH^-CHg-CHa

O ^ O - ^ - M - S O g - ^ - N H g
NHg

b) N -(4-*am in oben zolsu lfon )-3*-alil-4 *-n ietoxiben zam id ina
CHg-CH-CHg

NHg

30 c) N -(4 -am in o b en zo lsu lfo n )-¿^ ^ -c ic lo p en ten o ilam id in a

CHg-CHa
f ^0-C =N -SC ,-^$ )-N H -
CHg-CH^ ÍTHg ^ ^

' * 3*.

y



d) N -(4-am in oben zolsu lfon )-X -S^-cicloh exen ilacetam id in a

C-CH^-0=N-S0r,- -NHr,
NHg

a sa b e r :

a) 4*-am inobenzol-N ^-(3'-ii'& propil-4'-m etoxi-benzoil}3. 

su lfam ida
CH^CHg-CHg

C H ^ O - - C - N H - S O g -  ̂ 2 "^  -NHg F. 213°

b )  4—aminobenzol—N^—( 3^ " a l i l —4* ̂ a e to x ib e n z o il)—su lfam ida 

CHg^CH-CHp

Ejemplo 9 *—

10 p a rte s  de N -(4 "am in o b en zo lsu lfo n )-N ^-d ie til-3^ ,4^- 

dim etilbenzam idina ( F .148-150°)

se  c a lie n ta n  b a jo  removido durante 24 horas a  90—100^ en 100 

p a rte s  de ácido c lo rh íd r ic o  a l  3 , 5%̂  y se  term ina tratando 

segdn l a s  in d ica c io n e s d el ejemplo 3̂ * Se obtiene l a  4—amino—

C-C0NB-S0--^**%-NH- F. 202 yHIT —fwy ¿ ¿

OHg 0-C H g-C O N H -SO g-^^>-N H g F .  1 7 6 -1 7 7 °

0
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Se consigue e l  mismo producto f i n a l  cuando según e l

ejemplo a n te r io r  se h id ro liz a n  N -(4-am idoben zo lsu lfon )-N '-
' -  f e n i l - 3 * , 4 *"d im etil-ben zam id in a ( F .198-200°)

0H ^ - ^ - C = N - S 0g -< ^ ,N H g

o e l  derivado de d im e til— o N*—t o l i l .

Ejemplo 1 0 .—

10 p a r te s  de á te r  N -(4"n itro b e n z o lsu lfo n )-3 * , 4 *-d im e til-  

ben o im in oetílico  (o e t í l i c o )  (F .3 2 0 °, descom posición)
CĤ

CH^- -C = N -S0 g- -NOg 

OC2H5

se  c a lie n ta n  b ajo  a g i t  ación  durante 3 horas a  90-100° con 

l a  can tidad  decupla de ácido clorh& rico concentrado. Termi-- 

nando e l tratam iento  según e l  ejemplo 6 se  obtiene c a s i  cuan­

tita tiv am e n te  l a  4 -n itro b e n z o l-N - (3 ,',4 '-d im e t ilb e n z o il)-  

su lfam id a  de l a  fórm ula
CH,

CH

Ejemplo 11 .-

10 p a r te s  de é t e r N - ( 4-am in oben zolsu lfon )-3 ' , 4 '-d im 3-

t i lb e n c im in o e tílic o  (o m e tílic o )  F . 328-329 ,descom posición) 
CH,

C H 3 - ^ 5 = - °= K - S °2 - < 0 - N H 2
OCgK,

se  h id ro liz an  b a jo  a g ita c ió n , durante 12 h oras a 90-100° 

con 100 p a r te s  de ácido  c lo rh íd r ic o  a l  3 , 5% y se  term ina 

tratan d o  según e l  ejemplo 5- Se ob tien e en buen rendimiento

l a  4 ^ am in o b e n z o l-N i-(3 ',4 '-d im etilb en zo il)-su lfam id a  de l a
fórm ula í

