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Memorie descriptiva.

Este invento se refiere a un nuevo procedimiento
de preparacidn de compuestos de disulfamilanilina, de la
estructura general representada por la Férmmla 1 de la ho-

je de f£4rmulas anexs a ssta,memoria, en la cual R es un
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haldgeno, como c¢loro, brome o fldor, un radical levial-
quilo, preferible con 1 & 5 étomos de cerbono, un radical
1evialcoxilg, también preferible con 1 &8 5 dtomos de car-
bono en la porcién alquiliﬁé del radical, o un grupo ni-
tro 0 amino; ¥y R2 es hidrdgeno o un radical alguilo ligero.

El procedimiento del invento gse puede representar
por.la serie de reacciones indicadas en la Férmula 2 de la
ho ja de férmulas.

En este esquema de reaccidn, X representa un haléd~-
geno, un radicel levialquilo, un radical levialcexilo o un
grupo nitro; Hal designa un haldégeno, en particular cloro

2 tienen el significado antedicha, El ra-

0 bromos ¥y Rl, R
dical variable Hal ocupa una posicién orito o parag respec-
t0 21l grupo anitro. '

El método original ilustrado para preparar los com—
puestos de disulfamilanil;na comprende la conversién de un
halonitrobencenc I, por tratemiento con disulfuro sédico,
en el disulfuro de di-(nitrofenilo) II. E1 disulfuro asi
obtenido se oxida con cloro para obtener un clofuro de ni-
trobencensulfonilo III, el cual, tratado con amoniaco o con
una-monolevialquilamiﬁa, se convierte en la correspondiente
sulfamida V. Ie nitrobencensulfamida se reduce luego, para
converir el grupo nitro en grupo amino, y el compuesto de
anilina VI correspondiente se trata con dcido elorosulféni-.
co, y después con amoniace o con una monoleviglquilamins,
para obtener el compuesto buscado en 2,4~disulfamilanilina
VII.

El compuesto de disulfamilanilina VII puede obtener-
se también del cloruro de nitrobencensulfonilo III, tratan-—

do primero el compuesto de cloruro de sulfonile con écido
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clorosulfénico, en presencis de un haluro de metal alcali-
no, y luego con amoniaco 0 con una monolevialquilemina, pa-
ra formar el disulfamilmitrobenceno IV, y reduciendo luego
el grupo nitro a grupo amino, paras obhtener:el compuesto de
disulfemilenilina VII.

'El método originel de este invento es de particu-
lar utilidad, porque permite obtener compuestos de disul-
familanilina asimétricemente substitufdos, y especialmente
preparar compuestos de disulfemilaniline donde la substitu-
eidén se produce en el €tomo de nitrégeno del radical sul-
familo, en la posicién 2.

El método original de este invento se lleva a cabo

preperando une solucidn de disulfuro sddico, gque se mez~-
cla luego con una solucidn del hslonitrobenceno I escogido,
Los cuerpos reaccionantes se pueden disolver en un medio
acuoso o en alcohol, y se emplean & razén de dos equiva-
lentes del halonitrobenceno por un equivalente al menos
de disulfuro sdédico, aungue se puede emplear més disulfu~
ro sddico, si se quiere. Al efectuar esta operacién, con-
viene afiadir gota a gota una de las soluciones, por ejen—
plo, le de disulfuro, a la otra solucibdn, por que la reac-
cidn es vigorosa y exotermica. Terminade la adicidn, la
mezcla se calienta entre unos 50 a 1002C, con preferencia
en bafio de vapor, para obtener disulfuro de dinitrofenilo
IT; el Hazsz se puede reemplazaer por Kasz.

El disulfuro II se oxida luego por tratamiento
con cloro; en un medio que se acidifica con dcido acético
o con dcido clorhfdrico concentrado, © con mezclas de
deido clorhidrico y dcido nitrico o écido acético concen~-
trados, mientras se caliente & una temperatura de 25-T702C

aproximadamente. El cloro se introduce con venteja bur-
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bujeando despacio en la mezcla de reacciién, y asi sg for-
me el correspondiente sulfuro de nitrobencensulfdénilo III.

