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

a f a v o r  de
MERCK & CO., INC, de n a c io n a l id a d  n o r te a m e r ic a n a ,  do m ic i­

l i a d a  en RAHWAY (New J e r s e y ,  E .U .)  126 E a s t  L in c o ln  A venue,
p o r :

"P ro c ed im ien to  p a ra  o b te n e r  com puestos de  1 ,1 - d io x id o  de 
b e n z o t i a d ia c in a " .

M e m o r i a  d e s c r i p t i v a .
E s te  in v e n to  s e  r e f i e r e  a  un p ro c e d im ie n to  nuevo 

p a ra  p r e p a r a r  com puestos de 1 ,1 - d ió x id o  de b e n z o t i a d ia c i ­
n a ,  con un s u b s t i t u t o  s u lfa m ilo  en l a  p o rc ió n  b en cen o id e  
d e l  n ú c le o .  La fó rm u la  e s t r u c t u r a l  de lo s  nuevos coinpues- 

5 t o s  p re p a ra d o s  p o r  e l  p ro c e d im ie n to  de e s te  in v e n to  s e  ex -
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pone como se  in d ic a  más a d e l a n t e ,  an l a  h o ja  de fó rm u la s  
anexa a e s t a  m em oria. Debe o b s e r v a r s e ,  s i n  em bargo, que 
en  lo s  com puesto s s in  otro  s u b s t i t u t o  que h id ró g e n o  en uno 
u  o tro  n i t r ó g e n o  d e l  n ú c le o  de b e n z o t i a d ia c in a ,  e l  e n la c e  
d o b le  e s  ta u to m é r ic o ,  e s  d e c i r ,  se  h a l l a  e n tr e  l o s  átom os 
de segunda y  t e r c e r a  p o s ic ió n ,  o e n t r e  lo s  de t e r c e r a  y 
c u a r t a .  En lo s  com puestos que t i e n e n  un s u b s t i t u t o  en e l  
átomo de n i t ró g e n o  de l a  c u a r ta  p o s ic ió n ,  hay  in s a tu r a c ió n  
e n t r e  l a s  p o s ic io n e s  segunda y t e r c e r a .  A s í ,  lo s  com pues­
to s  pueden  c o n s id e r a r s e  en  g e n e r a l  con l a  fó rm u la  de cons­
t i t u c i ó n  r e p r e s e n ta  p o r  l a  Fórm ula 1 de l a  h o ja  de fórm u­
l a s  en l a  que r e p r e s e n ta  h id ró g e n o ; un  h a ló g e n o , como 
c lo r o ,  bromo o f l ú o r ;  a l q u i l o s  l i g e r o s ,  m ejo r con uno a 
c in co  átom os ¿e c a rb o n o ; a l c o x i l o s  l i g e r o s ,  tam b ién  p r e f e ­
r i b l e s  con uno a  c in c o  átom os de carbono  en l a  p o rc ió n  a l  -  
q u í l i c a  d e l  r a d i c a l ,  o un  grupo  n i t r o ;  R^ e s  h id ró g e n o  o 
un r a d i c a l  a l q u i l o  l i g e r o ,  m e jo r , con uno a  c in c o  átom os 
de c a rb o n o ; y R^ e s  h id ró g e n o  o un r a d i c a l  m e t i lo .

E s to s  com puesto s p re p a ra d o s  p o r  e l  método o r i g i ­
n a l  de e s te  in v e n to ,  son a g e n ta s q u im io te rá p io o s  ú t i l e s ,  
p r in c ip a lm e n te  en v i r t u d  d e  su s  p ro p ie d a d e s  d i u r é t i c a s  
y /o  n a t r i u r é t i c a s .  E s to s  com puestos son  e f i c a c e s  a d m in is ­
t r a d o s  p o r  v ía  b u c a l  en form a de t a b l e t a s  o c á p s u la s  y  s i ­
m i l a r e s ,  a s i  como en in y e c c ió n ,  d i s u e l t o s  en un medio a l ­
c a l in o  d i lu id o  o en s o lu c ió n  de p o l i e t i l e n g l i c o l .

