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P A T E N T E  D E  I N V E N C I O N  

a favor de
D. José  ANDRBU MIRADLES y D. Juan ANDREU MIRALLES -  de nacio^  
nalidad españoles -d o m ic i l ia d o s  en Rambla C ataluña, ndm. gg

BARCELONA,
por:

" Procedim iento para l a  ob tención  de amidas de á c id o s
su lfán d eos

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

La p resen te  p aten te t ie n e  por o b je to  un p roced ió  
m iento ^ r a  l a  obtencián  de amidas de ác id os s u lfá n ic o s , que 
p resenta  im portantes v e n ta ja s , ta n to  de orden té cn ic o  como 
p r á c t ic o , sobre l o s  procedim ientos empleados usualmente h a s-
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Loa procedim ientos que v ien en  u t il iz á n d o se  e n  la  

fa b r ic a c ió n  de amidas de á c id o s  s u lfó n ic o s , y  más con creta­
mente de l a s  amidas d e l ácid o  s u l f a n i l i c o ,  se  basan en e l  
mátodo d e s c r ito  por Gelmo en e l  año 1908 , para l a  obtención  
de derivados su lfa n ila m id ic o s . (Journal fS r  P rak tisch e Che— 
m ié, 28 se r i.e , tomo 77 , páginas 369 a 382)#

Dicho mátodo, que proporciona e x c e le n te s  r e s u lta ­
dos cuando se  p r a c tic a  con c lo ru ro s de á c id o  su lfá n io o  y  e l  
amoniaco o aminas prim arias a l i f á t i c a s ,  o frece  e s p e c ia le s  in ­
conven ien tes a l  a p lic a r lo  a b ases que, por su c o n s t itu c ió n  
quím ica, son capaces de reacc ion ar de forma tautómera y que 
por e l l o  perm iten l a  form ación , como producto de l a  rea cc ió n , 
de dos derivados d is t in t o s  en lu g a r  d e l ónieo deseado#

Para remediar e s ta  d if ic u lta d  se  han in ten tad o  
d is t in t o s  sistem a s lo s  c u a le s , en g en e ra l, no son  a p lic a b le s  
prácticam ente por recu b rirse  en e l l o s  a l  empleo de determ i­
nados d iso lv e n te s  que, además de com plicar e l  proceso quí­
m ico, son de d i f í c i l  a d q u is ic ió n , por lo  que encarecen ex­
cesivam ente la  obtención  de l a s  c ita d a s  amidas#

El procedim iento ob jeto  de l a  p resen te  p aten te  
so lu c io n a  e s to s  in con ven ien tes y s im p lif ic a  co n sid era b le­
mente e l  proceso de obten ción , perm itiendo alcanzar un 
rendim iento su p er io r  a l  de o tro s procedim ientos co n o cid o s.

Segón e s te  procedim iento se  opera con  una so lu c ió n  
o su sp en sión  acuosa de l a  amina, sobre l a  que se  añade gra­
dualmente una f in a  su sp en sión  acuosa de c lo ru ro  de p # a c e t i la -  
m in o su lfa ñ ilo , o de otro  su lfo c lo ru ro  que l l e v e  en p o s ic ió n  
"para" un su b stitu y a n te  ao ilam in o , n itr o  o halógeno, por ejem­
p lo , e l  cu ál sea fá c ilm en te  transform able en  amino por alguno
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de lo a  procedim ientos h a b itu a le s  en Química Orgánica para 
t a l  f i n ,  como h i d r ó l i s i s ,  red acción , am inación, e t c .

Durante l a  rea cc ió n  debe a S a d irse , tambión gra­
dualm ente, y bajo a g ita c ió n , una so lu c ió n  acuosa de á l c a l i ,  
para que l a  rea cc ió n  tran scu rra  constantem ente a un pH pre­
viam ente e s ta b le c id o , en e l  que c o e x is te n  la  amina l ib r e  y 
su c lo r h id r a to , con preponderancia de l a  prim era. A sí se  
alcanzan rendim ientos muy elevad os d e l  derivado sulfam í& ico  
de cop u lación , su p eriores in c lu so  a l o s  que se  con sigzen  con  
a q u e llo s  v eh ícu lo s  de reacc ión  más d isp e n s io so s , y de lo s  
que ya antes nos henos ocupado.

La a d ic ió n  gradual de á l c a l i  en l a s  con d icion es  
ind icadas perm ite e l  mejor aprovechamiento de l a  base amf- 
n ica  p u esta  en rea cc ió n . La descom posición más o menos le n ­
ta  d e l c loru ro  de ácid o  su lfó n ic o , que siem pre t ie n e  lu g a r  
no siendo e l  medio completamente anhidro, dá o r ig en  a pro­
ductos de ca rá c ter  á c id o  que, además de d ism inu ir e l  rendi­
miento de l a  reacc ión  en e l  caso de que se u t i l i z a s e  so lo  l a  
cantidad te ó r ic a  de c loru ro  de á c id o , f i j a n  en fonna de sa­
l e s  una parte de l a  base am ínica, im p o s ib ilitá n d o la  de reac­
c io n a r  correctam ente. E stos in co n v en ien tes , determ inantes 
de una merma en  e l  rendim iento y en l a  pureza d e l producto, 
se  e v ita n  en e l  procedim iento ob jeto  de e s ta  p a ten te  con  áL 
empleo de un exceso  de c loru ro  de á c id o  y con l a  a d ic ió n  gra­
dual de á l c a l i  para mantener e l  pH adecuado.