El doruro de 2-nitrohencensulfonileo III se amida
por reaccidn con no menos de dos equivalentes molarés de
amoniaco o de una monolevialquilamina, La mezclas de reac—
cidn se enfria con preferencia en un bafio de hielo, duran-—
te un periodo inicial de unos 30-60 minutos, y luego se
calienta entre 50 y 1002C para formar la correspondiente
nitrobencensulfamida V., Para amidar puede emplearse amo-
niaco pricticamente en cualquier forma, como amoniaco acuo-
so o0 alcohdélieco, amoniaco ligquido, o bien se disuelve el
cloruro de sulfonilo III en un disolvente orginico y se
introduce amoniaco gaseoso en burbujas en la solucién, pa-
ra formar el sulfamilderivado V.

El grupo nitro de la nitrobencvensulfamida V se re-
duce & grupc amino por satdlisis, empleando, por ejemplo,
un catalizador de platino, o paladio sobre carbgn végetal,
o bien puede reducirse quimicamente, por ejemplo, con hié-
rro en un medio écido o alecalino, empleando hierro en pol-
vo y dcido e¢lorhidrico, o sulfato ferroso e hidrdxido amé-
nicos también es posible la reduccidén quimica con hidrosul-
furo sddico o sus andlogos, y asi se forma el compuesto
de sulfemilanilina VI buscado.

La sulfamilanilina VI se clorosulfona mediante
reaccidn con no menos de dos equivalentes de dcido cloro-
sulfénico, mejor calentado a unos 50-1002C, y el clorurec de
sulfonilo asf{f formado se amida luego con amoniaco 0 una mo-
nolevialquilamina; empleando los reactivos, las proporcio-
nes y los métodos antes descritos para la amidacién del

compuesto III a compuesto V, y as{ se forma el compuesto de



10

15

20

25

30

disulfamilenilina VII.
El eloruro de nitrobencensulfonilo III se puede
convertir tembién en el compuesto de disulfamilanilina
VII clorosulfénendo primero el compuesto III con deido
clorosulfénico en presencies de un haluro de metal alcali-
no, y formando luego el compuesto de disulfamilnitrobence-
no IV, mediante amidacidn con amoniacd 0 una monolevial-
quilemine, y reduciendo después el grupo nitro a grupo ‘
amino. Ia clorosulfonacién del compuesto III se puede rea~
lizar en presencia de cualquiera de los haluros de metal
alealino, como cloruro de sodioc, de potasio o de litie,y
sus andlogos. Para todos los fines précticos se puede
emplear cloruro sddico, por sétfécil de adgquirir y barato,
¥ porque en su presencia laireaccién se desarrolla sin
incidéntes. Como la reaccidén de sulfonacidn con estos
ingredientes és muy enérgica, es preferible afiadir el clo-
ruro de nitrobencensulfonila III al dcido clorosulfdnico
en porciones, agitando y enfriando. Después de afiadido
todo el compussto III, se agrega en porcionea el hzluro
de metal alcalino, pares que se desprenda haluroc de hidrd-
geno g un ritmo moderado. Después, la mezcla se calienta
entre unos 100 g 200¢eC, con preferenciz en bafio de aceite.
La emidacidén del cloruro de disulfonilo esf obtenido, ¥y
la reduccidén del grupo nitro del compuesto IV, se efectian
como antes se ha descriio para reacciones similares, salvo
que al final sé emplean cuatro egquivalentes del amidante,
Los compuestos de disulfemilanilina preparados
por el método original de este invento éon egentes farma-
coterdpicos dtiles, principalmente por sus propiedades

diuréticas, natriuréticas y/o saluréticas., Ios compuestos
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de dispulfamilaniline son ademds dtiles como intermediarios
pare preparar compuestos sulfamilsubstituidos de 1,1-did-
xido de 1,2,4-benzotiadiacina, dotados asimismo de propie-
dades diuréticas, natriuréticas y/o ssluréticas. lLos com~
puestos de disulfamilanilina, eas{ como los compuestos de
1,1-didxido de benzotiedieina, son eficaces por via bucal
en forma de tabletas, cdpsulas o similares, y también en
inyeceidn, disueltos en un medic élcalino diluido o en
polietilenglicol. Las propiedades farmacoterdpices de los
compuestos preparados por el método original de este in-
vento loe hacen particularmente Wtiles en el tratamiento
de la insuficiencie cardiace hemodindmica y de otras anoma—
1{as que producen un estadé edematoso en el cuerpo, o des-
equilibrio en la concentracidn de electrdlitos, por ejemplo,
aqﬁellas en que hay retencidn anormel de sodio. |

