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» Procedimiento para la obtencidén del #ocido sulfénilico partien—
do de los 1fquidos residuales de la fabricacidn del clorxuro del
écido acetilsulfanilico »
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Memorias Descriptivea

En la sfntesis de numerosos o'ompuestos salfamidicos
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interviene el cloruro del 4cido acetilsulfanilico, para cuya
preparacidn pueden seguirse varios métodos basados todoa ellos
en la reaccién de los derivados acilados de la anilina con el
dcido clorosulfonico, o bien, en la reaccién del deido sulfeni-

lico con agentes clorurantes como el tri y el pentacloruro de

A fosforo o el cloruro de tionilo., Industrialmente este segundo

método no resulta préctico, debido a la dificultad de adquisi~
cién de los agentes gue intervienen en la reaccidn y al elevado
precio de los miamos, por 10 que generalmente se obtiene el clo-~
ruro del #£cido acetilsulfanilico mediante el primer método, em-
Pleendo la acetanilide como derivado acilado méds sencillo de la
anilina,

En primer lugar dehe indicarse que el uso del #ecido
clorosulfonico, podemp agente de mintesis, no permite prescindir
de la acilacién del grupo amino de la nilina, ya que la experien-

- cila ha demostrado que el cloruro del doido acetilsulfanilico no

puede obtenerse directamente de la anilina por reaccién con el
fcido clorosulfénico. Si se calienta anilina durante 2 horas &
150-1602 con 4cide clorosulfénico, en presencia de cloruro sédi-
co, se obtiene el tricloruro del 4cido trisulfénico:
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impurificado por una pequefia cantidad de un producto de oxidacidén
de la anilina, y si la reaccién ge efectda en ansencia de cloruro

sédico, se obtiene el fcido trimulfénico:
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HSOB- -SO3H

éOSH

en lugar de su cloruro. Segitn este método, aungue se modifiquen
las coﬁdiciones de ia reaccién, no es posible obterer sulfoclo-
ruros més bajos. |

La reaccidn de la acetanilida con el 4cido elorosul-
f£énico, que como se ha dicho es el método empleado en l1& précti-
ca industrial pafa obtener el clorurc del £cido acetilsulfanilie ?
co, tiene lugar con un gran desprendimiento de calor, siendo ne-
cesario enfriar convenientemente, ya gue de lo contrario si lé
temperatura ge eleva por encim& de los 90%2 el cloruro de acetile :
sulfanilo ya fommado reacoiona con la acetanilida form#&ndoge una

gran proporcidn de 4-4’-diacetilaminofenilsulfona:

cH3-eo-mH-<>. -soz~<:>-m-eo-ca3

Pars evitar la formacién de esta sulfona conviene, por lo tanto,
que la temperatura no pase, en general, de los 70¢,

Sin embargo, aungue se evite esta elevacidén de la tem-
pergtura enfriando convenientemente, el rendimiento de la reac-
cidn no es en ningén caso superior al 70-80% del rendimiento ted-
rico, ya que la sulfonacidn de 1la acetanilida transformma &ste
en foido acetilsulfanilico, el cual, no se transforme totelmente
en el sulfocloruroc, guedando una parte de dicho 4cido sin acabar

de .$transformar,

El producto de la sulfonacién se vierte sobre una meze
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cla de agus y hielo, y en egta operacidh precipite el sulfoclo-
ruro, quedando el #écido acetilsulfanilico no trangformado, di-
guelto en el agua en la que es muy soluble,

Siendo, como se ha dicho, bastante grande la propor-
cidn de fcido acetilsulfanilico gue no llega a transformarse en
sulfocloruro, reviste gran importancia econdmica el aprovecha-—
miento industrial del mismo.

