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P A T E N T E  D E  I N V E N C I O N  
a  fav o r de:

EARBWERKE HOEGHST ÁK2IEN GE8ELLSCHAFÍD, vorm als M e ie te r Lucius & 

B runing, de n a c io n a lid a d  alem ana, r e s id e n te  en F ra n k fu r t  (M)- 

Hoechst (R epdu lica  F e d e ra l Alemana), p o r:

"PBQCEBIMIENIO PARA LA ELABORACION DE SULFCNILUBLAS" •

Memoria d e s c r ip t iv a

P a ra  l a  p re p a ra c ió n  de s u l f o n i lu r e a e ,  p a r t  ieu la rm en te  de 

b e n c e n o su lfo n ilu re a s , se  conocen d iv e rs o s  p ro ce d im ie n to s . A sí p o r 

ejem plo puede re a c c io n a rs e  beneeaosu lfam ida  con a l q u i l -  o f e n i l -  

ls o c ia n a to s ,  p a r tie n d o  p re fe ren te m e n te  de l a s  s a le s  só d ic a s  de l a s  

5 amidas s u lfó n io a s  (com parar p a te n te  f r a n c e s a  993*465)* En l a s  Che­

m ica l Reviews 50 (1952), tomo IV, p ág inas 1 y s ig u ie n te s ,  se  d es­

c rib e n  v a r io s  o tro s  m étodos. E sto s  p ro ced im ien to s  conocidos en e s ­

to s  ú ltim o s  tiem pos han s id o  aprovechados p a ra  l a  p rep a rao ió n  de 

s u lfo n i lu re a e  a c t iv a s  p a ra  r e d u c ir  e l  con ten ido  de azúcar en l a

5.675

10 sa n g re ,
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Se h a  d e sc u b ie r to  aho ra  un p roced im ien to  nuevo, técn icam en te  

v e n ta jo so  y , f r e n te  a l  e s ta d o  a c tu a l  ce l a  t é c n ic a ,  de re s u l ta d o s  

so rp re n d en te s  p a ra  l a  ¿ treparacida  de s u l f o n i lu r e a s  de l a  fórm ula 

g e n e ra l R -  S02 -  I?H -  00 -  NH -  B , s ien d o  R un r e s to  de f e n i lo  

o n a f t i l o ,  even tualraen te  una o v a r ia s  veces s u b s t i tu id o  p o r g ru ­

pos a lq u i lo  o a lc o x i o átomos de ha lógeno , un r e s to  de d i f e n i lo ,  

f e n o x if e n i lo ,  f e n i l a lq u i lo  o te t r a h id r o n a í ta le n o  o un r e s to  a l i f á -  

t i c o  o c i c l o a l i f á t i c o  o c i c lo & l i f á t io o - a l i f á t i c o  m ix to , con h a s ta  

12  átomos de carbono y es un r e s to  sa tu ra d o  o n o -sa tu ra d o  de 

a lq u i lo ,  c ic lo a lq u i lo ,  c ic lo a lq u i l a lq u i lo ,  f e n i l a l q u i lo  o f e n i l ,  

pudiendo e l  r e s to  a l i f á t i c o  e s t a r  tam bién in te rru m p id o  p o r oxígeno. 

En dioho nuevo p roced im ien to  se hacen re a c c io n a r  s a le s  a lc a l in a s  

de hslogeaam idas de ác id o  s u l íó n ic o , en tran d o  en c o n s id e ra c ió n  como

halógenos p re fe r ib le m e n te  e l  c lo ro  y e l  bromo, con formamidas de

l a  fórm ula  H -  CO -  NH -  R^, ten ien d o  R^ e l  s ig n i f ic a d o  in d ic ad o .

