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a favor de
B. José ANDREU MIRALLES y D. Juan ANDREU MIRALLES - de naciq_
nalidad espafiocles - domiciliados en Rambla Catalufia, ndm, 66,
BARCELONA,
por:
» Procedimiento para 1a obtencién de amidas de doidos
sulfénicos »,
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Memozxria Descriptiva

La presente patente tiene por objeto un procedi.
miento para la obtencifn de amidas de 4oidos sulfdénicos, que
presenta importantes ventajas, tanto de orden téenico como

préctico, sobre los procedimientos empleados ususlmente has-
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ta ahora.

L.os procedimientos que vienen utilizdndose en la
fabricacién de amidas de £cidos sulfénicos, y mds concreta-
mente de las amidas del decido sulfanilico, se basan en el
método descrito por Gelmo en el afio 1908, para la obtencién
de derivados sulfanilamidicos. (Joummal fiir Praktische Che-
mie, 28 gerie, tomo 77, pdginas 369 a 382),

Dicho método, que proporciona excelentes resulta-
dos cuando se practica con cloruros de dcido sulfénico y el
amoniaco o aminas primarias alifdticas, ofrece especiales ine
convenientes &l aplicarlo a bases gue, por su constitueidn
quimica, son capaces de reaccionar de forma tautémera ¥ que
por ello permiten la fomacidén, como producto de la reacci&n,
de dos derivados distintos en lugat del dnico deseado,

Para remediar esta dificultad se han intentado
distintds sistemas los cuales, en general, no son aplicables
précticamente por recurrirse em ellos al empleo de detemmi-
nados disolventes gue, ademds de complicar el proceso qufe
mico, son de dificil adquisicién, por lo que encarecen ex-
cesivamente la obtencién de las citadas amidas.

El procedimiento objeto de la presente patente
soluciona estos inconvenientes y simplifica considerable-

mente el procesp de obtencidn, permitiendo alcanzar un

- rendimiento superior al de otros procedimientos conocidos,

Segfin este procedimiento se opera con una solucién
© suspensién aocuosa de la amina, sobre la que se afinde gra~
dualmente une fina suspensién acuosa de cloruro de p.acetila~
minosulfanilo, o de otro sulfocloruro gque lleve en posicién

»para” un substituyente aéilamins, nitro o halogeno, por ejem-

‘plo, el cual sea fdcilmente transformable en amino por alguno
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de los procedimientos habituales en Qufmica Orgédnica para

tal fin, como hidrolisis, reduccién, aminacién, etc.

Durante 1a reaccién debe afindirse, también gra-
duslmente, y bajo agitacifn, una solucidén acuosa de £lcali,
para que la reaccién transcurra constantemente 2 un pH pre-
viamente establecido, en el que coexisten la amina libre y
su clorhidrato, con preponderancia de la primera. &Asf se
alcanzan rendimientos muy elevados d e1 derivado sulfamfdico
de copulacién, superiores incluso & 108 que se conaiguen con
aquellos vehfculos de reaccidn més dispensiosos, y de los
que y& antes nos hemos ocupado.

La adicién gradual de dlcali en las condiciones
indicadas pexnite €l mejor aprovechamiento de 1a base amf-
nica puesta en reaccién, La descamposicién mds o menos len-
ta del 6lomro de dcido sulfdnico, que siempre tiene lugar
no siendo el medio completamente anhidro, d€ origen a pro-
ductos de caracter f£ocido que, ademds de disminuir el remii-
miento de la reaccién en el caso de que se utilizase solo la
cantidad tedrica de cloruro de dcido, fijan en forma de sa-
les una parte de la base amfnica, imposiviliténdola de reac—
cionar coxrectamente. Estos8 inconvenientes, determinantes
de una merma en el rendimiento y en la pureza del producto,
Se evitan en el procedimiento objeto de esta patente con el
empleo de un exceso de clomro de €ecido y con la adicién gra-
dusl de €lceli para mantener el pH adecuado,

La exposicidén experiﬁenta}. que se indica & conti-
nuacidn pare mejor comprensién de la naturaleza del procedi-
miento no debe considerarse limitativa en cuanto a los deta-
lles de técnica gue se refieren,

Ejemplo: En un recipiente de unos 500 litros de
capacidad, se dispone la suspensidn de 10 kg. de amino-2-tiazd
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(1-3) en 50 xg. de agna y, manteniendo una viva agitacién
de la masa mediante un mecanismo apropiado, se afiaden unos
50 kge. de cloruro de p-acetilaminobencenosulfonilo inter—
puesto finamente en agua, formando unsa papilla, y simul té-
neamente se afiade gota a gota, una disolucién concentrada
de hidréxido sédico en cantidad suficiente para mantener

en todo momento el pH del 1fguido entre 5 y 6,5, Se vé gra-
duando la velocidad de adicién de la papilla de cloruroc de
p-acetilaminobencenosulfonilo, y consiguientemente 18 de la
disolueidn de sosa, de manera que, por el calor desarrolla-
do por la reacoifn, la temperatura se mantenga entre 22 y
302. Una vez afiadida toda la papilla se continda la adi-
cifn de hidréxido sbdico, en las mismas condiciones que en
la fase anterior de adicidn del cloruro de p.acetilamino-
bencenosulfonilo, hasta que el cloruro heya reaccionado to-
telmente, sotivdndose el final de la reacocién mediante ca-
lefacoién lenta y cuidadosa,

El precipitado obtenido se recoge y lava con agua

~destilada abundante, sometiéndose a hidrélisis dcida o al-

calina para lograr la desacetilacién de la acetilsulfsmida.
El hidrolizado celiente se decclora con cerbén activo, se

filtra y neutraliza, con 1o gue precipita el_2-p-amin6#bén~
cenosulfamidotiazol. El rendimiento slcanzado es de 2,5 kge

awtSsuTzIzE i 0 T A $ ST e
Se reivindica como objeto de esta patente:

l.~ Procedimiento para la obtencidn de amidas de

doidos sulfénicos, que consiste en hacer reaccionar en medio

acuoso, la amina correspondiente con un helure de benceno agm—‘_

fonilo, substituido en posicién “para” por un grupo Qé
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fdcilmente tranasfommable por los métodos corrientes en

grupo amino, y en afindir graduslmente &l mismo tiempo una
solucién acuosa de alcall, de manera gue se mantenga cons
tantemente un pH de valor ocomprendido entre 4 y 8,
| 2.~ Procedimiento segin la reivindicacién an-
terior, caracterizado por emplear la amina en sdlucién o
en suspensifn acuosa, afiadiéndose graduslmente sobre ellas
una cantided mayor de la teorim del haluro de benceno sul-
fonilo, en foma de suspensidén acuosa muy fina,

3o~ Procedimiento segin las reivindiocaciones an-

teriores, caracterizado porque la sdlucién de aleali ae afiaw

de gota a gots durente todo el tiempo que dura la reaccién,
en cantidad suficiente para que durante este tiempo se man-
tenga un pH medio comprendido entre 5 y 6,5,

4.~ Procedimiento para la obtencidn de amidas de
doidos sulfénicos,

Esta memoria consta de ainco pdginas, escritas

por una sola cara,

BARCELONA, 4 O kiR, 1951
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