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HEKORIA DESCRIPTIVA

Carrespbndien’oe al registro de Patente clé Invencién qus, por
veinté afios, se solici’oé para Espefla y sus Colonias, & favor
de ls firma »3OCIEDAD BSPANCLA DE ESPECIALIDADES FARMACO-
TERAPRUTICAS, S.A.», residente en Barcelona, Avda. San anto-
nio i@ Clare'b; ne l'75~ -------------------
p o r
»NUBVO PROCEDIMIMITO PARA LA PRUFARACION
DE UN DERIVADO DIAZINICOw

-

La prééen’ce Patente de Invencidén se refiere a un nuevo
procedimiento para la preparacién de un compuesto diazinico

de Tédrmulas |

6 oloro-7-sulfamil, 1, 2, 4, benzobiodiazina, 1,1, diéxido;

O sea:

cl I\T\

'62/NH
HolNO,S 56,
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Eamino--é--eloro-benceno 1, 3-disulfamida, hacidéndolsa resccio-

. 9246745 |
partiendo de la G-amino-4-clorobenceno l,,5~diaulfamida, por
1reaecidn ¢on cloroformo eén solucién alcallna y alcohdlica.
| S Bl orocedimiento, objeto de esta patente, que se caract
teriza por le formacién intermedia del correspondiente isoni4
trilo - como lo demusstra el olor caraateristiqo, el cual
permite ae?uir ol curso de la Teaccidén -, se apartae del sis-
wtema clésico de serrar el nficleo para lograr derivados de la
1, 2, 4, -tiodiszina - 1-l-didxido, mediante la accién del
4cido férmico anhidro puro sobre derivados aminosulfamidicos,
calentando a 1002, segfn describen: Ekbom en Bihang. K.Sven-
ka Vet. Akad. Handlinger, 1202, 27, (II), 3; ¥ Schrader en
I. Pr. Chem. 1917, 95, %92. ‘
La‘obténcidn del 6-amino-&-clorobsnceno-l,3-disulfami-
da, seVCOnsigue.por eclorosulfonacién de la metaclorocanilina
y posterior transformacién dsl correspondiente disulfocloru-
ro, en las disulfamidas; procedimientés descritoé todos ellos
por O. Lusting and E. Kotscher, en Monatahéf fur Chemie, 48,
87 (1927).

La reaceidn gue tiene lugar, es la siguiente:

c1 NHp ~ ©l SOgH - ¢l \¢Hg
‘ 1 ‘ »
; NH, CH
a 150-170%2 en : 4
presencia de Ha Cl
€1 0gS 50561

Cly/

—

Hz'NOa  S0pNHg '

o sea la transformacidén de m.cloroanilina, madiante wn 8xce-
0 de 4cido clorosulfénico, en el correspondiente disulfoclo
ruro y éste a su vez en la disulfemida con amonfaco acuoso.

El presente procedinmiento consiste en parbtir de la 6~
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¢ién, unos ejgmplos de reslizacién préectica, a titulo indr-

mativo, no limitativo, del nuevo procedimiento de la inven-
eién '

246745 ¢ -

nar con cloroformo en solueidn alcohdlica de hidrato de potai

sio, segdn:
|

cl NHg C 1{50}{ ¢l INANY
' + ClgﬂH SRS ! i+ >
| 3 KOH Lu{
HaNDgS SO0pNHp . HgNOgS \soé |

> 3 ClK 3 Hp0

Bl olof tipico a isonitrilos, indica que la reaccidén

forma un compuesto intermedioc del tipo:

‘ HZNOﬁX:

el cual, debido a la proximidad del qarbbn isonitri{lico bive

Ll

lente,'eqn el grpo NHg, se condensa cerrando el nfcleo ¥y

dando lugar al eusrpo que nos lnteresa:

N \cn
|
NH
/
HgNOgS S50g

von esfs nuavo procedimiento para la obtencidén de un
proiueto diazinico, se consigue, por gintesis, la materia
prima 6-amino-~-4-cloro~benceno~l, 3, disulfamida, partiendo

de metsrias pbimas'de febricacidn nacionsl, tal como la meta

'cloroanilina, lo que redunda en un ghorro de divisas.