La gplicacibén del método original de este invento
& la preparacidn de qompuestos de disulfemilanilins se ilus- f
tra por medio de los siguientes ejemplos:

EJ Lo Ql- ¢ o= ~disu 8.

age | |

A una solucién de 360 g. (1,5 mol) de sulfuro sddi-
co~eristalino en 1500 ml, de etanol al 90% se afinden 48 g,
(1,5 étomos) de azufre finamente molido, y la mezcla se
calienta en bafio de vapor hasta que se disuelve el azufre.
Ia solucidn de disulfuro sddico as{ obtenida se afiade lue-
go a gotas a otra de 384 g. (2,0 mol) de 2,5~dicloronitro-
benceno en 650 ml. de etanol al 95%, en un periodo de dos
horas., La mezcla se calienta luego en bafio de vapor duran-
te tres horas, y, después de enfriar en un bafio de hielo,

el precipitado cristalino se recoge filtrando por succién
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ge transporte & un vaso y de agita vigorosamente con 500
ml, de agua, para eliminar el eloruro sddico. E1 precipi-
tado que se forma se recoge en el filtro y se lava con 100 -
ml. de alcohol; desecado a 55¢C da disulfuro de di-(4-clo-
ro-2-nitrofenilo).

Fage B,

Se insuflas une corriente de cloro en una mezcla
de 245 g. (0,65 mol) del disulfuro de di-(4-cloro-2-nitro-
fenilo) es{ obtenido, 1 litro de aéido clorhidrico concen~-
trado y 200 ml. de decido nitrico concentrado, & razdén de
unas 2 burbujas por segundo. ILa temperaturavse mgntiene
a T709C calentando intermitentemente en bafio de vapor du-
rente dos horas. Bl clorure de 5-cloronitrobencen-2-sulfo-
nilo se separa del liguido que sobrenads, por decantacién,
se lave con dos porclones de 300 ml, de agua caliente, y
gse daja solidificaf; el producto se recoge luego en el £il-
tro. El cloruro de 5-cloronitrobencen-2-sulfonilo, asi
obtenido se afiade en porciones a 500 ml., de hidrdxido emd-
nico al 28%, y se enfria en bafio de hielo durante treinta
minutos. Ia mezeida se calienta luego dos horas en hafio de
vapor, se enfrim, y el producto se recoge en el filtro.

La recristalizacidén en alcohol acueso da 5-cloro-2-sulfa-
milnitrobenceno.
. Eese C, ,

Una suspensién de 28,4 g. (0,12 mol) del 5-cloro
-2*sulfamilnitrobencéno asi obtenido en una mezcla de 50
ml, de metanol y 95 ml. de agua que contiene 4 £. de clo~
ruro ciprico, ese calienta en bafio de vapor a 708C. Se
agregan seis porciones de 5 g, de hierro en polvo, seguidas%

de otra de 20 ml. de €cido clorhfdrico concentrado, en un
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lapso de 3% horas. La temperatura se mantiene entre 70
y 80eC, Después de laz dltima edicién de hierro en polvo
¥ le de gcido clorhidrico concentrado, se calienta la mez-.
¢la entre 80 y 858C, durante dos horas, se enfria a tem-
peratura ambiente, y se £iltra. El filtrado se enfria en
un bafio de hiselo, ¥ se neutraliza con hidrdxido sédico
acuoso, para obtener 5-cloro-2-sulfamilanilina,

Egse D,

Una solucién de 25 g. de 5-cloro-2~gulfemilenilina
en 50 ml. de dcido clorosulfénico se calienta en bafio de
vapor durante dos horas, se enfria, y se vierte sobre hie-

lo. El sblido que se forma se recoge, se lava con'agua,

¥ se afiade en porciones a 150 ml. de hidréxido aménico con-

centrado. La mezcla se callenta luego en bafio de vapor
durante una hora, se enfrfa, se recoge en el filtro el
precipitado que se forma, ¥y se recristeliza en etanol acuo- ;
80, pars obtener 5-cloro=-2~,4-~disulfamilenilinej; en fdrma
de zgujas incoloras, que funden & 251-2522C,

EJEMPIO 22 - 5-Cloro-2,4-disulfamilsniline.

