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8e conoce el método de obtener pirimidine 6-(p-
sminobenzolsulfonamido )-2,4~-dimet{lica. Asi, por ejemplo,
8e ha puesto sj reaccibn aproximadamenté 1 mol, de pirimidina
6-amino -2, 4-dimet{lica, en presencia de agentes gue se
5, combinen con Acidos, como flcalls o bases orghnicas, por

ejemplo piridina, con aproximadamente 1 mol, de un halogenuro
benzolsulfénico que contiene en posicién "para™ un sustitu-
yente susceptible de ser treansformado en un grupo esmino,
Dicho sustituyente se ha transformado despubs, dentro de la

10. benzolsulfonamida obtenida, en un grupo amino. Pero, al
trebajar segun este método, se obtiee la pewaminobenzolsulfon-

amida desesda ten soloc en estado impuro y con muy mal
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rendimiento.

Ahora bien, hemos descublerto que se puede obtener
pirimidins 6-(p-aminobenzolsulfonamido)~2,4-dimetilica con
muy buen rendimiento si se ponen en reaccién por lo menos 2 mol,
de pirimidina 6-am1no-2,4-d1ﬁetilica con 1 mol., de un
halogenure benzolsulfénico que muestra en posicidén "para" un
sustituyente susceptible de ser transformedo en un grupo
amino y si se trensforme dicho sustituyente , en posicién
”para“ del nficleo benzélico, en un grupo amino.

Pueden emplearse como halogenuros benzolsulfénicos
pare le reaccidn por@jemplo clorurocs benzolsulfénicos gue
contienen en posicién "pera®™ un grupo escilamino, como por
e jemplo acetilamino, un grupo nitro o azZo, o bien un
ftomo de halbgeno.

Se efectia la reaccibn ventajosamente en presencia
de un dlsolvente, respectivemente diluyente orgénico, como
por ejemplo dioxano o piridina.

En la benzolsulfonamida obtenida durente ls
reacclén se realiza de un modo usual.ia rormac16ﬁ del grupo
emino, en poslcidn "péra" deﬂnﬁcleo benzblico, Asi se
saponiflca un grupo ecilamino,se reduce un grupo nitro o
azo y se sustituye un dtomo ds haldgeno, mediante tratemlento
con amonlaco,por un grupo smino.

BJEMPLO 1,

‘ Se suspenden 246 partes de pirimidina Geamino-2,4-
dimetilica en 1000 partes de dloxano seco, se calienta a
95=-1002 C y se agregan 225 partes de cloruro p=nitrobenzol- !
sulfénico en porciones, Despubs de la adiclén se cesliente
todavia durante 24 horas , asgitando, sSobre el bafio Maria
hirviendo. Se separa de la mezcla de reaccién por aspirscién

el hidrocloruro de pirimidina 6-amino-2,4-dimet{lica que
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de ha precipitsdo. S3e evapora por completo el filtradé en el
vac{o y se disuelve el residuo en caliente, en 600 partes

de lejia de sosa chustica 2 veces normal. Se separa por
filtracién reduc ides csntidades de impurezas, se neutraliza,
sgitando con Acido clorhidrico y se obtiene de sste modo

la pirimidina 6«(p-nitrobenzolsulfonamido)-2,4-dimetilica en
forma cristalina y con uﬁrendimiento del 70-80% ; - punto de
fusibn s 188-1892 ¢ (en alecohol diluido).

