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'MEMORIA DESCRIPTIVA

e o . .

due se acompafia a la solicitud de

una PATENTE DE . m'mnwcmﬂ .por 12 afios, en Espada

V . a favor cIe
GHEEI&'JEE FABRIK 703 BE'!DB! A6,

. i i
aten il R i

, de naciénali&ad

alemanm donucxhado en  MUNCHEN 23 {Ajomard a)

calle de . ho;oldstruu . nGr, Y

por: A
' mamnm PARA IaA OBTEEIGS DE UMM m '

N 1i8i6i

 Agente Sr. e 1a Torre ‘%99.!3-16' 3
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M‘E&IORII! BESGRI?TIVR

‘ DE’ £ S . _

PATEME IE. :cmomccma . .,

:que por“ diez afios, para Espaﬁa ¥y sus Posesiones, 8e solicit.a a - |
ravar ‘de la firmas OMISCEE FAERIE VON HEYDEN A+G,, entidad ale-' i
:' mana, residcnbe en mcnm 25, (&LEMAM&), Leepoldstrasse 4, por: :
. ~"‘moannmmo PARA m ommezmc DE UREAS DE N-SULFONIL" .

-.0‘0-000-0-0" 9""

‘Los darivados de” area de £cide sulfénico aromético sus-
tituides sobre nitrdgene no pueden obtenerse genemlmente por el
sen.oil}.o proeedimienta do ia reacci&n de areas con cloruros de doi-_
do anlftﬁnico » como los oorresgondimbes derivados de urea de los -
doidos earbénicos urgénicosl Xl enaayar tal reaccidn entre ures y
vclaruro de 601&0 sulfGrﬂ.co se ‘separa por cierto durant:e la reacciﬁn:
'4oide clorhf.driao, perd. nb""sg originen en ella las ureas sulfonil‘l-”

oas, sino dcidcs sulf&nicae ademés de los productos separadores de

' agua de la urea, o “sds proﬁuetas de pvlimer:lzaoidn respecbivaments,y

» por ejemplo, aiaiandinmi&a'.';

Se habla enocntrado que las desesdag "

ureas ae ﬁoaul‘rani-‘f X
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Aril 802»,*@1,“’ N‘E R,

;(Ariil. signiﬁ.ca an nﬁcleo aramﬁcico no-susbituides o’ sustituido o

un sistema aromética oondemsa&o, Ry ¥ R, significan hidréseno, al. .
quil, aralquil 0 radicalas do aril) pueden 0btenersa de una maners

Borpz'endente £doil, cuando se salen de N-sulfenilamid.as de la f6rmu- )

i)

f . ' Aril.- 802 - ﬁHJ,-‘Rl_,

i
, .

- de la reacoién qui'mica de . derivados del doido cianico o isocianioco

rebbectivamante, de la rﬁmula (G’GN) Ry © de 1a reacciﬁn quimica de

_ '_’talgl combinaciones raapectivamsm:e que en el curso de la resccién

n transformarse en £cid¢ cianico o isocianico o que separan di«

‘chas combinaoiones s por ejemplo, nitro-urea , urea o uretano v eimi~

lur’es. corrospondienbes a 1a naturaleza doida de las sulfonemidas en

qud eB espeoialment:e sorprendante una reacciﬁn oomparable con Las - 7

4o

amima, puaden aplicarse bamh'!.en lag sales del doido cianieo o de la

l

nitro-nrea raspecbivamante o pued.en estar presentes ‘combinaciones -

'bdsicas o sales neutralizantes de écido,’ com¢ por ejemplo sosa: En

este oaso se obtiens, sianpf&ﬁﬁe esté sobre el £tomo de nitr&geno

ceir'oano al grupo de sulronil todav:fa un £tomo de hidrégeno, ensegui-

' da las salas de 1aa ureas de H-snlfonil que en solucidn scuosa reac-

cionan casi naubral.

1a reaaai6n se desarrolla en el resultado final segﬁn las

eq:uaciones siguientess

2

= Aril - - - - NH .=
& 802 NRl C0 - NH. Rz

Aril - 80, - FH - R, + (0ON) - R,

Para el caso de qae El es hidrogeno y enpleado cilanasto -

'poté'sico como derivado de. detdo. clanico, se puede suponer por e]em-

' plo la- siguiente manera de raaccién:

_;_~1ﬂ£ril-soz 2ﬂ-KOGN

= kril - 802 -~ NE - €0 - KHZ



TR 'Para sodie a6 niebro-uraas IR - :
~ . ‘, N k,ril-soa BH +Hg‘ﬂ- OO-MB _302 |
- _*Mil-so ~HNE-GO-HH +N20+HG._

