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doalcanosulfbnico a partlr de la mezcla de reaccidén; y reou-

metacrilamido—alcanosulfénicos Y sus homélogos, pueden poli-

12,983,712 .y 3,332,904 ¥ en la patente francesa 1,536.863.

paracién de écidos aminoalcanosulfénicos por una secuencia dd

Esta 1nvenc16n‘se refiere a un nuevo método para_
preparar comp051c10nes de materla, ¥ mas partlcularmente a
un método mejorado para preparar y alslar un &cido amldoalcg
nOsulfégico; que compfende poner en contacto los siguientes
re&ctiﬁoé: (A)_un nitrilo, (B) una olefina qugrtiene menos
de 10 &tomos de carbono y (C) 4cido Sulfﬁrico de por lo me-
nos una concentracién de 90% aproximadamente, -siendo esfoa '
reactivos lag tnicas substanclas reactivas presentes; permi-
tlendo que proceda la reaccién entre los reactivos, hasta que

ha preclpltado una cantldad substancial de dlcho acldo amie~

perando el acldo amlnoalcanosulfonico.
Los a01dos amldoalcanosulfonlcos se- sabe au2 son
(por ejemplo, de la patente norteamerlcana 3, 235 545, disper|

santes de-Jjabdn de cal. Mis aln, los-acldos acrllamlics- y
merizarse para formar homopolimeros y copollmeros dtiles co-

mo se describe, por ejemplo, en las patentes norteamericanas

les para incrementar la afinidad de los polimeros de acrilo-

nitrilo por los colorantes basicos.
1

En la pafente norteamericana 3,235,549 y en la pa-

reaccién de dos etapas, en la cual la primera etapa es la

Ta produ01r una 2—d10x1-l 2 5—oxat1a21na o "anhidrido inter-

Los &cidos acrilamidoalcanosulfénicos son particularmente Wti

tente briténica 1,090,779; se describe un método para la pre+

reaccidén de una olefina, trloxldo de azufre y un nitrilo, pa<

no", En-cada una de -estas patentes el trioxido de azufre es u

reactivo esencial, aunque este se emplea usualmente en la fon

n
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_ 'puesto que precisa dos etapas. También es erroneo en al ren-

“lcon cloruro acrlllco. Este método requlere materlales de. par

ma de una solucién ‘en un hidrocarburo clorado, un exceso de
nitrilo u oleflna, dloxldo de azufre o acido sulfdérico, o
como un complejo con reactlvos tales como piridina, dloxano,'
tloxano o un fosfato alquilico.

' En la segunda etapa de este método de reaccibn, el
"anhldrldo interno" se hidroliza, por la adicién de por lo
enos una mol de agua por mol de "anhidrido interno". La hi-~|
drélisis es una etapa escencial en ei método, puesto que re-
quiere bara convertir el "anhidrido interno" al 4cido ami-

doalcanosulfonlco deseado. Asi, el metodo es problemat;no

dimiento del producto producido Y més seriamente, esfé uo se
puede usar con.confianza para producir 4cidos acrllamldoalca
nosulfénicos puesto que el acrllonltrllo, uno de los veactl-
vos necesarxos tiende a pollmerlzarse en la presencia de
tr10x1do de azufre. .

De acuerdo con las patentes norteamerlcanas
2 985 712y 3, 532 904, los acldos acrilamidoalcanosulfénicos

se producen por la reaccidn de un a01do amlnoalcanosulfonlco

tlda que no son obtenibles fac1lmente Yy produce gblo baaos
rendlmlentos del .producto deseado.
Uha flnalidad pr1nc1pa1 de la presente invencidn

es por lo tanto, proveer un nuevo metodo para la prepara016n

Y aislamiento de a01dos amlnoalcanosulfonlcos con buen rendl '

niento y con un minimo de sub—PrOduCtOS- .
Uha_flnalldad ad101onal _e8 preparar y aislér dei-
dos amldoalcanosulfonlcos, por un metodo que requlere un mi-
nimo de etapas de reaccidn y procesamiento.

Todavia otra finalidad es preparar ¥ aislar &4cidos
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émidoalcanosulfonlcos,'partlcularmente dcidos aérilamidoalcg
nosuifénicos; por un procedimiento simplé que produce un pro|
ducto eseﬁcialmente.puro en'ﬁn'rendimiento sumemente eleva-
QO. ' |

Otras finalidades serén en parte obv1as ¥y.en parte;
apareceran més adelante.

Como se establecié previamente, el método de esta
invencién se puede usar para la prepéracién de Acidos ami-

doalcanosulfénicos, en la cual los reactivos esencialec son

lun nitrilo, &cido sulfdrico y una olefina. Esta invencién no

depende de ninguna estructura'particular del pboducto; pero
generalmente se ha encontrado que dos atomos de carbono sepal
ran el grupo ac1do-sulfon1co del grupo amldo.