La ex p o s ic ió n  experim ental que se  in d ic a  a c o n t i­
nuación para mejor comprensión de l a  n a tu ra leza  d e l proced i­
miento no debe con sid erarse  l im it a t iv a  en cuanto a l o s  deta­
l l e s  de tá cn ica  que se  r e f ie r e n .

Ejemplo: En un r e c ip ien te  de unos 500 l i t r o s  de
capacidad, se  dispone l a  su sp en sión  de 10 k g . de amino—2-tiaz3L
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(1 -3 ) en 50 k g . de agua y , manteniendo una v iv a  a g ita c ió n  
de l a  masa mediante un mecanismo apropiado, se  añaden anos 
50 k g . de c loru ro  de p -a cetila m in o b en cen o su lfon ilo  in te r ­
puesto  finam ente en  agua, formando una p a p i l la ,  y sim u ltá ­
neamente se  añade gota  a g o ta , una d iso lu c ió n  concentrada  
de h idróxido sód ico  en cantidad s u f ic ie n te  para mantener 
en todo momento e l  pH d e l l íq u id o  en tre 5 y  6 ,5* Se vá  gra­
duando l a  ve lo c id a d  de a d ic ió n  de l a  p a p i l la  de cloruro  de 
p -a cetila m in o b en cen o su lfo n ilo , y consigu ientem ente la  de la  
d iso lu c ió n  de so sa , de manera que, por e l  ca lo r  d e sa rr o lla ­
do por la  rea cc ió n , l a  temperatura se mantenga en tre  22 y 
30s .  Una vez añadida toda l a  p a p il la  se  oontinóa l a  a d i­
c ió n  de h ld róx id o  só d ic o , en l a s  mismas con d ic ion es que en  
l a  fa s e  a n ter io r  de a d ic ió n  d e l c loru ro  de p .a ce tü a m in o — 
b en cen o su lfo n ilo , h asta  que e l  cloruro haya reaccionado to ­
ta lm en te, activán d ose e l  f i n a l  de l a  rea cc ió n  m ediante ca­
le f a c c ió n  le n ta  y cu idadosa.

El p rec ip ita d o  obtenido se  recoge y la v a  con agua 
d e s t ila d a  abundante, som etíándese a h id r ó l i s i s  ácid a  o a l ­
c a lin a  para lo g ra r  l a  d e s a c e t i la c ió n  de l a  a c e t ilsu lfa m id a .  
El h id r o lisa d o  c a l ie n t e  s e  d eco lora  oon carbón a c t iv o ,  se  
f i l t r a  y n e u tr a liz a , con  l o  que p r e c ip ita  e l  2-p-am ino-ben- 
cen o su lfa m id o tia zo l. EL rendim iento alcanzado e s  de 23,5 k g .

25 O T A  :===<

Se r e iv in d ic a  como ob jeto  de e s t a  p a ten te:
1 .— Procedim iento para l a  ob ten ción  de amidas de 

á cid o s sR Lfónicos, que c o n s is t e  en h acer reaccion ar en medio
acuoso, l a  amina corresp on d ien te oon un haiuro de benceno s a l — ̂ .

f o n i lo ,  su b stitu id o  en p o s ic ió n  "para" por un grupo que sea
30
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fácilm en te transform able por l o s  métodos c o r r ie n te s  en 
grupo amino, y en añadir gradualmente a l mismo tiempo ti un 
so lu c ió n  acuosa de a l  c a l i ,  de manera que se  mantenga cons­
tantem ente un pH de v a lo r  comprendido en tre 4 y 8 .

2 . -  Procedim iento segán l a  r e iv in d ic a c ió n  an­
t e r io r ,  ca ra cter izad o  por emplear l a  amina en so lu c ió n  o 
en su spensión  acuosa, añadiéndose gradualmente sobre e l l a  
una cantidad mayor de l a  te o r ía  d e l haluro de benceno s u l -  
f o n i lo ,  en forma de su sp en sión  acuosa muy fin a #

3 * - Procedim iento segdn l a s  r e iv in d ic a c io n e s  an­
t e r io r e s ,  ca ra cter iza d o  porque l a  so lu c ió n  de a l c a l i  ae aña­
de gota  a gota durante todo e l  tiempo que dura l a  rea cc ió n , 
en cantidad s u f ic ie n te  para que durante e s t e  tiempo se  man­
tenga un pH medio comprendido en tre 5 y 6 ,5#

4#— Procedim iento para l a  ob tención  de amidas de 
á c id o s  su lfó n ico s#

E sta  memoria con sta  de c in co  p ág in as, e s c r ita s  
por una s o la  cara#

BAReEMHA, 1 0 ĵ ,R. 1951
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