E l p ro ced im ien to  de acuerdo con l a  invenc ión  t ie n e  lu g a r ,  po r 

ejem plo , en e l  caso  de u t i l i z a r s e  como m a te r ia  prim a i s o b u t i l f o r -

m anida y N -  (4-m e t i l -b e n c e n o s u lfo n il ) -  c lo ram ida  de so d io , se ­

gún l a  s ig u ie n te  ecuación  r e a c t iv a :

/ CH3
♦H-CO-NH-CH -OH^2 \

CE.

* H 0 -
3

^ > -S O  -NH-CG-NH-CH -CE /  2 2

/ CH3
♦NaCl

l a  fó rm ula  esquem ática  se ñ a la  no solam ente l a  p re p a ra c ió n  

de l a  N -(4-m e til-b e n c 9n o s u lfo n i l) -N , - i s o b u t i l - ú r e a  s in o  que demuej» 

t r a  tam bién en g e n e ra l e l  t r a n s c u rs o  de l a  re a c o ió n  m u l t i l a t e r a l .
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Haciendo a b s tra c c ió n  d e l so rp re n d en te  t r a n s c u rs o  de l a  re a c ­

c ió n , una v e n ta ja  e s p e c ia l  d e l p ro ced im ien to  de l a  p re se n te  in ­

vención  r e s id e  en que l a s  m a te r ia s  prim as n e c e s a r ia s  son fác ilm en  

t e  a s e q u ib le s .  Por e jem plo , l a s  s a le s  só d ic a s  de s u l fo n i l- c lo r a m i  

das pueden o b ten e rse  de su lfam id as  p o r tra n s fo rm a c ió n  con c lo ru ro  

de c a l  en medio acuoso y p r e c ip i ta c ió n  con s a l  común, según e l  

p roced im ien to  reseñado  en l a  p a te n te  alem ana 390 .658 . Se o b tie  

nen  por ejem plo com binaciones a lc a l in a s  de su lfo n il-b ro m am id a .

P ara  e l l o ,  l a s  c o rre sp o n d ie n te s  su lfam id as  se  in tro d u c e n  en forma 

de sus s a le s  a lc a l in a s  en so lu c ió n  acuosa  en una so lu c ió n  acuosa 

de hipotorom ito, c i r c u n s ta n c ia s  en l a s  o u a le s  e l  agregado de poca 

c an tid a d  de soda c á u s t ic a  co n cen trad a  provoca, en caso dado, l a  

c r i s t a l i z a c ió n ,  p o r e jem plo , de l a  s a l  só d ic a  de l a  su lfo n ilb ro m a — 

m ida, o p e rm ite  c o m p le ta r la . Los p ro d u c to s  orudos a s í  o b te n id o s , 

después de f i l t r a d o s  p o r succión  y secados a  te m p e ra tu ra  am biente, 

p o r ejem plo sobre a r c i l l a ,  pueden u t i l i z a r s e  d irec ta m en te  como 

m a te r ia s  pjrimas p a ra  l a  tran sfo rm a c ió n  s u b s ig u ie n te .  Las formami- 

das a p lic a d a s  de acuerdo con l a  invención  pueden o b ten e rse  de , 

m anera s e n c i l l a  y con e x c e le n te  re n d im ie n to , c a len tan d o  é s te r e s  

de ác ido  fó rm ico , por ejem plo m e t i l é s t e r  de ác id o  fó rm ico , con 

aminas p r im a r ia s  a l i f á t i c a s ,  c i c l o a l i f á t i c a s ,  a ro m á tic as  y aromá- 

t i c o - a l i f á t i c a s ,  o de t a l e s  aminas y óxido de carbono . R epresen tan  

compuestos de cómoda m an ipu lac ión .

