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PATENTE
DE

INVENCION

a favor de Don José de BEASCOA VILET, de nacionalidad
me jicana, residente en Barcelona, calle Calvet, 63-65,
pOor"PROVEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE ACIDO CICLOHEXII-

SULFAMICO Y SUS SALES".

MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invencidn tiene por objeto un nuevo
procedimiento para la obtencién de dcido ciclohexilsulfé-
mico y sus sales en calidades aceptables fisioldgicamen~
te,

El procedimiento cldsico de preparacidén del 4-
cido ciclohexilsulfémico por sulfomacién de la ciclohexi-

lamina mediante tratamiento con el &cido clorusolfdnico,

presenta el inconveniente de ser una reaccidn muy activa que

hace necesaria la adicidn lenta de este Wltimo reactivo

a la vez que el empleo de refrigeracidén adecuada.
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Con el empleo de la sal aménica del dcido clo-
rosulfdénico como agente sulfonante se ohtiene una rea-
ccidn, a la vez que igualmente efectiva, menos vigorosa,
con lo que se reduce considerablemente el tiempo de
adicidn.

Por reaceidn pues de clorosulfonato amdnico
con ciclohexilamina en exceso(la relacidén en peso entre
ambos puede variar desde 1:4 a 1:30), se obtiene ciclo-
hexisulfamato de ciclohexilamonio con desprendimiento
de amoniaco.

La ciclohexilamina empleada puede obtenerse
con el conocido método de hidrogenacidén de la anilina
bajo presidén y con empleo de catalizadores metdlicos.

E1l ciclohexilsulfamato de ciclohexilaminio,
obbenido, como se ha dicho anteriormente, sin necesi-
dad de ser aislado, se transforma en la sal metdlica
del dcido ciclohexilsulfédmico que interese, mediante
tratamiento con solueidn acuosa del hidrdéxido corres-
pondiente.

De la mezcla resultante se separa por desti-
lacidn el exceso de ciclohexilamina que puede ser em~

pleado de nuevo como reactivo.

El residuo, evaporado casi hasta sequedad, se
trata con etanol, con lo que se extrae el ciclohexilsul-
famato. La solucidén alecohdlica, ligeramente coloreada,
gse decolora por calentamiento con carbdén activo. Este
se separa en caliente y al enfriar cristaliza el c¢iclow

hexilsulfamato puro.
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A continuacidn, y a titulo ilustrativo y no
limitativo de la presente invencidn, se presenta el
siguiente ejemplo de puesta en préctica del procedimien-—

to objeto de la misma,

EJEMPTO .~

Se afiaden 14 partes (en peso) de clorosulfo-
nato aménico sobre 300 partes de ciclohexilamina duran-
te 15 minutos en un recipiente dotado de agitacidn vi-
goroga,., Se calienta la mezela a reflujo durante media
hora, con la temperatura mantenida 130—13500, despren~
diéndose amoniasco procedente de la descomposicién del
clorosulfonato amdnico.

Ta mezcle se enfria a 100°C, affadiéndose 70
partes de solucidén acuwosa de hidrdéxido sédico al 20%,
separdndose el exceso de ciclohexilamina presente en
la mezela por destilacidn azeotrdpica con agua.

El residua de la destilacidn se evapora a se-
quedad en vacio a 50°C, extrayéndose del residuo el ci-
clohexilsulfamato sdédico con 100 partes de etanol.

La solucidn alcohdlica, ligeremente amarillen=
ta, se decolora calentédndose a ebullicién con 1 parte de
carbdn activo, filtrdndose a continuacidén éste en calien-
te.

Del filtrado, al enfriar, cristalizan 17 par-
tes de ciclohexilsulfamato sdédico.

De las aguas madre, por concentracidén, ecrista-

lizan otras dos partes de la misma sal.

E1l ciclohexilsulfamato cdlecico puede presentar—
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se de manera andloga si en lugar de recoger la mezcla

de reaccidn sobre la solucién acuse de hidrdéxido sdédi-
¢o se hace sobre 140 partes de agua conteniendo 5 par-
tes de hidrdéxido edlecico y procediendo a continuacidn
de igual manera que en el método descrito.

Ambas sales poseen sabor extraordinariamente
dulce, a la vez que propiedades que las hacen sumamente
utiles como edulcorantes artificiales.

El dcido ciclohexilsulfémico puede prepararse
con excelente redimiento, mediante el paso de una solu-
cidn acuosa de cualquiera de sus sales, obtenidas por
los métodos anteriores, a través de una columna resini-
ca intercambiadora idnica de tipo dcido.

Serén independientes del alcance de la presen-
te invencibn los detalles y caracteristicas accesorias
de los elementos gque intervengan en la puesta en prdctica
de la misma, tales como recipientes y utillaje y, en ge-
neral, cuanto no altere el espiritu de las siguientes

reivindicaciones.

NOTA

Se reivindica como objeto de la presente paten-
te de invencidn:

1. Procedimiento para la obtencidén de dcido

ciclohexilsulfdmico y sus sales, especialmente de calida-
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des fisiolégicemente aptas, caracterizado por el hecho

de llevar a cabo la reaceidén de clorosulfonato amdnico

con ciclohexilamina en exceso y el posterior tratamien-
to del ciclohexilsulfanato de cielohexilaminio asi for-
mado con el hidréxido del metal cuya sal interese, se-

guido de extraccibén y purificacidn de la misma,

2. Procedimiento para la obtencidén de dcido
ciclohexilsulfémico y sus sales, segin la reivindicacién
anterior, caracterizado por el hecho de transformar las
gales obtenidas haciendo peser soluciones acuosas de
éstas a través de columnas de resinas intercambiadoras
iénicas.

3. Procedimiento para la obtencién de dcido
ciclohexilsulfémico y sus sales.

La presente memoria descriptiva consta de
cinco hojas foliadas escritas a mdquina por una sola ca-

ra.

Barcelona, 31 de enero de 1966
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