Reemplazando el 2,5-dicloronitrobenceno emplesdo
en la fase A del ejemplo 12 por una cantidad equimolecu-
lar de 3,4-dicloronitrobenceno, y siguiendo en lo eéencial
las mismas técnicas descritas en el ejemplo 12, fases A a
D, se obtiene 5-cloro-2,4~disulfamilanildéna, en forma de
agujas incoloras, que funden a 251-2520C,

EJEMPLO 38 - 5-Etoxi-2,4-disulfamileniline.

Fase A,
Reemplazando el 2,5~dicloronitrobenceno empleado
en el ejemplo 12, fase A, por una cantidad equimolecular

de 2-cloro-5-etoxinitrovenceno, y siguiendo en lo esencial
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lgs mismas técnices descritas en el ejemplo 12, fases 4
¥y B, se obtiene 5-etoxi~2=sulfamilnitrobenceno.

Fase B, .

Ung suspensidn de 0,1 mol de 5~etoxi-2-sulfamilni-
trobenceno asi obtenido en una mezela de 50 ml. de hidré-
xido sbdico al 10% y 250 ml. de hidréxido aménico al 10%,
ge calienta en bafio de vapor hasta que se disuelva el com-
puesto de sulfamilo. 4 esta soluchdén se afiade otra de 180
g. de sulfato ferroso en 600 ml.de agua, y la mezcla de
resccidén se calienta dos horas més en bafio de vapor, y se
filtra. El filtrado se acidifica con dcido clorhidrieco,
pera precipitar la 5-etoxi~2-sulfamilanilires

Fage C,

Reemplazando la 5-cloro-2- sulfamilanilina emplea-
da en la fase D del ejemplo 12 por una cantidad equimole~
cutaer de la S-etoxi-2-sulfemilemiline asi empleada, y 8i-
guiendo substancialmente la misma técnica descrita en la
fase D del ejeﬁplo l2, se obtiene 5-etoxi-2,4~disulfami-
lanilina, » |

BEJEMPI

Fasge A,

Se afiade en porciones p-nppropilacetanilida‘(35,4 gJ 
durante quince minutos, a una mezcla de 35 ml. de’dcido '
nitrico concentrado y 35 ml. de deido acético glacial, en-
friada en un bafio de hielo., Despuéds de unas horas a 0-102C,
la mezcla se vierte sobre hielo. El sélido formado se re-
coge en el filtro, y luego se calienta en bafio de vapor, du~
rante dos horas, con 100 ml. de écido sulfdirico =l 50%, .

se enfria y se vierte sobre hielo, Ia cristalizacién del
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pilanilina,

Zage B,

La 2-nitro-4-n-propilanilina as{ obtenida (24,4 g.)
se afinde a une solucidn de 30 ml. de dcido sulfdrico con-
centrado y 100 ml. de agua, y la mezcla resultante se en~
fria a 0-550. Se afinde lentamente a esta tenxperatura una
solucidn de 7 g. de nitrito éédico en 20 ml. de agua, y
la mezcla se deja reposar dos horas a 0-5¢C, y se filtra
luego. El filtrado se afiade a gotas & una mezcla hirvien~
te de 100 ml, de agua, 6,4 g. de sudkfato de cobre, 15,6 g.
de bromuro sédico, y 2 g. de cobre en polvo. Se continua
calentando otros treinta minutos, y la mezcla se enfria
luego y se Bxtracta con éter, El extracto etéreo se lava
con agua, se deseca sobre sulfato sédico, y se evapora has-
ta sequedad, para obtener Z-nitro-4-propilbromobencenc.

Fase C,.