E l p ro c e d im ie n to  de e s t e  in v e n to  p a ra  p r e p a r a r  
l o s  p r e c i t a d o s  com puestos de b e n z o t ia d ia c in a  comprende la  
a c i l a c i ó n  y e l  c i e r r e  a n u la r  ( c i c l i s a c i ó n )  de un d e riv a d o  
de d i s u l f a m i l a n i l i n a  con l a  fó rm u la  g e n e r a l  de e s t r u c t u r a  
r e p r e s e n ta d a  p o r l a  Fórm ula 2 , en l a  que y R2
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lo s  s i g n i f i c a d o s  a n te s  e x p u e s to s , con u na  am ida d e l  ác id o  
fó rm ic o , p o r  e je m p lo , form am ida o d im e tr i lfo rm a m id a , o con

ta m id a , c a le n ta n d o  e n t r e  unos 150e y 2009C, después de lo  
c u a l  se  s e p a r a  e l  p ro d u c to , v e n ta jo s a m e n te  e n f r ia n d o  y d i ­
lu y en d o  con u na  c a n t id a d  a l  menos e q u iv a le n te  de agua* En 
l a  r e a c c ió n  se  em plean p o r  lo  menos e q u iv a le n te s  m o la re s  
d e l  com puesto de d i s u l f a m i l a n i l i n a  y de l a  am id a ; p e ro  en 
l a  p r á c t i c a  se  em plea un  ex ceso  Re e s t a  ú l t im a ,  p o r sus 
p ro p ie d a d e s  d i s o l v e n t e s ,  aunque puede s e r v i r  c u a lq u ie r  
o t ro  d i s o lv e n te  de l o s  c u e rp o s  r e a c c io n a n te s ,  s i  se  q u ie r e .

Una m o d if ic a c ió n  d e l  p ro c e d im ie n to  d e s c r i t o ,  que 
form a asim ism o p a r t e  de e s t e  in v e n to ,  es l a  p re p a ra c ió n  
d e l  com puesto  de d i s u l f a m i l a n i l i n a  i n  s i t u .  in tro d u c ie n d o  
g as  am oniaco seco en una s o lu c ió n  d e l  c lo r u r o  de d i s u l -  
f o n i lo  e le g id o  en  una am ida d e l á c id o  fó rm ico  o una amida 
d e l  á c id o  a c é t i c o ,  s i  se  d e se a  en  p r e s e n c ia  de un d i s o l ­
v e n te ;  r e t i r a n d o  lu eg o  e l  exceso  de am oniaco y c a le n ta n d o  
l a  m ezcla de r e a c c ió n  p a ra  c e r r a r  e l  a n i l l o .  Se n e c e s i ta n  
p o r  lo  menos c u a tro  e q u iv a le n te s  m o la re s  de am oniaco p a ra  
l a  a m o n ió l i s i s ,  au n q u e , como queda in d ic a d o ,  s u e le  em p lear­
se  un e x c e so .

La a c i l a c i ó n  se  puede e f e c tu a r  con e l  d e riv a d o  
de d i s u l f a m i l a n i l i n a ( y a  s e a  ag re g ad o  como t a l  o p rep a rad o  
in  s i t u )  y  l a  am ida e le g id a  y ,  s i  se  q u i e r e ,  un c a t a l i z a ­
d o r  á c id o  como c lo ru ro  am ónico , á c id o  s u l f ú r i c o ,  a c id o  
s u l f ó n i c o ,  y  una r e s in a  a c id a ,  como c u a lq u ie r a  de l a s  r e ­
s in a s  de p o l i s t i r e n o  su lfo n a d o  d e l  t i p o  de l a s  que expen­
den The Rohm & Haas Company con e l  nombre de IR -1 2 0 , o The 
Dow C hem ical Company con e l  nombre de Dowex 50 . P o r lo

u na  am ida d a l  a c id o  a c é t i c o ,  como a c e ta m id a  o d im e t i la c e —
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g e n e r a l ,  i n d i c i o s  d e l  c a t a l i z a d o r  á c id o  son s u f i c i e n t e s ,  
aunque puede em p lea rse  con é x i to  1% o más d e l  c a t a l i z a d o r  
p a ra  a c e l e r a r  l a  ra p id e z  de a c i l a c i ó n  d e l  d e r iv a d o  de d i -  
s u l f a m i l a n i l i n a .  E l nuevo p ro c e d im ie n to  de e s t e  in v e n to  
se  i l u s t r a ,  aunque s in  c a r á c t e r  l i m i t a t i v o ,  en lo s  s i  -  
g n ie n te s  e je m p lo s .