En e l  p roced im ien to  de acuerdo con e l  p re s e n te  in v en to  se 

opera  a  tem p era tu ra s  moderadamente e le v a d a s , p re fe r ib le m e n te  a  

tem p era tu ra  de baño de va¿>or. S in  embargo, pueden tam bién  a p l i ­

c a rse  tem p e ra tu ra s  a lgo  más a l t a s  o más b a ja s .  En p a r t i c u l a r  en­

t r a n  en c o n s id e ra c ió n  tem p era tu ra s  e n tr e  90 y 130a C. La d u ra -
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oión d e l calentam iento e s  en general de aproximadamente una hora» 

s i  h ien  la s  transform aciones pueden también cum plirse con una 

reacción  durante 15 a 120 m inutos, l a  reacción  transcurre en 

forma particu larm ente ven ta josa  cuando a l a  m ezcla de lo s  compo­

n entes de reacción  se añaden s a le s ,  por ejemplo cloruro de sod io , 

carbonato de p o ta s io  o , particu larm en te, bicarbonato de sod io  y 

oarbonato de sod io . También e l  agregado de cloruro de ca l se  ha 

comprobado que es favorab le . La cantidad de la s  s a le s  agregadas 

puede se r  de h a sta  2 moles tratándose de lo t e s  m olares. En lugar  

de sa le s  a lc a lin a s  pueden agregarse a lo s  componentes de reacoión  

también aminas t e r c ia r ia s ,  por ejem plo, tr ib u tila m in a . Las s a le s  

de su lfon il-h a lógen o-am id a  u t i l iz a d a s  se  ap lican  ventajosam ente  

en forma de sus c r is ta l iz a d o s  acuosos, o en estado a lgo  húmedo. 

Bajo la s  cond icion es ind icadas (d ilu c ió n  con s a le s ,  contenido de 

agua, temperatura de reacción  relativam ente baja) no e s  de temer 

una d eflagración  de e s ta  combinación.

Como componentes de reacción  para e l  procedim iento de acuer­

do con la  invención , entran en consid eración: s a le s  a lc a lin a s  de 

halogenamida, en p a r tic u la r  de so d io , de ác id os su lfó n ic o s  aliféU* 

t ic o s  y c i c lo a l i f á t i c o s ,  como por ejemplo l a  cloram id a-sód ica  de 

ácido h ep tan su lfón ico , l a  bromamida-sódica de ácido h ep tan su lfón i 

co la  c loram ida-sód ica  de ácido o ic lo h ex a n su lfó n ico , l a  bromamida 

sód ica  de ácido o ic lo h ex a n su lfó n ico . Entran lu ego  en consideración  

aq u ella s de ác id os su lfó n ic o s  arom áticos, como son l a  cloram ida- 

sód ica  de ácido b en cen osu lfón ico , l a  bromamida-sódica de ácido  

bencenosu lfón ico , la  c loram ida-sód ica  de ácido p -to lu o l-su lfó n io o -, 

l a  bromamida-sódica de ácido p -to lu o ls u lfó n ic o , l a  cloram ida só­

d ica  de ácido 2 -m etil-6 -o lo ro b en cen o su lfó n ico , l a  bromamida sód i­

ca de ácido 2 -m etil-6 -o lo r -b en cen o su lfó n ico , l a  cloram ida sód ioa
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de ácido  n a í t a l e n - 2- s u l f ón ico , l a  bromamida só d ic a  de ác ido  n a f ta -  

l e n - 2- s u l fó n ic o ,  l a  o lo ram ida  só d ic a  de ác id o  5 ,6 ,7 » 6- t e t r a h id r o -  

n a f t a l e n - 2- s u l fó n io o ,  l a  oromamida só d ic a  de ác ido  5 , 6 , 7 , 8- t e t r a -  

h id r o n a í ta le n - 2- s u l f ón ico , l a  c lo ram ida  só d ic a  de ácido  b e n c i ls u l-  

1 QO i'óuico y l a  bromamida só d ic a  de ác id o  b en cen o su lfó n ico .

Como forjiam idas e n tra n  en c o n s id e ra c ió n  l a s  com binaciones de 

fo rm ilo  de l a s  aminas p r im a ria s  a l i f á t i c a s  y c i c l o a l i f á t i c a s ,  p o r 

ejem plo l a  N - b u t i l -  y N -isoC u tilío rm am ida, l a  N -c ic lo h ex ilfo rm a m i- 

da , l a  íí-a li lfo rm sm id a , luego  l a s  com binaciones de fo rrn il de l a s  

105 aminas a ro m á ticas  y a ro m á t ic o - a l i f á t i c a s ,  p o r  ejem plo l a  N -(b e ta -  

f e n i l - e t i l ) - f o rm a m id a  y l a  H -fen ilfo rm am ida .

