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PATENTE DE INVEXNCION
- _ e
a favor de
LUXEMA, SOCIETE ANONYME ~ de nacionelidad luxemburgueea -
domiciliada en LUXEMBURGO,
por:
» procedimiento para la preparacién de wna emida partien~
do de un clorwro de 4cido y de un amino-sloohol »,
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Memoxia Descriptivas

La presente invencidén se refiere a wn procedi-
miento para la preparacidén de una emids partiendo de un
cloruro de 4cido y de un amino-alcohol,

Ya es conocida la accidn de los cloruros de
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4oidos sobre los amino-elcoholes. Como se sabe, cuando
se tratan estos reactivos por el método de Schotten Ba-
menn, se obtlenen amidas.

Se sabe asf{ mismo que el l-fenil—2-metil amino-
propanol reacciona con las cebtonas y especialmente con el
glcanfor dando un compuesto de adicidén con pérdida de una
molecula de agua.

Segin la presente invencidén, se hace reaccio-
nar el l-fenil-2-metilamino~propancl con un sulfocloruro
aromftico 0 texrpenico en el seno de un disolvente de am-
bos reactivos,

se obtiene as{ una amida de férmula;
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en la gque R representa un radical sulfonilo,

En el caso del cloruro de canfosulfonilo, es-
ta amida d4 las reacciones espec{ficas de las cetonas,
mientras que los compuestos de adicién obtenidos por
reacolén entre el l~fenil-2-metilamino-propanol y las
cetonas no presenten estas reacciones. De esta manera y
segfin 1a invencidn, haciendo reaccionar dinitrofenilhi-
dracina con la amina N-~canfosulfonilo ge obtiene unag di~
nitrofenilhidrazona que funde a 230-23120,

segén una particularided de la 1nvenc16n,‘la
reaccidén entre el l-fenil-2.metilamino~-propancl y un sule
focloruro aromftico o terpenico se efectua en el seno de

un eter~6xido anhidro o en el semno de benceno, tolueno o
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xileno anhidro,

En los ejemplos sigulentes, en los que se deg-
criben varias maneras de preparar la amida segfin la inven-
cién, pueden épreciarse otras perticularidades y detalles
del procedimiento.

EJEMPLO l.~ En un balén se introducen 165 par—
tes de l~fenil-2-metilamino-propanocl disuelto en eter an~
hidro. ge afiade, agitandio, a esta solucién eterea 100 par-
tes de carbonsto sfdico seco y 1uegd se introduce en el
balén una solucién saturada de 252 partes de cloruro de
canfogulfonilo en eter geco, Debe culdarse de agitar el
contenido del baldn durante la introduccién de la solu~
cién de cloruro de canfosulfonilo. El producto de la reac—
olén se coagula on masa y se separa por filtrado. Este
producto ge purifica por extraccién por medio de clorofor-—
mo o de alcohol etilico. Se precipita afiadiendo eter (de
seis a ocho volumenes) a la solucién. La purificacién del
producto resultante de la reaceidén del l-fenil—2-metilamino-
propanol y del cloruro de canfosulfonilo puede también efec—
tuarse por recristalizacidén en una mezcla de cloxroformo y
de dlcohol etflico, E1 rendimiento alcwnza a 320 partes.

EJEMPLO 2am e introducen en un recipiente apro-
piado 330 partes de l-fenil—2-metilamino-propanocl disuelto
en benceno anhidro, ge aflade, ggitando el conienido del
balén, una solucidn saturade de 252 partes de cloruro de
canfogulfonilo, Coagula en masa. Se prosigue la operacién
como en el ejemplo 1. _

La amidg N~canfosulfonilo obtenida de esta ma=—
nera, funde a 157-160¢2C.

- Esta amida es soluble en agua, alcohol metili-

6o, alcohdl etflico, cloroformo, acetato de etilo y decido
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acetico glaciale. Es poco soluble en caliente en ¢l ben-
cenoe. Y por Wltimo, es insgoluble en eter y en eter de pe-
troleo,

BEJEMPLO 3.~ Se hace reaccionar, en medio bence~
nico y en presencia de carbonato de godio anhidro, el l-
fenil~2-metilamino-propanol con el cloruro de benceno-siul-
fonilo, |

cuandé temina el desprendimiento de calor pro-
vocado por la reaccidn, coagula en masae KL producto se
redisuelve en alcohol etflico y se precipita con eter. La
amids obtenida funde & 96=97¢C.

EJEMPLO 4.~ 3¢ hace reaccionar, en medio bence-
nico, en presencia de carbonato de sodio eanhidro, cantida-

des equimoleculares de l-fenil-2-metilamino-propanol y de

cloruro de p~tolueno~suifonilo. La amida formada ge se-

para por filtracién y me recristelizg en benceno. Funde
& 115-1162¢C.

EJEMPLOC 5o~ 8’25 parteg de l=fenil~2-metilamino-
propanol se disuelfen en 40 c.c, de benceno geco. Se afig~
de lentzmente a la solucifn bencenica 11’3 partes de clo=-
ruro de naftaleno-beta-sulfonilo. Se termina la reaccidn
oalentando en bafio marie durante una hora. 35e filtra en
caliente y se recristaliza. ILa amida obtenida funde g
122-12320,
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Se reivindica como objeto de esta patenmte:
l.~ Procedimiento para la preparacién de ung
amida partiendo de un cloruro de 4cido y de un gnino-gl—

cohol, caracterizado por hacer reaccionar el l-fenile2w
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metilamino-propanol con un sulfocloruro aromético o ter-~
Penico en el seno de un digolvente de ambog reactivosg,

2.~ Procedimiento gegin la reivindicacién 1, ca~
racterizado por que la reaccién entre el l=fenil-2-metila~
mino~propanol y el sulfocloruro aromftico o terpenico se
efectua en el seno de un eter-oxido.

5 e~ Procedimiento segin la reivindicacién 1,
caracterizado por que la reaccifén entre el l-—fenil«2-meti-
lamino~propanol y el sulfocloruro aromdtico o terpenico se
efectua en el seno de disolventes orgédnicos tales como el
benceno, tolueno o xileno.

4.« Procedimiento segin una de las reivindioca=-
clones anteriores, caracterizado por éue la anida obtenida
ge purifica por extraccidédn por medio de un disoclvente tal
como el cloroformo o el alcohol etfiico.

5e= Procedimiento segin una de las reivindica-
ciones 1 a 3, caracterizado por gue la amida obtenida =e
purifica por recristalizacién en una mezcla de cloroformo
¥y alcohol etflico.

6e— Procedimiento segtn las reivindicaciones
anteriores, caracterizado por gue la mida obtenida es de

férmulea:
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en la gque R representa un radical sgulfonico,

7e=~ Procedimiento para la preparacién de una

amida partiendo de un cloruroc de 4cido y de un amino-



alcohol.
Esta memoria consta de seis pdginas, escritas
por une sola cara.
BARCELONA, 4 O FEB. 1948
Peds
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