EJEMPLO IB . A c i la c ió n  con d im e til io rm a m id a .
Una s o lu c ió n  de 5 - c l o r o - 2 ,4 - d i s u l f a m i l a n i l i n a  

(5 ,7 2  g . ,  0 ,0 2  m ol) y  4 ,5  g .  d e  c lo ru ro  am ónico en dim e- 
t i l fo rm a m id a  (50 m i .)  se  c a l i e n t a  a unos 1S0-1902C d u ran ­
t e  una h o ra . La s o lu c ió n  se  e n f r í a  lu e g o  y se  d i lu y e  con 
agua p a r a  o b te n e r  1 ,1 - d ió x id o  de 6 - c lo r o - 7 - s u l f a m .i l—1 ,2 ,  
4 - b e n z o t i a d ia c in a ,  que s e  re c o g e , se  l a v a  con agua y  se  
d e s e c a . C r i s t a l i z a n d o  en s u l f ó n ic o  de d im e t i lo  d i l u i d o ,  
se  o b t ie n e  e l  p ro d u c to  en form a de a g u ja s  i n c o l o r a s ,  que 
fu n d en  a  347-352SC.

EJEMPLO 2S. A c i la c ió n  con fo rm am id a .__
Una s o lu c ió n  de 5 - c l o r o - 2 - ,4 - d i s u l f a m i l a n i l i n a  

(12 g ) en form am ida (50 m i) ,  se  c a l i e n t a  a  u n o s 170-180SC 
d u ra n te  una h o ra . La m ezcla  de r e a c c ió n  se  e n f r í a  luego  
y  se  d i lu y e  con ag u a , p a r a  p r e c i p i t a r  1 ,1 -d ió x id o  de 6- 
c l o r o - 7 - s u l f a m i l - l , 2 , 4 - b e n z o t ia d ia c in a .  E l p ro d u c to  s e  
s e p a ra  p o r  f i l t r a c ió n ,  s e  la v a  con agua y se  d e se c a . Des­
p u és de r e c r i s t a l i z a r  en d im e tilfo rm a m id a  d i l u i d a ,  se  ob­
t i e n e  e l  p ro d u c to  en form a de aguas i n c o l o r a s ,  cue funden  
a  3 4 2 ,5 -3 4 3 3 0 .

EJEMPLO 33 . A c i ía c ió n  con fo rm am ida.
Se in t r o d u c e  gas am oniaco se co  en una s o lu c ió n
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de c lo ru ro  de 5 - c lo r o a n i l in - 2 ,4 - d i s u l f o n i lo  (12 g .)  en 
form am ida (50 m i.)  d u ran te  una h o ra . Una m u es tra  d e l p ro ­
ducto  de re a c c ió n  se  a n a l iz a  h id ro liz a n d o  l a  formamida con 
h id ró x id o  só d ico  acuoso a l  30% y a c id if ic a n d o  p a ra  p r e c i -  

5 p i t a r  5 - c lo r o - 2 ,4 - d i s u l f a m i la n i l in a ,  que funde a  2 5 7 ,5 - 
259 ,530.

La a n te r io r  m ezcla re a c c io n a n te  se l i b e r a  d e l ex­
ceso de amoniaco ca len tan d o  l a  so lu c ió n  en v a c ío  a unos 
60SC, con a g i ta c ió n .  Cuando c e sa  e l  d esp ren d im ien to  de 

10 am oniaco, l a  so lu c ió n  se c a l i e n t a  d u ran te  una h o ra  a 170SC. 
La m ezcla de re a c o ió n  se e n f r í a  lu eg o  y se d ilu y e  con agua 
p a ra  p r e c i p i t a r  1 ,1 -d ió x id o  de 6 - c lo r o - 7 - s u l f  a m il-1 ,2 ,4 -  
b e n z o t ia d ia c in a . La v a lo ra o ió n  p o n te n o ió m é tr ic a  da 98,9%* 
de p u re z a , con un pka de 6 ,7 ,  c a r a c t e r í s t i c o  d e l p ro d u c to .

15 E l e s p e c tro  u l t r a v i o l e t a  s e ñ a la  un máximo a  225 mp, un mí­
nimo a  247 mp, un  máximo a  279 mp, y u na  in f le x ió n  a 318 ipp, 
id é n t ic o  a l  de u n a  m u es tra  de r e f e r e n c ia .