A una solucidn de disulfuro sddico en 1500 ml. de
etanol al 90%, preparada como se describe en la fase A del
ejemplo 12, se afiade gota a gota unsgBolucidn de 2 moles
del 2-nitro-4~-propilbromobenceno obtenido como se hg des—
crito antes en etanol al 95%, durante dos horas. Ia mez-
cla se calienta a 70¢C durante meis horas, y, después de
enfriar en bafio de hielo, el precipitado se recoge filtran-~-
do por succidn, se transporte & un vaso de 1 litro, y se
agita vigbrosamente con 500 ml. de aéua, para diminar el
cloruro sddico. El precipitado que se forma se recoge en
el filtro, se lava con 100 #l. de alcohol, y se deseca a

558C, pare obtener disulfuro de di-(4-propil-2-nitrofenilo). |
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Fage D, 7’

Se introduce una corriente de cloro en una mezcla
del disulfuro de di~-(4~propil-2-nitrofenilo) asf{ obtenido
en dcido acético, a razdén de unas 2 burbujas por segundo.
La temperatura se mantiene a 5092C calentsmio intermitente-
mente en bafio de vapor durante dos horas. El cloruro de
5-propil-nitrobencen-2-sulfonilo as{ formado se separa del
1{quido sobrenadante por decantacidén, se lava con dos por-
clones de 300 ml. de agua templada, y se deja solidificar,
¥ el producto se recoge luego en elfiltro. El cloruro de
S5-propilbencen~2-sulfonilo as{ obtenido se enfrfa en bafia
de hielo y se afiade en porciones a una solucidn acuosa de
propilamina, que también se enfria en bafio de hielo. Des=
pdsdeafiadido todo el compuesto de cloruro de smlfonilo, la
mezcla se calienta durante una hora a 758C, se enfria, y
el producto se recoge en el filtro. La recristalizacidn
en alcohol acueso da 5-propil~2-N-propilsulfamilnitroben-
ceno.,

Ease E,

Una suspensidén de 5 g. de 5~propil-2-N-propilsul-
femilnitrovenceno as{ obtenido y 500 mg. de un catalizador
de paladio sl 5% sobre carbdén vegetél en 100 ml., de etanol
acuoso al 50%, se sacude en atmésfers de hidrdégeno haste
que se absorben 3 equivalentes molares de hidrdégenoc. Ila
mezcla de reaccidn se calienta luego hasta el punto de
ebullicién, y la solueidn caliente se filtra y concentra
hasta que cristalice 5-propil-Z-N-propilsulfamilanihina.

La 5-propil-2-N-propilsulfamilanilina asi obtenida
se clorosulfona y amide, siguiendo en lo esencial la misma

téenica descrita en la fase D del ejemplo 12, y da 5~pro-
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pil-2-N-propilsulfamil~4-sulfamilenilina.

EJEMPIO 52 - S§-Nitro- d il 13

Fage A,

Reemplazando el 2,5-dicloronitrobencenc empleado
en el ejemplo 12, fase A, por una cantidad equimolecular
de 2,4~dinitrobromobenceno, y siguiendo en 1o esenciagl
las mismas técnicas descritas en las fases L y B del ejem=-
plo 1¢, se obiiene 2,¢-dinitrobencehsulfamida.

Fas

La 2,4-dinitrovencensulfanida obtenida como queda
descrito (24,7 g., 0,1 mol) se disuelve en 500 ml. de me-
tanol a 60-7592C, poer adicidn de 80 ml, de hidrdéxido sddi-
co acuoso gl 10%. Una solucién de hidrosulfuro sddico
(preparada con 55,2 g. de sulfuro sddico y 19,3 g. de bi-
carbonato sédico disueltos en 100 ml. de agua a 502C) se
afiade en un periodo de diez a quince minutos. Ia mezcla
se calienta a T70¢C durente dos horas, y luego se concen—
tra en vacio hasta eliminar 300 ml. de alchhol. El1 re-
siduo se enfris en bafio de hielo, y el sdlido se recoge
en el filtro, ge transporta & un vaso de precipitados, y
se trata con dcido clorhidrico en exceso, para obtener ni-
trosulfamilaenilina. El producto precipitado se separa
por filtrécién, Se lava con agua, y se recristaliza en
elcohol diluido.

