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P A T E N T E  

D E
I N V E N C I O N

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE UNA N-SU1FANI1I1- 
UREAf*, a favor de la  firma suiza cIMG-CHEMIE Aktiengesell­
schaft, domiciliada en Schaff hau sen, "Hochstrasse, 209", -  
Sulza.

Pa presente invención se re fie re  a un procedimiento pa­
ra la  preparación de una N -su lfan ililu rea .

Desde hace algún tiempo son conocidas N -su lfan ilil-N '- 
m e til-, - N '- e t i l - ,  -N '-p rop il- y -N '-bu tilu rea  (compárense 
Ejemplo 1 de 1a. patente Na 4769 de la  República Democrática 
Alemana (Memoria de patente publicada el 6-XI-1953) y Ejem­
plo H  de la  Memoria de patente danesa Na 70259 (publicada 
el 28-XI-1959), a s i como el Ejemplo 11 de la  Memoria de pa­
tente noruega Na 71236 (publicada el 4"-X-1946))^

Por regla general se parte , en la  preparación de la s  
su lfan ililu reas  N s u b s t i t u id a s ,  de compuestos que contie­
nen en posición "para" con respecto a l grupo sulfonilo un 
grupo que puede ser transformado mediante h id ró lis is  o re­
ducción en el grupo amino l ib re . Daspuós de acabada la  forma­
ción de la  agrupación de sulfonilurea este grupo es entonces
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transformado en el grupo amino.
Ya ha sido propuesto asimigno someter su lfan ililu rea  con 

aminas a la  llamada reamidación, a cuyo efecto se debía ope­
rar con adición de ácido para ev itar la s  reacciones secunda­
r ia s  (compárense la s  lin eas  91-96 de la  página 2 de la  Memoria 
de patente NS 9688 de la  República Democrática Alemana y el E- 
jemplo 4 de esta memoria de paten te). Si se procede con arre­
glo a esta proposición; es decir; s i se caliente clorhidrato 
de su lfan ililu rea  con clorhidrato de butilamina en una mezcla 
de dioxano y p ir id in a  durante unas cuantas horas; se obtiene
entonces una mezcla reacciona! que es solo parcialmente solu­
ble en ácido clorhídrico diluido; conteniendo por lo tanto , ar­
parte de N -su lfan ilil-N '-bu tilu rea  bien formada, muchos produc­
to s  secundarios. En el Ejemplo 2 de la  memoria de patente Nám. 
13.762 de la  República Democrática Alemana se propone transpo­
ner su lfan ililu rea  con butüamina en ácido acético g lac ia l c&? 
mo disolvente. En la  comprobación posterio r de este ejemplo no 
resultó  el rendimiento afirmado del 70%, sinó solo del 52% en 
producto todavía no puro y después de la  purificación  del pro­
ducto el rendimiento es aun un ;4C% del teó rico !.

Ahora bien, se ha encontrado que se lleg a , con rendimiento 
extraordinariamente bueno, a una N -su lfan ilil-N '-b u tilu rea  pu­
ra llevando a cabo la  transposición de N -sU lfanililurea con bu- 
t i l  amina en una ce tona de un punto de ebullición aproximado de 
90-120SC., preferentemente de 100-1208 0 ., y seleccionando una 
proporción molar de su lfan ililu rea  a butilamina de 1 * 1,2 y 
cuidando además que el amoniaco disociado sea eliminado lo  mas 
rápida y completamente de la  mezcla reaocional. Como disolven­
te s  ventajosos se han probado, como ya se ha dicho, la s  cetonas 
a l ifá t lc a s  que hierven entre 100-1208 0. La posib ilidad de que



5.

10.

15.

20.

25.

30.

la  influencia que favorece la  reacción de la s  cotonas a l i f á t i ­
cas esté relacionada con la  formación intermedia de cetoiminas

-N-C^Hg, no queda excluida, pero no se ha demostrado. Pe-Kro resu lta  sorpréndete que, por ejemplo, la  transposición de 
sulfanililurea. con butilamlna en nitrobenceno da solo un rendi­
miento de un 61%, en dioxano de un 65% y en p irid in a  de un 53%, 
mientras que en m etilisobutilcetona se lleg a  a l 90%. También se 
puede u ti l iz a r  una mezcla de varias cotonas, por ejemplo, una 
cotona de punto de ebullición mas a lto  y una de punto de ebu lli­
ción mas bajo, y a ju sta r de este modo el punto de ebullición a 
la  altura, deseada.