CH,

CH3-  - C ^ H -S O g -  ^  -NHg 

0
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Análogamente se  dejan h id r o l iz a r  tam b ién ,v erb igrac ia

a) N—(4-am inobenzolsu lfon)—4 *—é te r  m etilb en cim in o etílico

O H ^ -^ ^ -C = N -S O g -^ ^ -N H g  y

OC2H5

b) E*-(4—am inobenzolsu lfon)-4^-'éter etilm ercaptobencim ino- 

e t í l i c o

C g H s - S - ^ - C - N - S O g -

°°2H5
en l a s  correspon d ien tes su lfonam idas a o i la d a s ,  a sab e r:

a) 4—am in ob en zo l-^ ^ í^ ^ -m etilb en zo il)—su liam ida 

C H ^ -^ ^ ^ -C 0NH-S02- .^ ^ - N H g  F . 178-179° y

b) 4—aminob enzol^N^- (4 ̂  —e t  i  lmere ap t  oben zoil )-r-sulf ami da

F. 185 °.

Evidentemente también se  pueden emplear en lu g a r  d el 

é te r  e t í l i c o  también o tro s é te re s  im in o -a lq u ílic o s , como 

é te r  m e t í lic o , p ro p ílio o , b u t í l ic o  e tc .

Ejemplo 12 .—

10 p a r te s  de N -(4 -n itro b e n z o lsu lfo n )-3 ^ ,4 '-d im e tilh id ro -

cinam ilam idina
CH3

CH3-  -CHg-CH^C^N-SOg-
NHg

se  c a lie n ta n  durante 2 horas a 90-100° en 100 p a r te s  de ácido

c lo rh íd r ic o  a l  15% y se  term ina tratando según e l  ejemplo 6 .

Se obtiene l a  4*-*n itroben zol-N -(3 '*4 '—d im etilh id rocin n am oil)-

su lfam id a de F . 85—86°
CH-

^ - ..^ ^ -O H g -C H g -M H -S O g -^ ^ ^ -N O g

0

E jemplo 1 3 .-

1 p arte  d eN -(4 -am in ob en zo lsu lfon )-3 ',4 *'-d im etilh id rocin -*

namilami#í<RB 
CH

CH, -  -CH2-CHg-G=N-S0^- -NH,
NH,
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se  sa p o n if ic a  bajo  a g ita c ió n  durante 4 h oras a  90—100° con

10 p a r te s  de ácido  c lo rh íd r ic o  a l  3 * 5% y se  term ina tratando

segán e l  ejmplo 5* Se obtiene l a  4-am inobenzol-N ^-(% ',4 '-

d im etilh id roo in n am oil)-su lfam id a de F . 76-78°
CH3

-CHg-CHg-C-NH-SOg- -NHg

15

Del mismo modo también se  pueden h id r o l iz a r

a) N—(4-am inobenzolsu lfon)—4*-^m etilcinnam ilam idina

C H ^-^ ^ -C M H -C -N -S O g-i^ I^ -N H g
NHg

b) N—(4—am inobenzolsulfon)—4 ^-metoxi-^ó -m etilc in n am il- 

amidina

CH^-0-^ % -C =0H -C =N -S0g-^^ -^Hg y
CĤ  NĤ

c) N -(4-am inobenzolsu lfon)—hidrocinnam ilam idina 

^ .-C H g -C H g -O .N -S O g -^ ^ -N H g

NHg

en l a s  correspon d ien tes su lfonam idas a s i l a d a s ,  a  sa b e r :

a) 4-am in oben zol-N ^-(4 '-m etilcin n am oil)-su lfam ida

20 CH^-^^CH rrCH -C-N H -SO ^-^^-N Hg F . 209-210° y

b) 4—aminobenzol-^2.**^***^^°-^-**/^  -m e tilc in n a m o ll)- sa l-  
fam ida

CH^O- -C=CH-C-NH-SO p - F ,182-184°

CĤ  O
25 o) 4-am in obenzol-4?2 ."(h id^°°jj^R sn *o3 j-)'*'Su lfam ida

.^^>-0H 2-CH 2-C0NH -S02-.^^-NH 2 F . 160-161°

Ej emplo- ,14.—

10 p a r te s  de N—(4—n itro b e n z o lsu lfo n )—ci(,—naftam id in a

F . 2 3 3 °

30
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se  c a lie n ta n  durante 4 horas^ bajo  a g ita c ió n , a 90**100° 

en 100 p a r te s  de ácido c lo rh íd r ico  concentrado y se  termina 

e l  tratam ien to  de acuerdo con e l  ejemplo 6 . Se obtiene l a  

4 - n it r o b e n z d l- n - (c t - n a f to i l) - s u lf  amida de F . 198-200°.