EJEMPLO 43. A c ila c ió n  con form am ida.

Se añaden 1 2 ,0  g . de 5 - c lo r o - 2 ,4 - d is u l f a m i la n i -  
20 l i n a  y 4 ,5  g . de c lo ru ro  amónico a 48 rnl. de form am ida, y 

se c a l i e n ta  todo a 1703C d u ran te  una h o ra . La m ezcla de 
re a o c ió n  se in c o rp o ra  a  5 volúmenes de agua , se c u ra  a  5ac 
d u ran te  una h o ra , se  f i l t r a ,  se  la v a  b ie n  con agua y se

NOTA: *Una m u estra  de 10 mg. re q u ie re  1 3 ,8 5  m i. de 
h id ró x id o  sá d ico  0 ,1  n  p a ra  l a  váL o ra c ió n  p o te n c io m é tr i-  
c a , f r e n te  a 1 4 ,0  m i. c a lc u la d o s .
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d e s e c a  a l  a i r e .  De e s t e  modo se  o b t ie n e  9 ,8  g .  (79% de 
lo  c a lc u la d o )  de 1 ,1 - d i - ó x id o  de 6 - c l o r o - 7 - s u l f a m i l - l , 2 ,  
4 - b e n z o t ia d ia c in a  con 9 8 ,9 ^ d e  p u r e z a ,  según  v a lo r a c io n e s  
p o te n c io m á t r ic a s .

5 EJEMPLO 53 . Valo r a c ió n  con d im e t i la c e ta m id a .
Se c a l i e n t a  a unos 1 80-19030 , d u ra n te  una h o ra ,  

u n a  m ezc la  de 5 - c l o r o - 2 ,4 - d i s u l f a m i l a n i l i n a  (0 ,0 2  m i) ,  
á c id o  s u l f ú r i c o  c o n c e n tra d o  (0 ,1  c . c . )  y  d im e ti la c e ta m id a  
(0 ,1  m o l) . La m ezcla  de r e a c c ió n  se  e n f r í a ,  s e  l e  añade 

10 a g u a , y e l  1 ,1 - d ió x id o  de 6- ? c l o r o - 7 - s u l f a m i l - l ,2 , 4 -benzo ­
t i a d i a c i n a  a s í  o b te n id o  se re c o g e , se  l a v a  con agua y se 
d e se c a . E l p ro d u c to  se  p u r i f i c a  p o r  r e c r i e t a l i z a c i ó n  en 
s u lfó x id o  de d im e t i lo  d i l u i d o .

EJEMPLO 6a . A c ilo c ió n  con a c e ta m id a .
15 Se c a l i e n t a  d u ra n te  una h o ra  a  unos 180-1909C

una m ezc la  de 5 - c l o r o - 2 - , 4 - d i s u l f a m i l a n i l i n a  (0 ,1  m ol) y 
a c e ta m id a  (0 ,2  m o l) . Luego se  e n f r i a  l a  s o lu c ió n ,  se  aña­
de ag u a , y  e l  1 ,1 - d ió x id o  de 6 - c l o r o - 7 - s u l f a m i l - l , 2 , 4 -b en ­
z o t i a d i a c i n a  a s í  form ado se  r e c o g e ,  se  la v a  con agua y se  

20 d e se c a . E l p ro d u c to  se  p u r i f i c a  p o r  c r i s t a l i z a c i ó n  en 
s u lfó x id o  de d im e t i lo  d i l u i d o .

Los a n t e r i o r e s  e jem p lo s i l u s t r a n  c o n d ic io n e s  e s ­
p e c í f i c a s  p a r a  l a s  f a s e s  de a c i l a c i ó n  y c i e r r e  a n u la r  a l  
p r e p a r a r  un d e riv a d o  p a r t i c u l a r  de b e n z o t i a d ia c in a ;  p e ro  

25 debe e n te n d e rs e  que la s  c o n d ic io n e s  de r e a c c ió n  ad m iten
m o d if ic a c io n e s  s in  a p a r t a r s e  de l a  f i n a l i d a d  de e s te  i n -

NOTA: Una m u e s tra  de 10 mg. r e q u ie r e  1 3 ,85  m i. deh id ró y id o  só d ic o  0 ,1  n p a r a  l a  v a lo r a c ió n  p o te n c io m é t r i -  c a , f r e n t e  a  1 4 , m í. c a lc u la d o s  o t e ó r i c o s .