Los p ro d u cto s d e l p roced im ien to  re p re s e n ta n  m edicam entos e s­

p ec ia lm en te  v a lio e o s  cuya co n v en ien c ia  como a n tid ia b ó c ic o s  p o r v ía  

o ra l  es ya  conocida o ha  s id o  ya s u g e r id a .

110 Ejemplo 1

i? -  ( 4 -met il-b e n c e n o e u l f  on i  1 ) -II1 - i s o  uut i l - á r e a »

144,0 gramos de c lo ram id a  só d io a  de ác id o  4-m e til-b e n e e n o -  

su lfó n ic o  x  3 H20 ,5 0 ,5  gramos de is o b u tila m id a  de ác id o  fórm ico 

y 7 1 ,0  ¿ramos de Ka2C0 con aproximadamente 2 m oles de agua de 

1 1 5  c r i s t a l i z a c ió n ,  ee m ezclan b ien  en una c á p su la  y se  c a l ie n ta n  

en paño de vapor d u ran te  una h o ra , n a jo  re d u c id a  form ación de 

am pollas se  p re s e n t  el o onoes l a  re a c c ió n . La t o r t a  de rea o c ió n

se d isu e lv e  en 750 o .o .  de agua c a l i e n t e .  Se añade una g o ta  de 

so lu c ió n  r o n g a l i ta  a  l a  red u cc ió n  de l a  c lo ram ida  só d ic a  de ácido 

120 4-m e til-b en cen o su lfÓ n ico  aán no tran sfo rm ad o , se d e ja  e n f r i a r  l a

so lu c ió n  a lc a l i n a  y se f i l t r a .  E l f i l t r a d o  se a c id u la  con ác ido  

c lo rh íd r ic o  d i lu id o .  Los c r i s t a l e s  form ados se f i l t r a n  por suc­

c ió n  y se  t r a t a n  con amoníaco a l  1 ;¿. Después de nuevo f i l t r a d o ,
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se  a c id u la  e l  f i l t r a d o  con ácido  a c é t ic o  y se  o b tie n e  una p r e c ip i ­

ta c ió n  c r i s t a l i n a  de M-(4- if ie til- t> e n c e n o a u lfo n il) - lí , - i s o b u t i l - i i r e a ,  

que se r e o r i s t a l i z a  de aproximadamente 450 o .c  de m etan o l, después 

de f i l t r a d o  p o r succ ión  y secado . Después de un tr a ta m ie n to  u l t e ­

r i o r  de l a  l e j í a  madre se  o b tien en  76 gromos de N -(4-m e t i l - 1  benee 

n o s u lfo n ilJ -N *- is o b u t  i l - i í r e a  (56*;¿ d e l ren d im ien to  te ó r io o )  de pun- 

130 to  de fu s ió n  169-171* C.
Ejemplo 2

Se m ezclan 16,3 gramos de bromamida só d ic a  de ác ido  4 -m e ti l -  

bencenosu lfón ico  x 3 R 0 ,  5 gramos de N -iso b u tilfo rm am id a  y 7 é r a ­

mos de carbonato  de sod io  con ten iendo  aproxim adam ente 2 m oles de 

135 agua. Seguidam ente se  c a l i e n t a  l a  m ezcla en bailo de vapo r. La re a c ­

