
me/

i 87055

P A T E N T E  D E  I N V E N C I O N
= :^ :^ = := = :  = = := :r :a c = = = !c := := = := = : c : = :B = := = :^ = c := ! = := & = :=

a  fa v o r  de

LUXEMÂ  SOCIETE ANONYME -  de n ac ion a lid ad  luxemburguesa -

d o m ic iliad a  en LDXEMBEROO, 

p or:

"  procedim iento para  l a  p rep aración  de una amida p a rt ie n ­

do de un c lo ru ro  de ác id o  y de mi am ino-alcohol

: oOo: =="—

M e m o r i a  D e s c r i p t i v a

La presen te  invención  se  r e f i e r e  a  un proced i­

miento p ara  l a  prep aración  de una amida partien d o  de un 

c lo ru ro  de ácido y de un am ino-alcohol.

Ya e s conocida l a  acción  de l o s  c lo ru ro s  de
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ácld. os sobre lo s  am in o-e lcoh o les. Como se  sa b e , cuando 

se tr a ta n  e s to s  r e a c t iv o s  por e l  mátodo de Schotten  Bau— 

mann, se  obtienen amidas#

Se sabe a s í  mismo que e l  1—f e n i l —2-m etilam ino— 

propanol reacc io n a  con l a s  ce to n as y especialm en te con e l 

a lc a n fo r  dando un compuesto de a d ic ió n  con p erd id a  de una 

m olécula de agua#

Según l a  p re se n te  in ven ción , se  hace re a c c io ­

nar e l  l - í e n i l - 2-m etilam in o-propanel con un su lfo c lo ru ro  

arom ático o tezpen ioo  en e l seno de un d iso lv e n te  de am­

bos reac tiv o s#

Se obtiene a s i  una amida de fórm ula:

R
/

OH N 
\

en l a  que R rep re se n ta  un r a d ic a l  s u l fe n l lo *

En e l  caso  del c lo ru ro  de c a n fo g u lfo n ilo , e s­

t a  an ida dá l a s  reacc io n e s e s p e c i f i c a s  de l a s  c e to n as, 

m ientras que l o s  compuestos de a l ic ió n  obten idos por 

reacc ió n  en tre  e l  1—fen il-2-R ietilam in o-propan ol y l a s  

ceton as no presen tan  e s t a s  re a c c io n e s . De e s t a  manera y 

según l a  invención , haciendo re acc io n a r  d in i t r e f e n i lh i-  

d rac in a  con l a  amina n -o a n fo su lfo n ilo  se  obtiene una d i -  

n itro fe n ilh id ra z c n a  que funde a  230-231 so#

Según una p a r t ic u la r id a d  de l a  invención , l a  

re acc ió n  en tre  e l  1 - f en il-2-m etilam in o-propan ol y un s u l— 

fo c lo ru ro  arom ático o te rp en ico  se  e fe c tú a  en e l  seno de 

un e te r—óxido anhidro o en e l seno de benceno, tolueno o
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x ile n o  anhidro.

En l o s  ejem plos s ig u ie n te s ,  en l o s  que se  des­

c r ib en  v a r ia s  maneras de p rep arar  l a  amida segdn l a  inven­

c ió n , pueden a p re c ia r se  o tr a s  p a r t ic u la r id a d e s  y d e t a l le s  

d e l procedim iento.

BJH€PLO 1 . -  En un balón  se  in troducen  165 par­

t e s  de 1 - fe n i l—2-m etilam ino-propanol d isu e lto  en e te r  an­

h id ro . se  añade, ag itan d o , a  e s t a  so lu c ió n  e te re a  100 p a r ­

t e s  de carbonato sód ico  seco  y lu ego  se  in troduce en e l  

balón  una so lu c ió n  satu rad a  de 252 p a r te s  de c lo ru ro  de 

c a n fo su lfo n ilo  en e t e r  se c o . Debe cu id arse  de a g i t a r  e l  

contenido d e l b alón  durante l a  in trod u cción  de l a  so lu ­

c ión  de c lo ru ro  de c a n fo su lfo n ilo .  E l producto de l a  reac­

c ión  se coagu la en masa y se  se p ara  por f i l t r a d o .  E ste  

producto se  p u r i f ic a  por ex tra cc ió n  por medio de c lo ro fo r ­

mo o de a lcoh o l e t í l i c o .  Se p r e c ip it a  añadiendo e te r  (de 

s e i s  a ocho volúmenes) a  l a  so lu c ió n . La p u r if ic a c ió n  d e l 

producto r e su lta n te  de l a  reacc ió n  del 1 -fen il-2-tn etilam in o— 

propanol y del c lo ru ro  de c a n fo su lfo n ilo  puede tambión efec­

tu arse  por r e c r i s t a l iz a c ió n  en una m ezcla de cloroform o y 

de a lcoh o l e t í l i c o .  EÍ rendimiento a lcan za  a  320 p a r t e s .

EJEMPLO 2 . -  se  in troducen  en un re c ip ie n te  apro­

piado 330 p a r te s  de 1 - f en il-2-m etilam ino-propanol d isu e lto  

en benceno anhidro , se  añade, ag itan d o  e l  contenido d e l 

b a ló n , una so lu c ió n  sa tu ra d a  de 252 p a r te s  de c lo ru ro  de 

c a n fo su lfo n ilo . co agu la  en m asa. Se p ro sigu e  l a  operación  

como en e l  ejem plo 1 .