Se acidulan Zo'partes de hierro finamente
pulverizado en 10 partes de é.cido clorhidrico y se s regan
400 partes de alcohol al 50%. A esta mezcla de reaccién
se adicionan 31 partes de pirimidina 6-(p-nitrobenzol-
sulfonamido)-2,4-dimet{lica y se hierve durante 4 horas
al reflujo; se separa el alcohol por destilaciém , se
agregan 20 partes de lejis de sosa céustica 10 veces normal,
se calienta brevemente y se filtra, Del filtrado se separa.
con 4cido clorhidrico la pirimidina 6-(p-sminobenzolsulfonami-
do)=2,4~-dimetilice en forma cristelina. El rendimiento ascien-
de & 85-90%., Se recristaliza en alcohol diluido o en mucha
egua. Punto de fusién a 236°5 - 2372 C,

EJEMPLO 2,

246 pertes de plrimidins 6-amino~2,4«dimetilica
se pulverizan finemente y se sus penden en 400 partes de
piridina seca y pursa. Ahora Qe introducen aglitando, muy
lentamente 235 partes de cloruro peacetilaminobenzolsulfénico,
8 50-552 C,,siguiendo aun agitando durante 2-3 horas a esta

temperature, después de haber completado la adicién y luego

se callenta lentamente a 952 C, Al cabo de 2 horas se eliminen

en el vecio unas 260 partes de piridina. Al residuo se

sgregan todavia en caliente 1000 partes de 88ua."de-mucha



temperatura. Des mués de dejar reposer durante varias horas
75. a la temperatura del smbiente, se separs por aspiracién y se

lava con agua. El pan del filtrado,sun hfimedo, se callenta

durante 1 hora al reflujo con 500 partes de lejie de sosa

chustica 5 veces normal. Después de enfriar se filtra

se precipite del filtrado, mediante neutralizacién con écido
80. clorhidrico, la pirimidina 6-(p-aminobenzolsulfonamido)=2, 4=
dimetilica en forma crist@lina. Rendimiendo 65-70%.
Punto de fusién 2 2382 C. (en alcohol diluido).
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Descrita suficientemente la naturaleza del
85. Invento,asi como la menera de realizarlo en la préctica,
debe hacerse constar que las disposiclones anteriormente
indicadas son susceptibles de modificac iones de detélle,
en cuanto no altere su principic fundamental. Tanbien se
hace constar que dicho invento corresponde a2 una patente
90, presentade en Sulza con fecha 4 de Noviembre de 1943
acogilendose,por lo tando & los beneficios que conceden
los Convenie Internacionales en vigor Yy sl endo 1o que
constlituye la esencia del referido‘invento Y por lo gue
8e sollclita patente de invenciédn,por veinte afios en
95. Espafia: "PPocedimiento para la obtencién de pirimidina
6-(p-aminobenzolsulfomanido )-2, 4~dimet{1ica™; carscterizéndose
por lo siguilente:
12 ,. Procedimlento para la obtencién de pirimidina
6-(p-aminobeﬁzolsulronamido)-2,4-dimet111ca, caracterizfndose
100. porque Se ponen en reaceéién por lo menos 2 mol. de pirimidina
6-amino-2,4~dimet{lica con 1 mol, de un halogenuro benzole
sulfénico que muestra en posicién "para®™ un sustituyente

susceptible de ser transformado en un grupo amino, y si se
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trensforme dicho sustituyente en posicidén "para® %S)l
nficleo benzdlicor en un grupo amino.

29;- Proced imiento segun reivindicacidn 18,
caracterizsdo porque se ponen en resccibén por lo menos 2
moleculas de pirimidina 6-amino-2,4-dimetilica con 1 mol.
de cloruro p-nitrobenzolsulfénico, transformendo el
grupo nitro, medisnte tratamiento con sgentes reductores,
en el grupo amino.

"Procedimiento para la obtencién de pirimidins
6~(p-aminobenzolsulfonamido }=2,4-~dimetilica"; tal y como
queda substaenclalmente descrito en la presente memoria, %
que consta de cinco hojas escritas por una sola cara,

Madrid, 26 de junio de 1944.

GESELLSHCFT FUR CHEMISCHE INDUSTRIE IN BASEL.
(SOCIEDAD PARA LA INDUSTRIA GUIMICA BN BASILEA)

Por Poder de J. GOMEZ ACEBO i
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