6 ^ C-NH-SOg- -NOg
¿

Del mismo modo se  obtiene de l a  N -benzolsulfon-/^  -n afta-  

10 m idina

15

20

25

30

-O=N-S02-^^I)>

NH,

l a  b e n z o l- N - ( ^ - n a f t o i l ) - s u l f  amida

J-OONH-SOp-^^, F . 151

E jemplo  1 5 .-

10 p a r te s  de N -(4-am inobenzolsulíon)—̂ -^-naftamidina

C=N-S02- -NHg F . 182-184'
.0se  h id ro liz an  agitando durante 4 h oras a  90—100 mediante 

ácido c lo rh íd r ico  a l  3^5% y se  term ina e l  tratam ien to  segdn 

e l  ejemplo 5* Se obtiene l a  4-am in o b en zo l-N ^ -(c í-n a fto il)-  

su lfam id a de F . 206-207°

C-NH-SOp- -NHp 

Del mismo modo se  pueden h id ro lh zar l a s  aminas s ig u ie n te s

a) N -(4 -am in o b en zo lsu lfo n )-4 '-m etil- l '-n a ftam id in a  
CH,

=N-S02- ^ , - N H
NHg



\< 3 3

10

20

25

-  14 -

en 4-aaiinobenzol-N^- ( 4 t i l - 1  * —n afto  i l ) -su lfam id a

CH,

CONHSOp-^U^-NHp F . 222°

b) N -(4^ am in ob en zo lsu lfon )-^ -n aftam id in a

^ - ? = N " S 02-< Z > -N H 2

NH,

en 4-am in o b e n z o l-N ^ -(^ -n a fto il)- su lfa m id a

^-CONH-SOg-^^-NHg F.205
c ) N-(4—aminobenzolsulfon) —1 ̂-metoxi-2^-n aftam id in a

—C =N—S 0  2** NH g
OCH^Hg

15 en 4-am inobenzol-N ^-(l^-^netoxi-2*—h a f to i l ) - su lfa m id a

CO.¡ -C  ONH-S 0 
ÓCH,

F . 230'

d )  N -  ( 4- a m i n o  b en z o 1s u l f on ) -1* -m eti1-2' -in d en ilam í dina 

OĤ

bt '
CH.

-  C =N -S0g- -NH„

NH,

-CH^
"  CONH-SO2 "  -NHg

CH,

F. 233° (desoom posicidn)

Ejemplo 1 6 .-

10 p a r te s  de N—(4-*n itrobénzolsulfon)-<^(-^furilam idina

^  ^íj-C = N-S0g - < ^ ^ - N 0g F . 196- 198°

^ NHg
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se  separan  de l a  manera a r r ib a  in d ica d a  por calentam iento 

con 100 p a r te s  de ácido c lo rh íd r ic o  a l  15% terminando t r a ­

tando l a  masa segdn e l  ejemplo 6 . Se obtiene en buen rendi­

miento l a  4-n itroben z^ .-N —( o í - f u r o i l ) - s u l f  amida de F . 208—210°

¡TjI-0 -  m - s 0 g - ^ , - N 0 g

E jemplo  17 . -

10 p a r te s  de N -(4-am inobenzolsulfon)-c% pfurilam idina

10

15

20

25

30

'J-C = N -S O p -if^ -N H , 
0^ NHg " "

F . 165-166°

se  transform an por calentam iento durante t r e s  horas con 100 

p a r te s  de ácido c lo rh íd r ic o  a l  3 ^5% y tratam ien to  f i n a l  usual 

(segdn e l  ejemplo 5 ) en l a  4-aminobenzol-N^-( - f u r o i l ) - s u l -  

fam ida de F . 188-189°

0 -  NH-SOg-^I^-NH gU
De un modo análogo se  obtiene de N -(4-am inobenzolsul- 

f  o n ) —p i i l  d ilam i d ina

^ -C -N -S O g -^ -N IIg

NHr,

l a  4-am inobenzol-^y-4nlco^ino^-^)'*'Sulfamida

^-CONH-SOg- F . 256-257°

IT E jemplo 18 .—
10 p a r te s  de N—(4—m etilb e n zo lsu lfo n )—4^—olo^benzam idina