- s - 242758
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v e n to .  Adem ás, en  c u a lq u ie r a  de l a s  r e a c c io n e s  e x p u e s ta s  
en l o s  e jem p lo s  1$ a  32 s e  pueden  em p le a r o t r o s  d e r iv a d o s  
de d i s u l f a m i l a n i l i n a ,  con l a  fó rm u la  g e n e ra l  de c o n s t i t u ­
c ió n  re p re se n ta d a  par l a  Fórm ula 2 de l a  h o ja  de fó rm u la s ,

1 2donde R y R t i e n e n  lo s  s i g n i f i c a d o s  que a n te s  s e  l e s  
a s ig n a n . P or e jem p lo :

4 -  c l o r o - 2 ,5 - d i s u l f a m i l a n i l i n a ,
5 -  b r o m o - 2 ,4 - d i s u l f a m i la n i l in a ,
5 - m e t i l - 2 , 4 - d i s u l f a m i l a n i l i n a ,
5 - m e to x i - 2 ,4 , - d i s u l f a m i l a n i l i n a ,  
5 - c l o r o - N - m e t i l - 2 ,4 - d i s u l f a n i l a n i l i n a ,  
5 - f l u o r o - 2 ,4 - d i s u l f a m i l a n i l i n a ,  
5 - n i t r o - 2 ,4 - d i s u l f a m l l a n i l i n a .
2 ,4 - d i s u l f a m i l a n i l i n a

y su s  a n á lo g o s ,  y a  s e a  a g re g a d o s  como d e r iv a d o s  de d i s u l ­
f a m i l a n i l i n a  o ya p re p a ra d o s  in  s i t u  p a r t ie n d o  d e l  c lo r u r o  
de d i s u l f o n i l o  c o r r e s p o n d ie n te ,  a f i n  de p r o d u c i r  e l  r e s ­
p e c t iv o  d e riv a d o  de 1 ,1 -d ió x id o  de b e n z o t i a d ia c in a ,  como
1 .1 -  d ió x id o  de 7 - c l o r o - 6 - s u l f a m i l - l ,2 ,4 - b e n z o t i a d i a c i n a ,  
l ,3 rd ió x id o  de 6 - b r o m o - 7 - s u l f a m i l - l ,2 ,4 - b e n z o t ia d ia c in a ,
1 .1 -  d ió x id o  de 6—m e t i l - 7 - s u l f a m i l - l , 2 ,4 - b e n z o t i a d i a c i n a ,
1 .1 -  d ió x id o  de 6—m e t o x i - 7 - s u l f a m i l - l ,2 ,4 - b e n z o t i a d i a c in a ,
1 .1 -  d ió x id o  de 6 - c l o r o - 4 - m e t i l - 7 - s u l f a m i l - l , 2 ,4 - b e n z o t i a -d i a c i n a ,
1 .1 -  d ió x id o  de 6 - f l u o r o - 7 - s u l f a m i l - l , 2 ,4 - b e n z o t i a d i a c i n a ,
1 .1 -  dúóx ido  de 6 - n i t r o - 7 - s u l f a m i l - l ,2 ,4 * b e n z o t i a d i a c i n a ,  y
1 .1 -  d ió x id o  de 7 - s u l f a m i l - l ,2 ,4 - b e n z o t i a d i a c i n a .

S u b s ti tu y e n d o  p o r lo s  p r e c e d e n te s  com puestos de 
d i s u l f a m i l - a n i l i n a  l a  5 * * c lo r o - 2 - ,4 - d i s u l f a m i la n i l in a  em­
p le a d a  en lo s  e jem p lo s  5 y  6 , se o b t ie n e n  l o s  c o r re s p o n -
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l o  j¡
-  8 - 2 4 2 7 5 8

d ie n te s  d e r iv a d o s  de 1 ,1 - d ió x id o  de 3 - m e t i l - l ,2 ,4 - b e n z o -  
t i a d i a c i n a ,  t a l e s  como
1 .1 -  d ió x id o  de 3—m e t i l - 7 - c l o r o - 6 - s u l f a m i l - l , 2 ,4 - b e n z o t i a -d ia c in a .
1 .1 -  d ió x id o  de  3 -m e ti l -6 -b ro m o -7 -s u .lf a m il-3 ,2 ,4 -b e n z o tia -d i a c in a .