c ión  se p re s e n ta  b a jo  form ación ce am po llas. Después de aproxim a­

damente 5 m inutos se  d e ja  e n f r i a r  y se  d isu e lv e  e l  m a te r ia l  de l a  

re a c c ió n  en agua c a l i e n t e .  Se reduce l a  bromamida de á c id o  to lu o l  

su lfó n ic o  eventualm ente  aiín no consum ida, con ayude, de un poco 

140 de so lu c ió n  de r o n g a l i ta  y se a c id u la  con ác id o  c lo r h íd r ic o  d i l u i ­

do. E l p re c ip ita d o  c r i s t a l i n o  ob ten ido  se  d is u e lv e , p a ra  su  a d ic io ­

n a l  p u r i f ic a c ió n ,  en amoníaco de aproxim adam ente 1 f>. Se f i l t r a  y 

se a c id u la  e l  f i l t r a d o  con ác ido  c lo r h íd r ic o .  E l p re c ip i ta d o  a s í  

ob ten ido  con buen ren d im ien to  de í l - ( 4-m e til-b e n c e n o su lfo n il) -K * -  

145 i s o b u t i l - d r e a  se  f i l t r a  p o r succión  y se s e c a . La s u b s ta n c ia  es ya  

v ir tu a lm e n te  p u ra  y después de r e c r i s t a i i z a d a  de m etano l funde a 

169-171* C*

En fozma análoga  se o b tie n e  de bromamida s é d ic a  de ác id o  p -  

to lu o ls u l fó n ic o  y N -fo rm ilb u tila m in a  l a  N -(4-m e ti l -b e n c e n o s u lfo n il ) -  

N’- n - b u t i ld r e a ,  cuyo punto  de fu s ió n , después de r e c r i s t a l i z a c i ó n  

de a c e ta to  e t í l i c o ,  e s de 125 a  1 27 * c .

150



155

160

165

170

175

-  7 -
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En forma an á lo g a  a l  ejem plo 1 se o b tie n e  m edian te  un c a le n ta ­

m iento de 30 m inutos de du rac ión  de 14 gramos de c lo ram ida  sód ioa  

de ácido  4-m etil-bencenosu lí'óx iioo , 5 ,0  gramos de n - o u t i l -  amida )
i

de ácido  fórm ico y 7 ,0  gramos de J a ^  CQ  ̂ con aproxim adam ente 2 R^O, j 

una t o r t a  c r i s t a l i n a ,  que se d isu e lv e  en agua c a l i e n t e .  Después de \

a g reg a r r o n g a l i t a  se a o id u la  con ác id o  c lo r h íd r ic o  d i lu id o ,  se  j

f i l t r a  por su cc ió n  l a  su b s ta n c ia  p r e c ip i ta d a  y se  t r a t a  e l  p roduc- | 

to  de re a c c ió n  con amoníaco a l  1^í. Se c l a r i f i c a  con Carbón, se a s -  I 

p i r a  y por a e id u la o ió n  con ác ido  c lo rh íd r ic o  d i lu id o  se  o b tie n e  ■ 

una p r e c ip i ta c ió n  c r i s t a l i n a  de r í-(4 -m e til~ b e n o e n o su lfo n il)~ N , _n- j

b u t i l á r e a ,  que se f i l t r a  po r succ ión  y se  se ca . E l p ro d u cto  crudo j*
ob ten ido  coa ren d im ien to  de 6,6 gramos (65# d e l t e ó r ic o )  de punto  >

de fu s ió n  1 1 7  a  1 1 9 a C r in d e ,  después de r e c r i s t a l i z a d o  de a c e ta to  j 

e t í l i c o ,  7 ,2  gramos ( 53̂ 6 d e l t e ó r ic o )  de N -(4-m e til -b é n c e n o s u lfo n il) I

- N '- b u t i l á r e a  de punto  de fu s ió n  125-1278 C.