_ VPare aretanc. _
o ee, ﬁril - 80, - NH * HQN 60 S o - alqnil

: e e Aril-ﬁ@_-ﬂﬂa-ao-m2+axqu11-oﬁ

Para urea: |
49- &ril -’802 - @2 + HQK - 08 = mz
| rzlc::'i,l - BOg, - H‘(NH4 = 00 - RHge
,lfara ester ae"l‘éi,&o‘i‘saoiani cos - |

o7 8. aril-Bo,-FE, +0=C=N~R

» 2 2 -
= o = Al - soa_;-ﬂg@;co - WE - Ry
’ 40 ' ‘ Ia roaocién B8 rean*za ‘on genaral mejer con caler, por -

' ejemplo s & bemperaf:ux*as desde 60 haeta 1008 .
* En ecuanto que las ureae de N - sulfonil que se erigi%:an, R
' 1lavan sebre el. éhemo de nit'rdgano oereano al- grupo de sulfonil toda..

via _hidr&ggna s 8ON e‘lla’s'oombinaciones fuertemente £cidas, que dan

48 sﬁlles. alcalinas neﬁb’f’ales ¥ que 'por 1o tanto son & menudo fdoilmen-
te soluhles ‘en sosa. En el otro caso son ellas eambinacionee neutra.
Jiés.- 7 ' L
' Las nuavas combinaaienes son aplicables para ob;etos téoni-

. oos ¥ como madios cura(:ivos- Especialmente valiosas son aquellas com-

Abinaciones qua posaen sobre el nﬁcleov de sulfonil aramﬁtico en posi.

cién - p en relac'i&n con el. grupo 802 un grupo de amino y. que lle-
©yan en el K-atemo uereano al grapo de sulfonil todana un dt;omo de
hidr&gano. Ellas representa‘a med.ios curativos contra enfermedades -

de infeoeién. El grupo de amino puede Ber 1n’bredueido o como grupo

55 ‘ de amino acidulade eon el cemponontes de écido sulfénico v de;)ado

‘poatariormenhe al descubiertc por ;,sdponifieaci6n, o oomo grupo de

’*nitro, que dsspuds de 1a fabricaciiSn de la combinacién de urea es
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reducida al gr'upo de amino, :
Ejenplo 12 _ _

80 gr.-de‘benzolsulfonamiaévy'ﬁs'gé. de clanato sédico son celentados

en alcoholes de 80 hasta 90% ténto“tianpo hasta 1a ebullicién, hasta

'que un &e ha hecsho oompletammte goluble en ol ague, ~habiéndose for-

ma do em;ences la sal potdsiea. d.e la urea benzolsulfonflica due puede
reeristalizarse del agua, evant:ua]mente eon adiecién Ade earbonat‘e’ poté-
si‘co‘,‘ bara la rednceidn de la golubi]idad. Disuelta en agua y acidu-
lado oon £cido . acético glacial se precipita 1a urea libre que tiene -
despuds del secado el P.F'.'# 170 hasta 1718, Voldmen de prdduccién
90% aprox.= N o
' Ejemplo 28, o

860 gr. &eb p-toluol - sulromxﬁié.a Y 26 gr. de nitro-urea sédica son
calentados lentemente en alcohol de 80 hasta 90% hasta la fineliza-

ci6n del deSprendimiento de Gxido nftrico. Una vez separado el alco~

hel por destilacidn se echa el residuo en mucha agua, siendo neubrali-
zado con sosa y separado del material base no disuelto. Del £iltrado |
se separa per cristalizacién, una vez acidulado, la N-urea de -p-to- -
lu_olsulforiil eon un vqlﬁmen de p;'edueciﬁn de 80% aprox.- El resto -

puede recuperarse de la parte insoluble en '80lucidn aloaline, enplean~

. dole como material bage. Por auniénto de la osntidad de nitro-urea -

puede aument‘.'arse esencialmente el volfmen de preduceidén. Ia purifi-
cacién de 1a ures de bolnolsulfonil 8e realiza me;]or por cristalbza-
31611 de la sal potdsica de pooa agua con adicién de carbonato potd-
slco. Este se cristaliza an primas bonitas produciendo, después de

la disolucién en agha y precipitacién con {cide acético, 1a area 11-

. bre con P,F.= 184 hasta 1888 'bs;;o la descomposioién.

E) emglo 30 .