La amida N -can fo su lf on ilo  obten ida de e s t a  ma­

n era , funde a  157-160 ac *

E s ta  amida es so lu b le  en agu a , a lco h o l m e t í l i­

co , a lcoh o l e t í l i c o ,  c loroform o, a c e ta to  de e t i lo  y ócido
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a c é t ic o  g l a c i a l .  E s poco so lu b le  en c a l ie n te  en e l ben­

ceno. Y por á ltim o , es in so lu b le  en e te r  y en e te r  de pe­

t r ó le o .

EJEMPLO 3 . -  Se hace re ac c io n a r , en medio bence- 

n ico  y en p re se n c ia  de carbonato  de sod io  anhidro , e l  1— 

f e n i l —2-m etilam ino-propanol con e l  c lo ru ro  de ben cen o-su l- 

f o n i lo .

Cuando term ina e l  desprendim iento de c a lo r  pro­

vocado por l a  reacc ió n , co agu la  en masa* E l producto se  

re d isu e lv e  en a lco h o l e t í l i c o  y se  p r e c ip it a  con e t e r .  La 

amida obtenida funde a  96-9730*

EJEMPLO 4 * -  Se hace re a c c io n a r , en medio bence- 

n ic o , en p re se n c ia  de carbon ato  de sod io  anhidro, can tid a­

des equim olecU lares de 1—f e n ü —2-m etilam ino-propanol y de 

c lo ru ro  de p - to lu e n o - su lfo n ilo . La amida formada se  se ­

p ara  por f i l t r a c ió n  y se  r e c r i s t a l i z a  en benceno. Funde 

a  115*-3.l6ao*

EJEMPLO 5 * -  8*25 p a r te s  de 1 - f  e n il  -2  -me t i  1 amino -  

propanol se  d isu elven  en 40 c . c .  de benceno se c o , se  aña­

de lentam ente a  l a  so lu c ió n  bencen ica 11*3  p a r te s  de c lo ­

ruro de n a fta le n o - b e ta - su lfo n ilo . se  term ina l a  reacción  

oalentando en baño m aria durante una h ora, se  f i l t r a  en 

c a l ie n te  y se  r e c r i s t a l i z a *  La amida obtenida funde a  

122-12330.

* ......N O T A  ; s = i S H 3 — —

Se re iv in d ic a  como ob je to  de e s t a  p a ten te :

1 . -  procedim iento p ara  l a  p rep aración  de una 

amida partien d o  de un c lo ru ro  d e  ácido  y de un am ino-al- 

co h c l, c a rac te r iz ad o  por h acer reacc io n ar e l  1 - f e n i l—2—
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m etilam ino-propanol con un su lfo c lo ru ro  arom ático o t e r — 

pánico  en e l  seno de un d iso lv e n te  de ambos r e a c t iv o s .

2 .  -  procedim iento segdn l a  re iv in d ic a c ió n  1 , ca­

ra c te r iz a d o  por que l a  reacc ió n  entre e l  1—f e n i l—2—m e tila -  

mino—propanol y e l  su lfo c lo ru ro  arom ático o terp en ico  se 

e fe c tú a  en e l  seno de un e te r-o x id o .

3 .  -  Procedim iento segdn l a  re iv in d ic a c i& i 1 ,  

c a ra c te r iz a d o  por que l a  reacc ió n  en tre  e l  1—f e n i l—2-m eti- 

lam ino-pr opanol y eL s u l f  oc loru ro  arom ático  o terp en ico  se 

e fe c tú a  en e l  seno de d iso lv e n te s  orgán icos t a le s  oomo e l  

benceno, tolueno o x i le n o .

4 .  -  Procedim iento segdn una de l a s  r e iv in d ic a ­

c ion es a n te r io r e s , c a ra c te r iz a d o  por que l a  amida obtenida 

se  p u r i f ic a  por ex tra cc ió n  por medio de un d iso lv e n te  t a l  

como e l  cloroform o o e l  a lco h o l e t í l i c o .

5 .  — Procedim iento segdn una de l a s  re iv in d ic a ­

c ion es 1 a 3 , c a ra c te r iz a d o  por que l a  amida obten ida se  

p u r i f ic a  por r e c r i s t a l iz a c ió n  en una m ezcla de cloroform o 

y a lcoh o l e t í l i c o .

6 .  -  procedim iento segdn l a s  re iv in d ic a c io n e s  

a n te r io r e s , c a ra c te r iz a d o  por que l a  mida obten ida es de 

fórm ula:

R
/

CH N 
\

en l a  que R rep resen ta  un r a d ic a l  su lfo n ic o .

7 .— Procedim iento p a ra  l a  p rep aración  de una 

amida partien d o  de un c lo ru ro  de ác id o  y de un amino-
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E sta  memoria co n sta  de s e i s  p ág in as , e s c r i t a s  

por una s o la  c a ra .

BARCELONA, 1) OfEB.1949
P .A .

*


	Bibliographic data
	Description
	Claims