Ejemplo 4

Se m ezclan b ie n  13,3 ferauos de c lo ram in a  só d io a  de ác id o  

be ao en os u lfó n  ico  x 3 H 0 , 5 ,0  gramos de iso o u tila m id a  de ác id o  f ó r  

mico y 3 ,5  gramos de carbonato  de p o ta s io .  Se c a l i e n t a  l a  m ezcla 

d u ran te  aproximadamente 30 m inutos en bailo de v ap o r. Después de

í
i»i
i

i

unos 10 m inutos se produce un v ivo  d e s a r ro l lo  de g a s . Se d e ja  en­

f r i a r ,  se d isu e lv e  e l  m a te r ia l  r e a c t iv o  en agua, se  f i l t r a  y se 

a o id u la  e l  f i l t r a d o  con ác id o  c lo rh íd r ic o  d i lu id o .  Da p re c ip i ta c ió n  

c r i s t a l i n a  o b ten id a  se f i l t r a  po r succión  y se r e o r i s t a l i z a  de 

e ta a o l  d i lu id o .  Se o b tie n en  6 ,3  gramos (50)5 d e l te ó r ic o )  de H-bence 

n o - s u l f o n i l - í i* - i s o b u t i l á r e a  de punto  de fu s ió n  131-*133a C.

¡

|
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Se m ezclan 17,1 ¿ramos de bromamida só d io a  de ácido  4 -m etox i- 

benoenosu lfdn ico  (e labo rado  de 4-m eto x i-b en cen o su líam id a  de sodio  

e h ipob ro ic ito  de so d io  en agua) con 0,3  ¿ramos de i í- fo rm il-c io lo h e  

x ila m in a  y 7 grafios de carbonato  de so d io . 6a c a l i e n t a  l a  m ezola 

d u ran te  10  m inutos ea baño de v ap o r, se deán e n f r i a r  y se d isu e lv e  

en agua, .después de l a  reducc ión  de l a  bromamida de ác id p  4-m etox i 

benceuosu lfód ioo  no tran sfo rm ada  con r o n g a l i t a ,  se  a c id u la .  E l p re ­

c ip i ta d o  ob ten ido  se d isu e lv e  en amoníaco a l  1 $ aproxim adam ente.

Se f i l t r a  y p o r a c id u la c ió n  d e l f i l t r a d o  oon ác id o  c lo rh íd r ic o  

d i lu id o  se  o b tien e  un c r i s to l i s a d o  de N -(4-m e to x i-b e n c e r .o su lfo n il) -  

N 'c ic lo h e x i lá r e a ,  q\ e se f i l t r a  p o r su cc ió n  y se s e c a . E l p roducto  

r e c r i s t a l i z a d o  en e ta n o l  funde a  1 6 1 - 183» O.

Ejemplo 6 .

Se m ezclan o lea  22,7 gramos de o lo ram ida  só d ic a  de ác ido  4- 

m e til-b e n c e n o su lfó n ic o  y 1 2 , 7  gramos de c io lo h e x ila m id a  de ácido  

fó rm ico , c a len tán d o se  luego un bailo de v ap o r. Después de a lgunos 

m inutos se  o b tie n e  una so lu c ió n  muy f l á i d a ,  d e sa r ro llá n d o s e  g ases 

de o lo r  p e n e tra n te ,  Después de un t o t a l  de cono m inutos se  d e jan  

e n f r i a r ,  se  a g reg a  a l  m a te r ia l  r e a c t iv o  amoníaco acuoso a l  1Jí>. se 

f i l t r a  p a ra  se p a ra r  l a s  s u b s ta n c ia s  n o - d is u e l ta s  y se  a c id u la  e l  

f i l t r a d o  con ác ido  a c é t ic o .  Luego nueva re o is o lu c ió n  d e l  m a te r ia l  

r e a c t iv o  con amoníaco y p re c ip ita d o  con ác id o  a c é t ic o ,  se  se c a  l a
H -  (4 -m e t i 1 -  b e xi c en o a u l í  Oii i 1 ) - i! 1 -  c i e l  oh ex i l  á r  e a  o b te n id a . E l r e n d i­

m iento e s  de 6 ,3  g ranos (21$ d e l  t e ó r i c o ) .  Se p r e c i p i t a  e l  produc­

to  en e ts n o l  d i lu id o .  La a s í  o b te n id a  í í- (4 -m e t i l-b e n c e n o s u lfo n i l) -  

N•- c ie lo h e x i lá r e a  funde a  1 7 0 -  172» C.