Pase Cs

La nitrosulfamilanilina asi obtenida, o0 su mezcla
islmera (0,5 mol), se afiade en porciones, agitando, a 200
ml. de dcido de clorosulfénico enfriado en bafio de hielo.
Se afinde en porciones cloruro sédico (175 g.), durante

una e:4os horae, y la mezclae se calienta luego gradual~
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mente en bafio de aceite & 1502C, Después de tres horas
a 150~-1602Celfrasco se enfria en un bafio de hielo, y el
contenido se trata con un ligro de agua fria. El producto
se extracta con éter, y el extracto se lmva con agua y se
deseca sobre sulfato sddico. Despuds de eliminar el éter
en bafio de vapor, el residuo se afiade en porciones a 100 ml.
de hidrdxido amdnico al 28%, enfriado en bafio de hielo.
La mezcla se calienta en bafio de vapor durante una hora,
ge enfria, y el producto se recoge en el filtro, se lave
con agua y se deseca. La cristalizacidn en etanol acuoso
da 5-nitro-2,4-disulfemilanilina, que funde a 260~2622C,
EJEMPLO 69 - 5-Amino2,4-disulfamileniling,
Reemplazando el 5-propil—-2-N-propilsulfamilnitroben- '

ceno empleado en la fase E del ejemplo 42 por una cantidad
equimolecular de lg nitrosulfamilenilina obtenida segin se
describe en el ejemplo 5%, fase B, y siguiendo en lo esen~
cial la témica expuesta en las fases E y F del ejemplo
42 se obtiene S5-~amino-2,4-disulfamilanilina, con punto de
fusidn 245-2469C (descomposicidn).

LO 78 - 5-Cdpro-~ —disul

Fage 4,

Reemplazando la nitrosulfamilanilina empleada en la
fase C del ejemplo 52 por una cantidad equimolecular de
cloruro de 5-cloronitrobencen-2-sulfonilo, obtenido segin
se describe en la fase B del ejemplo 1%, y siguiendd en lo
esencial la misma técnica descrita en la fase C del ejemplo
5¢, se obtiene 5-cloro-2,4~-disulfamilnitrobenceno.

Fase B, |

Reemplazando el 5-cloro—2~sulfamilnitrobenceno em-

pleado en le fage C del ejemplo 12 por una cantidad equi-
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molecular del 5-cloro-2,4~disulfamilnitrobencenc asi obte-
nido, y siguiendo esencialmente la misma técnica de la fa-
se C del ejemplo 1% ge obtiene 5—cloro-2,4-disulfamilanili-
na, en forma de agujas incdoras que funden a 251-252¢C,
Aunque los ejemplosprecedentes ilustran condiciones
espec{ficas para preparar compuestos de disulfemilanilines
por el método original de este invento, debe entenderse
gue pueden intro&ucirse modificaciones en las condiciones
de reaccibn expuestas en los ejemplos y en los cuefpoe reac- g
cionantes, sin apartarse por ello de la finalidad del inven- 3

to, segin se expone en las reivindicaciones.

N o T A
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Se reivindica como objeto de esta patente:

1) Procedimiento para preparar compuestos de disul-
femilanilina, el cual comprende la reaccidn de urna solucidn
de un haelonitrobenceno de cualguiera de las estructures
representadas por las dos fdrmulas siguientes designadas

como Fifmulas 3 y 4 en la hoja de férmulas,

X |__Hal ¥al

con un disulfuro de édlcali, para obtener un disulfuro de
di- (4-X-nitrofenilo) o de di-(2-X-4-nitrofenilo), el cual
se oxida luego con cloro o clururo de sulfonilo con estruc—
tura de cloruro de 5-X-nitrobencen-2-sulfonilo o de 3-X-

nitrobencen-4-sulfonilo, que se amide con no menos de dos

equivalentes de un compuesto elegido del grupo integrado
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por asmtnfaco y une monolevialquilamina, para formar la

correspondiente sulfamide, la que se reduce mediante un pro

cedimiento elegido entre la reduccidn quimica y la reduc-—
eidn catali{tica, para'convertir el grupo nitro en grupo
aminos y la clorosulfonacidn subsiguiente del compuesto
de anilina as{ obtenido; por reaccidén con no menos de dos

equivalentes de écidq clorosulfénico, seguida de amidacidn

por tratamiento von no menos de dos egquivalentes de un com- '

puesto elegido del grupo consistente en smoniaco y una
monolevialquilamina, para formar un compuesto de disulfa-
milenilina ajustado a la estructura generalrrepresentada
por la férmula siguiente, designada en la hoja de fdérmulas

como Férmula 1,

R WHg
ﬂ\\ H

HS0, e
o 2 -*L-.\\Mbn 803‘5\

@.ﬁ g:!