NHg
F. 190'

se  ag itan  durante 8 horas a  90- 100°  con 100 p a r te s  de ácido 

c lo rh íd r ic o  a l  15% y se  term ina e l  tratam ien to  segdn e l 

ejemplo 6 . Se o b iia e e  l a  4-m etilb en zo l—N—( 4* —o lo rb e n z o il)—

su lfam ida
C 1 -^ ^ ^ r-C  ONH-SOg- de F . 195'
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Análogamente también se  pueden sa p o n if ic a r ,v e r b ig r a c ia

a) N—ben zo lsu lfon —3 * ,4 * —dim etilbenzam ida

C K 3 - ^ > - C = N - S ° 2 - < 0
b

b) N -(2y3y5 ,9 *-*tetram etilben zo lsu lfon )-% —n aftam id in a

-C = N -S0 ^ -
f
NH„

CĤ  CH^

CĤ  CR^

o ) N— (3 y 4-*di o l o rb en zo I s u l f  on ) —p ro p i  oni 1  ami d ina
01

CH^-CHg-C=N-S0g

NĤ

-C1 y

d) N -(3 , 4- *d ic lo rb en zo lsu lf o n )-e ste rao ilam id in a
C1

O ^ y H ^ ^ -C ^ -S O g -^ ^ -C l 

NHg

en l a s  correspon d ien tes suldonam idas a c i la d a s ,  a  sab e r : 

a) Benzol-Ef-^3  ̂y4 *#d lM etilbeA z6 il)-su lfam id a 

CH- -CONH-SOp- F.140°
OH,

20

25

b) 2 , 3 , 5  y 6 - te tra m e tilb e n z o l-N -(c t-n a fto il)- su lfa m id a
OĤ  CH^

< ^ ^ - C 0NH-S0g-<^ F. 220*

Hr

o) 3 ,4 *-d ic lorb en zo l-N -(p rop ion il)—su lfam id a
01

CH^-CHg-CONH-SOg-^^y-Cl F . 126^

d) 3 ,4 -d ic lo rb e n z o l-N -e ste a ro il- su lfa m id a

^17^35-CONH-SOg -0 1

y

30

Ejemplo 19*—

10 p a r te s  de N—( 2- n a f t a l in s u lfo n )—% ,-naftam idina 

-G=n-S0g - ^

se  a g ita n  durante 4 horas a 90-100^ oon 100 p a r te s  de ácido
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c lo rh íd r ic o  a l  15%, y se  term ina e l  tratam ien to  seg ín  e l  

ejemplo 6 . Se obtiene l a  2 - n a f t a l in - N - ( - n a f t o i l ) - s u l f a m id a  

-CONH-SOg-

De modo análogo se  obtiene de 

a) N—(1 - n a f t a l in s u l f  on)-^4^-metilbenzamidin

CH ^- ^ T ^ - C = N " S 0g -  y

NĤ

l a s  correspon d ien tes su lfonam idas a c i la d a s ,  a sa b e r : 

a) l-n a fta lin -^ < - (4 ' - 3R e tilb e n z o il)—su lfam ida

F. 196° yCH^- -CONH-SO g-

b) 2 -n a fta lin —N -(3* , 4 '-d im etilb en zo il)**su .lfam id a  
CH,

- C O N H - S O ^ - F .  210°CH,

N O T A

Hecha l a  d e scrip c ió n  del p resen te  in ven to , se  hace

co n sta r  que e s t a  s o l ic i t u d  comprende l a s  s ig u ie n te s  re iv in ­
d icac io n es de p ro p ia  y nueva invención :

1.** Procedim iento para l a  p rep aración  de ac ilsu lfo n am id as

aro m áticas, ca rac te r iz ad o  porque compuestos de l a  fórm ula

gen eral

R l -  C = N -  SOp -  Rp

R,

en l a  cu a l R^ s i g n i f i c a  un re s to  a l i f á t i c o ,  a r a l i f á t i c o ,  aro­

m ático , c i c lo a l i f á t io o  o h e te ro c íc lió o ,

Rg un re s to  arom ático su b st itu id o  o no su b s t itu id o , 

R^ un r a d ic a l  combinado mediante un átomo hetáreo  

se  tra ta n  con medios h id r o l iz a n te s .

2 .^Procedim iento p a ra  l a  preparación  de ac ilsu lfo n am id as
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La p resen te  memoria co n sta  de d iez  y ocho h o ja s  fo lia s-  

das y m ecanografiadas por una s o la  c a ra .

M adrid, e l  22 de A b ril de 1944*

J .  R. G B I  G Y A.-G.

p .a .
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