-  6 -

Ejemplo 7

Se-m ezclan o ien  15,6 gramos de c lo ram id a  só d io a  de ác id o  2-

met i l - 6-c lo ro b e n c e n o su lf  ó iiico , 7 , 0  gramos de lía  CO-5 
2 6

con aproxim a-
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dámente 2 E^O y 4 ,3  gramos de a l i la m id a  de ác id o  fórm ico  y se  ca­

l ie n ta n  du ran te  30 m inutos en buhó de v ap o r. Se o b tie n e  una p a s ta  

de re d u c id a  v is c o s id a d , que se i i c á a  a  lo s  20 m inu tos. Surgen a l ­

gunas b u rb u ja s . Luego d e l e n fr ia m ie n to  se d isu e lv e  l a  m a te r ia  reao  

t i v a  en agua c a l i e n te .  Por agregado de a lg u n as ¿.otas cíe so lu c ió n  

de r o u g a l i t a  se reduce e l  excedente de c lo ram in a  só d ic a  de ácido  

bencenosu lfón ioo  y po r agregado de ácido  c lo r h íd r ic o  d i lu id o  se 

o b tien e  una p r e c ip i t a c ió n ,  que se f i l t r a  por su c c ió n . La su b s ta n ­

c ia  se t r a t a  con amoníaco a l  1^. Se f i l t r a  p a ra  s e p a ra r  l a  m a te r ia  

no d i s u e l t a  y se  a c id u la  e l  f i l t r a d o  con ác ido  c lo r h íd r ic o  d i lu id o . 

Se o b tie n e  un p re c ip i ta d o  de 4 gramos de : í - ( 2 - ia e t i l - 6 — c lo r —benoeno- 

's u l f o n i l )-N 1 - a l i l - d r e a  de punto de fu s ió n  164-1678  C, que luego  

de r e c r i s t a l i z a r s e  en a c e ta to  e t í l i c o  funde a  162- 194® O.

Ejemplo 8

Se m ezclan 33 gromos 3-bromamida só d ic a  de á c id o  3 -m e t i l -4 -  

m eto x i-b en cen o su lfó n ico  (e lab o rad o  de 3- m e t i l - 4-m etox i-banoeno- 

su lfam ida  de sod io  y una so lu c ió n  e q u iv a le n te  de h ipobrom ito  de 

sodio  en agua, lle v án d o se  a s í  l a  s e l  m encionada a l a  c r i s t a l i z a ­

c ió n  m ediante agregado de l e j í a  de soda c á u s t i c a ) ,  14 gramos de 

carbonato  de sod io  y 16 granos de N - fo rm il -b e ta - f e n i le t i la m in a .

La m ezcla se c a l ie n ta  en m atraz  a l  baño de v ap o r, l 'r á s  aproxim a­

damente 5 m inutos se produce una re a c c ió n  v iv a . Se d e ja  e n f r i a r ,  

se d isu e lv e  l a  mamaria re a c t iv o  en agua y as a c id u la  con ácido  

c lo rh íd r ic o  d i lu id o .  E l p re c ip ita d o  o b ten id o s se f i l t r a  p o r succión  

se  d isu e lv e  en amoníaco aproximadamente a l  1#  y , después de f i l t r a ­

do se vuelve a  p r e c i p i t a r  d e l f i l t r a d o  m edian te  renovada a c id u la ­