donde, como en les anteriores férmulas, X se elige del
grupo que comprende un halégeno, un radical levialquilo,
un radieal levialcoxile y un grupo nitros; Hal, del grupo
integrado por dtomos de cloro y bromo; Rl, del grupo con-
sistente en haldgeno, un radieal levialquilo y un radical
levialcoxilo, y los grupos nitro y aminoj; y Ra; del gru-

po:r que comprende hidrégeno y un radical levialquilo.

be

2) Procedimiento segin la reivindicacién 12, en el

que se reduce guimicamente, para formar el correspondiente
compuesto de anilina, el grupo nitro de un compuesto sul-
fam{lico ajustado a una de las estructuras 5-X-2-sulfemil-

nitrobenceno y 3-X-4-sulfamilnitrobenceno, donde X se eli-

ge del grupo integrado por un halégeno, un radical levial-
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quilo, un radical levialcoxllo y el grupo nitro.

3) Procedimiento segin le reivindicacidn 12, en el
que se reduce quimicamente con hierro en polvo, en presen-
cia de dcido clorhidrico, el grupo nitro de un compuesto
sulfemilico elegido del grupo integrado por una de las es-
tructuras 5-X-2-sulfamilnitrobenceno, 3-X-4~-sulfamilnitro-
benceno y 5-X-2,4-disulfamilnitrobenceno, donde X se elige
del grupo consistente en un haldgeno, un radigal levial-
quilo, un radical levialcoxilo y el grupo nitro.

4) Procedimiento segin la reivindicacidén 12, en el
que al menos un equivalente de disulfuro sddico se calienta
a una temperatura entre 50 y 1002C con dos equivalentes
del halonitrobenceno, para formar el disulfuro.

5) Procedimiento segin la reivindicacidn 12, en el
que, en cada una de dos fases de amidacidn, el cloruro de
sulfonilo se hace reaccionar con no menos de dos eguivalen-
tes de hidréxido amdnico concentrado.

6) Procedimiento segin la reivindicacidn 12, en el

gue el cloruro de sulfonilo ajustado a una de las estructuras

cloruro de 5-X-nitrobencen—-2-sulfonilo y cloruro de 3-X-ni-
trobvencen~4~sulfonilec se amide con una monolevialgquilamina.

7) Procedimiehto segin la reivindicacidén 12, en

el que el cloruro de sulfonilo ajustado a una de las eatruc- f

turas cloruro de 5~-X-nitrobencen-2-sulfonilo y cloruro de
3=X-nitrobencen-4~sulfonilo se amida con dos equivalentes
de une monolevialquilamina,

8) Procedimiento segin ls reivindicacidén 12, en el
gque el ecloruro de sulfonilo ajustaéo a una de las estructu-~
ras cloruro de 5-X-nitrobencen-2-sulfonilo y cloruro de

3-X-nitrobencenmi-sulfonilo se clorosulfona calentando con

t
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no menos de dos equivalentes de dcido clorosulfénico, &‘
selamida luego por tratamiento con no menos de cuatro equi~
valentes de un compuesto elegido del grupo integrado por
amoniaco y una moﬁolevialquilamina, a f£in de formar 5-X-
2,4-disulfamilnitrobenceno, cuyo grupo nitro se reduce por
un procedimiento seleccionado entre reduccidédn quimica y

reduccidén catalitica, para formar un compuesto de disulfa-

milaniliina de la estructura general representada por la £ér

muls siguiente designada en la hoja de férmules como Fér-
mls 1, |
R: MM
H )
\\\“sozr ‘ Ségﬁ::: ‘
14
donde, como en las fdédrmulas anteriores, X se elige del
grupo consistente en un haldgeno, un radical levialquilo,
un radical levialcoxilo y el grupo nitro; Rl, del grupo
integrado por un haldgeno, un radical levialquilo,un ra-
dical levielcoxilo y los grupos nitro y eamino; y Rz;_del
grupo que componen hidrfgeno y un grupo levialgquilo.
9) Procedimiento para preparar compuestos de di-
sulfamilanilina,
Esta memoria consta de diecisiete pdginas escritas

por una sS0la cara.
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