La presente patente tiene por objeto un procedimiento
para obtener decido suifanilico partiendo del 4cido acetilsulfa-
nilico presente en las aguas residuales de la obtencidén del clow
ruro de acetilsulfanilo, que permmite recuperar, en forma de dci-
do sulfanflico, le parte de anilina que no.ha sido trangformada
en sulfoclururo,

Se ha comprobado gue si las aguas residuales de la ob-
tencidn del cloxuxo del £cido scetilsulfénilico se dejan durante
muchos dfas en reposo, con el tiempo vén apsreciendo cristales
de écido sulfanilico producidd por la transformscidn §ue, por una
lenta hidrolisis en medio deidc, v€ experimentando el dcido ace-
tilsulfarilico contenido en dichas aguas regidualese

El procedimiento objeto de egta patente permite acele-
rar considerablemente esta hidrolisis, de manera que en luger de
requerir varios dias se efectda en unas pocas horas, haciendo po-
sible por lo tanto ohtener un provecho industriale.

Segin egte procedimiento, las aguss residuales de la
obtencidn del cloruro de acetilsulfanilo se someten a una ebu-
llicién, que se prolonga durante unas 2 o 3 horas, mediante la
cual se consigue la hidrolisis completa del 4cido acetilsulfani-
lico que se transforma en 4cido sulfanilicos |

- Como se ha dicho, esta hidrolisis tiene lugar en me-
dio deido, pero como que las aguas residuales de que se mrte son

y&8 suficientemente 4cidas, se consigue une hidrolisis completa sin
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necesidad de mcidular. Por otra parte, el £cido smlfanilico
formado puede separarse‘fécilmente y de manera casl completa
gracias & su escasa solubilidad tanto en el agua como en losg
Bcidose

En el siguiente ejemplo se describe més detallada-
mente la foxma de operar,

EJEMPLO: Sobre 290 kg de dcido clorosulfonico con-
tenidos en una caldera de hierro provista de asgitador mecdnico
¥y de un bafio de refrigeracidn, se dejan caer 67?5 kg. de ace-
tanilida, agitando constantemente y cuidando de que la tempera-—
tura no exceda de 802, Después de gfiadida toda la acetanilida
se continua agitando mlentras se enfria la masa hasta la tempe-
ratura amblente., E1l producto de la reaccidn se vierte luego
gobre una mezcla de agua y hielo en cantidad suficiente para
que la temperatura se mantenga slempre por debajo de los 102,
Precipitan entonces unos 90 kg. de cloruro del £cido acetilsule
fanilico que se recoge en hidroextractores. Las agunas dcidas
residuales gue filtran, se calientsn a ebullicién en una cal-
dera provista de un revestimiento resistente & los fcidos, duran-
te unas 2 horas. Terminada la ebullicibn se dejan enfriar estes
aguas, precipitendo entonces el dcido sulfanilico, en propor=-
cidn de unos 9?10 kg. gue puede recogerse por filtracidn.

Se reivindice como objeto de esta patente:

l.~ Procedimiento para la obtencidém del decido sulfa-
nilico partiendo de los 1fguidos residuales de la fabricacién
del cloruro del decido acetilsulfanilico, caracterizado por trans-
formar el d4cido acetilsulfanilico presente en las aguas residua-

les de dicha fabricacidén, por hidrolisis rdpida en medio 4cido,
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hirviendo las aguas residuales durante 2-3% horas en una caldera
provista de revestimiento antidcido, y separar luego el fecido
sulfanicilico formado, ‘

‘ 2.~ Procedimiento para la obtencifn del 4cido sulfa-
nilico segfin la reivindicacidén anterior, caracterizado por gue
el medio £cido necesario para que se efectfe la hidrolisis, se
obtiene aprovechando la propia 4cidez de las aguas residuales,

3.~ Procedimiento para la obtencién del 4cido sulfa-
nilico segfn las reivindicaciones anteriores, caracterizado pox
que €l dcido sulfanilico formado se separa enfriando las aguss
pars que precipite por su escasa solubilidad tanto en el agua
como en los doidos,

4o~ Procedimiento para la obtencidn del £cido sulfa-
nilico partiendo de los lfguidos residuales de 1la fabricaciénm del
cloruro del 4ecido acetilsulfenilico,

Ista memoria consta de seis réginas, escritas por

ung solg cara.
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