5 1 , I - d ió x id o  de 3 ,6 - d i m e t i l - 7 - s u l f a m i l - l , 2 , 4 - b e n z o t i a d i a -c in a .
1 .1 -  d ió x id o  de 3 - m e t i l - 6 - m e to x i - 7 - s u l f a m i l - l ,2 ,4 - b e n z o t i a -d ia c in a *
1 -1 -d ió x id o  de 3 ,4 - d i m e t i l - 6 - c l o r o - 7 - s u l f a m i l - l , 2 ,4 - b e n -z o t i a d i a c i n a .
1 .1 -  d ió x id o  de 3 - m e t i l - 6 - f l u r o - 7 - s u l f a m i l - l ,2 , 4 - b e n z o t i a -d ia c in a .
1 .1 -  d ió x id o  de 3 - m e t i l - 6 - n i t r o - 7 - s u l f a m i l - l , 2 , 4 - b e n z o t i a -d ia c in a  y

10 l^ b d ió x id o  de 3 - m e t i l - 7 - s u l f a m i l - l , 2 - 4 - b e n z o t i a d i a c i n a .

N O T A

Se r e i v i n d i c a  como o b je to  de e s t a  p a t e n t e :
1) P ro c e d im ie n to  p a r a  o b te n e r  com puestos de

1 ,1 - d ió x id o  de b e n z o t i a d ia c in a ,  que com prende l a  r e a c c ió n  
15 de una d i s u l f a m i l a n i l i n a  con una am ida d e l  á c id o  fó rm ico

o d e l  á c id o  a c é t i c o  y en e l  c u a l  l a  d i s u l f a m i l a n i l i n a  t i e ­
ne l a  fó rm u la  e s t r u c t u r a l  r e p r e s e n ta d a  p o r l a  Fórm ula 2 
de l a  h o ja  de  fó rm u la s ;d o n d e  se  e l i g e  d e l  g rupo  i n t e ­
grado p o r  h id ró g e n o , h a ló g e n o s , a l q u i l o s  l i g e r o s ,  a l c o x i -

220 l o s  l i g e r o s  y g ru p o s n i t r o ;  y  R se  e l i g e  d e l  g rupo  form a­
do p o r h id ró g e n o  y un r a d i c a l  a lq u i lo  l i g e r o ;  m ie n tra s  
que l a  am ida t i e n e  l a  c o n s t i t u c ió n  r e p r e s e n ta d a p o r la  F ór­
m ula 3 , en l a  que d e s ig n a  h id ró g e n o  o un  r a d i c a l  a lq u i ­
lo  l i g e r o ,  e s  h id ró g e n o  o u n  r a d i c a l  a l q u i l o  l i g e r o ,  y 

25 e s  h id ró g e n o  o un  r a d i c a l  a l q u i l o  l i g e r o .
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2) P ro c e d im ie n to  p a r a  o b te n e r  com puestos de
1 ,1 - d ió x id o  de b e n z o t i a d ia c in a ,  que com prende l a  r e a c c ió n  
de una d i s u l f a m i l a n i l i n a  y  una am ida d e l  á c id o  fó rm ic o ; 
en e l  c u a l  l a  d i s u l f a m i l a n i l i n a  t i e n e  l a  fó rm u la  de e s­
t r u c t u r a  r e p r e s e n ta d a  p o r  l a  Fórm ula 2 , en l a  que se 
e l i g e  d e l  grupo in te g ra d o  p o r h id ró g e n o , h a ló g e n o s , a l -  
q u i lo s  l i g e r o s ,  a l c o x i lo s  l i g e r o s  y  g ru p o s  n i t r o ;  y
se  e l i g e  d e l  grupo que fo rm an  e l  h id ró g e n o  y un r a d i a l  
a lq u i lo  l i g e r o ;  m ie n tra s  que l a  fó rm u la  de c o n s t i tu c ió n  
de l a  am ida e s  l a  r e p r e s e n ta d a  p o r  l a  Fórm ula 4 en l a  que 

es  h id ró g e n o  y un r a d i c a l  a lq u i lo  l i g e r o ,  y R^, h id r ó ­
geno o un  r a d i c a l  a l q u i l o  l i g e r o .