d l a .  Los c r i s t a l e s  o o teu id o s de ií- (3 -m e til-4 -m e to x i-b e n e e n o su l-  

f o n i l j - n ’ - b e t a - f e n i l e t i l - d r e a  ae f i l t r a n  po r su cc ió n  y se r e c r i s -  

t a l i z a a  en e ta n o l después de secados sob re  a r c i l l a ,  l a  su b s ta n c ia  

funde a 146-1508 C.
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l is ta  s o l i c i t u d  que co rresponde  a  l a  p re s e n ta d a  en 30 de No­

viem bre de 1 .957 , ba jo  e l  número 3? 24 507 IV b /12  o , y e l  11 de 

Ju n io  de 1 .958 , b a jo  e l  número I* 25 937 IV b/12  o, se  acogen a  

lo s  b e n e f ic io s  d e l  a r t i c u l o  51 d e l v ig e n te  E s ta tu to  sob re  P ro p ie ­

dad I n d u s t r i a l  y d e l  a r t i c u l o  42 d e l  Convenio de l a  Unión.

H S I  V I  ÍT D I C A C I  O E S

1 . -  P roced im ien to  p a ra  l a  p re p a ra c ió n  de s u l f o n i lá r e a s  de l a  

fórm ula g e n e ra l:

R -SO —IfH -  CO-HH -  R .
2 1

En. l a  que R re p re s e n ta  un r e s to  ae f e a i lo  o n a f t i l o ,  eventualm en­

t e  una o v a r ia s  veces s u b s t i tu id o  por grupos a lq u i lo  o a lc o x i o 

átomos ele ha lógeno , un r e s to  de d i f m i l o ,  fe n o x if 'e u ilo , f e n i l a l -  

q u ilo  o te t r a h id r o n a f ta le n o  o un r e s to  a l i f á t i c o  o c i c l o a l i f á t i c o

o c i o l o a l i f á t i c o - a l i f á t i c o  m ixto con h a s ta  12 átomos de carbono, y 

es un r e s to  sa tu ra d o  o s in  s a tu r a r  de a lq u i lo ,  c ic lo a lq u i lo ,  

c ic lo a lq u i l a lq u i lo ,  f e n i l a lq u i lo  o f e n i lo ,  pudiendo e l  r e s to  

a l i f á t i c o  tam bién e s t a r  in te rru m p id o  p o r ox ígeno , c a ra c te r iz a d o  

por e l  hecho de h a c e rse  re a c c io n a r  s a le s  a lc a l i n a s  de halógeno?, 

amidas de ác id o  su lfó n ic o  con formamidas de l a  fó rm ula :

H -  CO -  i-IK -  R
1

en l a  que R  ̂ t i e n e  e l  s ig n if ic a d o  más a r r i b a  in d ic a d o .

2 .  -  p roced im ien to  de acuerdo con l a  r e iv in d ic a c ió n - 1, c a r a c te r i z a -  ¡ 

do p o r e l  hecho cié que l a  re a c c ió n  se  r e a l i z a  p o r c a len tam ien to

de lo s  p a r t i c ip a n te s  en l a  re a c c ió n  a  90 -  1302 C. i

3 .  -  p roced im ien to  de acuerdo con l a s  re iv in d ic a c io n e s  1 y 2, carao  ¡

te r iz a d o  p o r e l  hecho de que a  l a  m ezcla de re a c c ió n  se aiíaden *



s a l e s  a l c a l i n a s ,  c lo r u r o  de c a l  o o a se s  o r g á n ic a s  t e r c i a r i a s

4 . -  PR0C1.DI...I1ÍÍ20 PARA LA EXAiSOIi ACI(IT DE SULPCHILUREAS.

E s ta  Memoria c o n s ta  de once A ojas f o l ia d a s  y  m ecanografiadas 

p o r un so lo  lado  de us c a ra s .

M adrid, 29 de Noviembre cié 1.958
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