.80 gr. de acetil-sulfanilamida y 30 gre de cianato pbhésico son ca-

lentados algunas horas en 200 came dé’rer.*lco'hol Y 20 ccme. de agua. Una

vez enfriados es separado el producto de reaccién que pesa después,




una vez’eeoédo, de 70 haSta 71 gr. El'miand'presenta'la sal ﬁd&&sii
20 | ca de la urea de p- aeetilsulrhnilil que con esto se ha originado
en un voldmen a grosso modo de 100 % aprox.- Ia sal es oristalizada
del agua con adiciﬁn de oarhonaho potdsico y forma entonces unas -Y-4 BN
jas ‘largas bonitas. De este se a?iginavcon‘dcidO'acstico la urea liw
bre de P.F. = 185 hasba'laeﬁ bajo la descomposieidn. |
95 - - Ejemplo 48,
| Gon el volfmen de prod&céi8n;igualménﬁe bueno se obtiene lz urea de
‘acetil sulfanilil, cuando se calientan 50 gr. de la amida del £cido
‘aoetil sulfanilico,50 gr. de nitro-ures j 30 gr. de.sosa_en alechol
de 80 de 5 & 6 horas hasta su ebullicidn. Is masa es casi complsta-
" 1200 mente soluble en agua,-qna ver separado el alcohol por vaporizacién
. y consiste en la'sal.éédica de la nrea arriba mencionada.
‘Ejemplo 52,
B partes de anida’de £eido acetil sulfenilico, 3 partes de trea, 2
partee de éosa,_ls parbes dé.alcqhol Yy & partes d§ agua son calenta-
;105 ~tadgs‘sobre‘un bafio de #aporfxpfonao aparecen enfel refrigerador su- |
~ blimados de'carbonato'gmﬁnicdi*réapectivamente,,éarbamato ambnice. Pa-
sadas 10 hesta 12 horas. quedaﬁieéiizaha 1a‘tranaronmécién con el sd'
aprox., lo que se puede ver en el componente que -se ha hecho solnhla
en agna. 81guiendo calanbéndase, concluye la reaccién. Tambisn se pue-
ilo de emplesar un»disolventa de mhycr-grado de ebullicidn, por‘ejempla,
algohol butflico u otras combinaciones bésiaas,'ﬁor ejemplo, hidréxi-
do potdsico, oarbonate potﬁsico;fgloOhelatQVanica o un emina tercia-
ria, por lo que se realiza lb*reéeciGn en parte mneho més rdpidﬁﬁenbe.
- Resultados sbnilaras\se obtienen: tambian con uretanes, por
-:'115- ejemplo, con nretanos ebilices que reaccionan un poco mds lentamente
| que la urea.

{ En todes 105 casos se obbiane la ures de acetil-sulfanilil

L aeT P —'185 hasta 1881 bajo 1a descomposicish. Por aaponificacisn

Vcon lejfa de sosa cdustios o doido cloﬁhidrico concentrado se obtiens

‘&F
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de aste la urea - NAde p- -aminabanzol-sulfonil con P.F, = 149 hasta
154‘ bajo la desaomposiciGno Sl

E;amglo 65

20 gr. de amids de £eido aoetilpsulfanilico y 12 gr. de isosianato

 ‘5f   f f  ffanilico son calentados més tiempo hasta looe, lavéndose luego el pro-
,. '125‘ ducto de* reacoi&n en agua, neutralizdndelo en estado caliente con go=-
lucién de sosa ¥y sepgrandole_nna vez enfriado, de la parte inso}uble(
E1 £cido acetioce Bepara del r§1$rado dn precipitado blance y espeso -
‘de la urea libre que es cristalizado mejor por medio de 12 sal potd-
sica del agua con;ad1016n de‘oarbonato‘ﬁotésico.=In sal potdsica fer-
. 130 ma bonitas agujes de las cuales es puesto en libertad mediante £oido
acftico la N - (acetil-sulfanilil) - N’- fenil-urea en busn voldmen
. de produccién., | '
Ot?os”astirﬁﬁﬂde doido isoclanico se depositan de igual -

¢ meners jo incluso mfs ffeilmente sobre sulfenamidas y forman en ello

% 136 las ureas de N - sulfonil N’-sustituidas.
| " ~REIVINDICACIONES-

Se reivindica, no come nueve, sino como no praccicﬁdos en Espafin pa-

ra que sea objeto de'Patenﬁe de Introduccién, los puntos siguientes:

1,~ Procedimiento para la obtencifn de ureas de Nesulfonil de la f£ér-
’ 14O mula $

1-80 = - 00 - -R
4711 - 50, - ¥R, - CO - NH 2

- ocaracterizado porque se dejan reaccionar sobre sulfonilamidas aromd-
E*i' o bicaaAprimarias‘e-seoundariaé de la férmulaAgenaral kfil - 80, - NH -
R, derivados del fcido cianice o £oido isosianico de la férmula (con)
jvﬁg o sus sales o tales combinaeciones o sus sales, respectivamente,

'Jaé lag ocuales pueden originarse como productos intermedios durante la

reaccién los derivados de £cido cianico o £cido:1sdbianicq grriba’—
.mencionados en qné‘ﬁienen‘les»simbbios la siguiente signiricaaiGnﬂ,

Aril ='ndclee‘§rom£hice:he'sustituido o sustituido o un sistema anue~
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l.ar arem&tico condonsado; rﬂspac‘bivamanto, Ry ¥ R = hidreg*éhO, ;ail;-' v
quil, aralquil o aril. ‘
'mccmmzmro PARA 1X GB'rmcIon DE UREAS DE N-SULFONIL".

‘Gonsta 1a proaente mamoria descriptiva de siete hojas nume= |

radas y mecanograriadaa en una th cara.
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