3) P ro c e d im ie n to  según  l a s  r e iv in d ic a c io n e s  1 
y  2 , en e l  que se  añ ad e  un  c a t a l i z a d o r  á c id o  a  l a  m ezcla 
de r e a c c ió n .

4) P ro c e d im ie n to  según  l a s  r e iv in d ic a c io n e s  1
y  2 , en e l  que l a  b e n z o t ia d ia c in a  r e s u l t a n t e  t i e n e  l a  f ó r ­
m ula g e n e ra l  de e s t r u c t u r a  re p re s e n ta d a  par l a  Fórm ula 5 y 

1 2donde R y  R t i e n e n  l o s  s i g n i f i c a d o s  que. se  in d ic a n  an ­
t e s ,  y  R^ se  e l i g e  d e l  g rupo  in te g r a d o  por h id ró g e n o , s i  
s e  em plea una fo rm am ida, y  m e t i l o ,  s i  se  em plea una a c e -  
tam id a  en l a  r e a c c ió n .

5) P ro c e d im ie n to  según  l a s  r e iv in d ic a c io n e s  1 ,
2 y  3 , en e l  que l a  d i s u l f a m i l a n i l i n a  se  p r e p a r a  i n  s i t u  
en l a  m ezcla  de r e a c c ió n ,  in tro d u c ie n d o  g as  am oniaco seco 
en u n." s o lu c ió n  de u n  c lo ru ro  de d i s u l f o n i l o  de l a  fó rm u la  
g e n e r a l  de c o n s t i tu c ió n  r e p r e s e n ta d a  p o r  l a  Fórm ula 6 , en 
l a  que se  e l i g e  d e l  grupo in te g ra d o  p o r  n i t r ó g e n o ,  
h a ló g e n o , a lq u i l o  l i g e r o ,  a l c o x i lo  l i g e r o  y g ru p o s n i t r o ;
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y  R se  e l i g e  d e l  grupo  c o n s i s t e n t e  en  h id ró g e n o  y un r a ­
d i c a l  a l q u i l o  l i g e r o ;  y e l  d e riv a d o  de d i s u l f a m i l a n i l i n a  
a s i  form ado se  hace  r e a c c io n a r  con una am ida e le g id a  d e l  
g rupo  que com prende form am ida, d im e tilfo rm a m id a , a c e ta m i-  
da y d im e t i la c e ta m id a ,  a una te m p e ra tu ra  com prend ida e n t r e  
unos 150 y 200SC.

6) P ro c e d im ie n to  según  l a s  r e iv in d ic a c io n e s  1 a  
5 e s p e c ia lm e n te  p a r a  p r e p a r a r  1 ,1 - d ió x id o  de 6 - c lo r o - 7 -  
s u l f a m i l - l ,2 ,4 - b e n z o t i a d i a c i n a ,  en e l  c u a l  se  c a l i e n ta n  
e n t r e  unos 150 y 200BC 5 - c l o r o - 2 - , 4 - d i s u l t a m i l a n i l i n a  y
form am ida.

7) P ro c e d im ie n to  según  l a s  r e iv in d ic a c io n e s  1 
a  5 , e s p e c ia lm e n te  p a ra  p r e p a r a r  1 ,1 - d ió x id o  de 6 - c lo r o -  
7 - s u l f a m i l - l ,2 ,4 - b e n z o t i a d i a c i n a ,  en e l  c u a l  se  in t ro d u c e  
g a s  am oniaco en una s o lu c ió n  de c lo r u r o  de 5 - c l o r o a n i l i n -  
2 ,4 —d i s u l í o n i l o  en form am ida, y l a  m ezc la  de r e a c c ió n  se  
c a l i e n t a  lu eg o  e n t r e  150 y 200S0, p a ra  c e r r a r  e l  a n i l l o .

8) P ro c e d im ie n to  p a r a  o b te n e r  com puestos de l ^ r  
d ió x id o  de b e n z o t i a d ia c in a .

E s ta  m em oria c o n s ta  de d ie z  p á g in a s  e s c r i t a s  
p o r u ñ a  s o la  c a r a .

BARCELONA, 10 de Ju n io  de 1958.
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