Es ventajoso seleccionar como disolvente una cotona de ta l 
naturaleza que sea poco hidrosoluble o prácticamente insoluble 
en el agua ya que terminada la  reacción de reamidación puede 
ser llevada a disolución la  N -sulfanilil-N '*-butilurea formada, 
mediante adición de l e j í a  aloalina en fase acuosa, en tanto que 
la  ce tona que contiene diversas impurezas se segrega. De este 
modo se logra una purificación  adicional del producto f in a l .

La ventaja del nuevo procedimiento encontrado es evidente; 
es ^b ida  que la s  sULfonllureag son sensibles fren te  a ácidos 
y bases. Al poner en lib e rtad  el grupo amino, lo  que en la  té c ­
nica tiene  lugar mediante saponificación de un grupo acilamino, 
la  ^ponificación  interviene también en l a  agrupación de sulfo-
n ilu rea; así el rendimiento se digninuido y además aun impuri­
ficado el producto f in a l.

EJEMPLO. — 215 g. de su lfan ililu rea  son dispersados en 960 g. 
= 1200 cc. de m etilisobutilcetona, dejando a f lu ir  87,7 g* (1,2 
mol.) de butilamina bajo agitación durante 15 a 30 minutos. Se
origina, al gubir alrededor de 1090. la  temperatura, una papi­
l l a  espesa, s i bien aun ag itab le . Para completar la  formación
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salina se sigue agitando aun durante una media hora, aproximada­
mente y seguidamente se oalienta rápidamente a ebullición, des­
pués de lo  cual tiene  lugar generación de NH .̂ La generación de 
NH ,̂ y coa e llo  la  reacción, es acelerada por una e&ulliciÓn lo 
mas intensiva posib le, a s í como por d ispositivos de fracciona­
miento. Después de que todo está en disolución, lo  que permite 
deducir que la  reacción haya que dadora si terminada, se continúa 
aun hirviendo durante 10 a 15 minutos! evacuando entonces bajo 
agitación in tensiva, en 1000 g. de l e j í a  de sosa a l 4%. Al efec­
to la  temperatura va subiendo a unos 406 0. Después de una bue­
na, agitación es segregada la  solución salina de Na acuosa, l ig e ­
ramente am arillenta. La capa m etü isobu til-ce tón ica  es extraida 
aun dos veces con 100 ce. de agua de cada vez. Las soluciones a- 
cuosas unidas son neutralizadas con unos 90 g. de ácido acético 
al 1C%, al pH de 8,5, amasadas con 10 g. de Carboraffin-C, f i l ­
tradas y posteriormente lavadas con 700 ce. de agua. Se diluye 
con u lte r io re s  700 ce. de agua, se calienta a 40-506 0. y se reba­
ja , a l p rincip io  muy paulatinamente, bajo agitación e inoculación, 
durante una hora, aproximadamente, con unos ó00 g. de ácido acé­
tico  al 1Q% hasta un pH de 6,5 a 6. Al cabo de unos cuantos mi­
nutos la  p ap illa  caliente, a unos 40—5060., consistente en aguji— 
ta s  c r is ta lin a s  voluminosas, es f il tra d a  por aspiración, o bien 
centrifugada y bien lavada ulteriormente con agua. El secado se 
efectúa en eatufa de secar al a ire , a 4p6oa o. El rendimiento es 
de 244 g . , es decir, el 90% del teórico .
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Hecha la  descripción del presente invento se nace constar, 
que esta so lic itud  se acoge a la  prioridad de la  so lic itud  de 
patente suiza ES 71*640, depositada el 7 de Abril de 1959, y que 
^  declaran como nuevas y de propia invención la s  reivindicacio­
nes siguientes!

1 . -  Procedimiento para la  preparación de una N -su lfan ilil-  
urea, ta l como N -su lfan ilil-N '-bu tliu rea , mediante transposición 
de N-sulfanililu rea . con butilamina en un disolvente, caracteri­
zado porque dicha transposición se llev a  a cabo en una proporción 
molar de 1 i 1,2 en una ce tona que presenta un punto de ebu lli­
ción situado entre lo s  90 y los 120&C. y con eliminación lo  mas 
rápidamente posible del amoniaco disociado.

2. -  Procedimiento, según la  reivindicación 1, caracterizado 
porque se u t i l iz a  una cetona poco hidrosoluble, o prácticamente 
in soluble en el agua.

3. *- Procedimiento para la  preparación de una N -su lfan ilil­
ur ea.

33egún se describe y reivindica, en la  presente memoria que 
consta de cinco hojas fo liadas y mecanografiadas por una sola 
oara.

Madrid, a 24 de Marzo de I960.
CIíAG-CHEMIE A ktiengesellschaft.

p $ 8.*


	Bibliographic data
	Description
	Claims