Para una mejor interpretacién, se deseriben a continua—
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En un matraz de 1000 6o, provisto de refrigerante de

Eeflujo, aglitador mecénico y un aspirador de gases, y colccad

Fo en un bafio de aceite, se pone:
800 gr. de 4cido clorosulfénico y 50 gr. de cloruro de
aodio, y poco a poeco, bajo agl tacidén - en frio -, se effaden

164 gr. de mebacloroanilins glorhidrato.
5 perminada le adicién, se calienta a 1602-1702 durante

11/2 horaa. Se deja enfriar la masa liquida y, una vez frie,

se vierte poco a poco sobre hielo, con lo que se precipita el
%-amino-é-clorobenceno-l-a-&isulfocloruro.
11 disulfocloruro se transforma en disulfamida, tratén-
dolo con amoniaco acuoso y separéndolo por precipitacién con

|
4cido dilufdo.
La 6-amino-4~clorobenoano—l-z-disulfamida obtenida,des-

ués de recristalizada, funde a 2512 - 253¢.
E&BEL_O_?E

Calentando con cuidado en un matraz de medio litro, 57

rgr. 6-amino-4~cloro-banceno-l,S-disulfamida an forma ds clor-
hidreto con 44 gr. de eloroformo, 50 gr. potasa cldustica ¥
170 cc. de etanol y agitando, se inicia una reaccidén exotér-
;pica, 1a cual debe calentarse a reflujo durante una hora. Al
empezar la reaccién se nota el olor caracteristico de los
isonitrilos, gue al seguir la calefaccién a reflujo termina
por desaparecer. Se destila el aleohol y el cloroformo, ¥ el
'residuo ge disuslve en agua caliente, se decolora con carbén
,ac*bivado y se precipita con 4cido dilufdo el 6 cloro-T-sulfa-
mil 1, 2, 4, benzotiodiazina - 1, 1 diéxido.

: Bl producto, despuds de varies crigstalizaciones, funde
‘a 342€¢ 343¢ C. con descomposieibn.

La invencién, dentro de su egsencialidad, puede ser lles
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lquedando todo ‘sllo comprendido en el espiritu de las reivin-

'5:246745 24
}ada e la préetica en otras formas de realizaciones qué.di-
iieran en detelles de las indicadas & titulo de ejemplo en
1a deseripeién, alcanzendo a todas ellas la proteccién que
Ase recaba.

| Podréd, por lo tanto prepararse sl producto empleando
Para ello los medios y aparatos més adecuados, con tiempos

y temperaturas de regceidn més convenientes en cada caso,

dicaciones.

N 0 T A

Heche la -descripeidén del presente invento, se declara
como nuevo y de propisa invencién, lo comprendido en las si-
guientes reivindicaciones:

18,.- Nuevo procedimiento para la preparacién de un de-
rivado diazinieo de férmula: 6 cloro-7-sulfemil-l,2,4&-benzo-
tiodiazina-1l,l-dibéxido

Cc1 '
it ~\\
CH
\
NH
<l
HgH~023 S0p

raraoterizado por el hecho de lograr el clerre del ntdcleo ti-

élcohol en Alcalls sobre la 6-amino-4~-clorobenceno-2~3~disul+

ico benzotiodiezinico mediante lsa reasccidn con ecloroformo ¥

femida, debldo a la formecién intermedis del respectivo iso-
itrilo, que resultando inestable, autométicamante se conden-
se con al grupo sulfamfdico de la misme molécula en posicién
de nortor, cuyo isonitrilo intermedio formado en el seno de

1& misma reaccién, sirve para seguir la reaccién, en virtud

i
|
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dé su olor caracterfstico, considerando dicha reaccién ter-
minada, cuando cesa el desprendimiento del aludido olor a
isonitrilo. ,

2%, - »NUEVO PROCEDIMIENTO PARA4LA PREPARACION DE UN
DSRIVADO DIAZINICOM. | | '

Segln se describe ¥ reivindiéa en la presente lieumoria

descriptiva, gue consta de seis hojas foliedas y. escritas
por una sola oara. o
Madrid, a 2 4 de Enero de mil novecientos cincuenta

y nueve.
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