Los 51gu1entes son compuestos 1lustrat1vos, que se

puéden preparar por el método de esta invencién:

Acido 2—Acetamidopropandsulfoniéo'.
CH3-CONH?HCHESOBH

CH3

Acido 2-Acetamido-2-metilpropanosulfonico’ .

Cliz
| |2
CH§-Q0NH?—CH2803H
&

' Acido 2-Benzamido-2-metilpropanosilfonico

CH
N
Oglig-CONHO-OR
CH

'3

oS0z
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Acido 2-De¢anamido*2-metilpropanosulfonico"

&
CH3

5H

Acido 2—Acétamido—2-ciclopentiletaposuifbnico

CH,~CONHCHCH,S0,H

3
A

Acido 2—A¢etamido-2-metil-2-feniletanosulfonico

3

CH

CgHy

lo

|4cido 2-Acetamido+é-metil+2;(p;carbdmetoxifenil)étanosulfonit

CH3

GHB-CPNHC-CHESO

3H

- X
COOCH3

N,N‘;Biézaé(2—metil§l—su1fopropili7éhexanodiamido ;

o m
'H03=S-CH2?-NHCOP(CH2)4-CONH?7CH2803H )
CH L CEy
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- Acldo 2—Acr1lamldopropanosulfonlco

GH2-CH-CONH?HCHZSOBH

CHy

|Aeido 2;Acrilamido-2-metilpropanosulfonico

. o,
| 0;12=0H-cogﬁf —CH,80,1

CH3

heido 2-Metacriiamido-E—metilpfopaﬁoéuifonico

- cna=c|: ——CONHC ——CH,ST,H

Acido 2-Acrilamidobutanosulfonico

Z-CH-CONHCHCHE 3

C-f;aCH3

Acido 3-Acrilamidobuteno-2-aulfonico
' CH2=-CH-CONH([JHCHSOBH

CH3 QHB

| CH‘5 ?H3
CH,=CH~-CONHC —— ¢ —SO H
2 P 5
CH5 CH3 .

Acido §-Acrilamido—2;é-dimetilbutano-B-sulfonico
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Acldo 2-Acrllam1do-2 4 4-tr1metllpentanosulfonlco
e
CH2=CH-CONHC-CH2503H

CHEC(CH3>3

Acldo 2-Acr11am1d001clohexanosulfonlco

CH2=CH-CONH

/L\/

Acido 2—Acri1amido-2-fenilétanosulfonico

CH2=CH—CONHCHCH2805H

C-.H

675

Acido'EaAcrilamido;2—fenilpropanoéulfonicb )
| 5
. CH2=CH—CONHC-CHESO

C6H5

3

4¢1do 2-Aerilamido-2~toliletanosul fonico

CH2=CH-CONHCHCHESO3

6 40t 3

E1 react:.vo A en el metodo de esta 1nvenc1on es un
nltrllo, de preferen01a un nltrllo de hldrocarburo- esto es,
un nltrllo en el cual el grupo CN Q0 grupos estan unldos a un

radlcal hldrocarburo. .

El término "radlcal hldrocarburo", tal como se usa

aqul, 1ncluye radlcales allfatlcos, clcloallfatlcos ¥y aroma-




10

15

- 20

25

30

_ 8

g naen B8
ticos (incluyendo aro} é.cos substltuldos con alifatico y
cicloalifético y alifétlcos ¥y cicloalifaticos substituidos
con aromdtico). .
Los siguientes son ejemplos ilustrativos de radica
les hidrocarburo dentro del alcance de esta invencidn. Cuan-
do un radical determinado tiene varias formas isoméricas

(por ejemplb, butil), todas estas formas se incluyen.

Metilo - Tolilo
Etilo 7 Xilile
fropilo _ o -Bencilo
Butilo o  Ciclohexilo
Hexilo ~ Ciclopentile
Octilo .  MNétileiclopentilo
Decilo . Ciclopentadienilo
Vinilo . Venilfenilo
Allilo - - Isopropenilfenilo
Etinilo - Ciﬁgamilo |
-Propargilo o .‘  Naftilo
. Fenilo - | |
~CgH5 (CoH5)o
~CgH,, (CHy )y, OHy

- ~CH,0H 4"\Ffﬁ§}
’ ‘I\, .\v,
CHy . |
-CH2-——ﬁ<::>>—— CH,

Muchas var1a01ones obvias de estos radicales, se-
rén ev1dentes para aquellos entendidos en la materia. hg estan
incluidas dentro del alcance de la 1nven016n,

Usualmente, los nitrilos de hidrocarburo usados en
H - . .

1
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| radicales que contienen hasta 7 étomos de carbono), tales

" flcialmente los dos ultlmos.

. usualmente es alifética. Se prefieren el propeno y los bute-

vnos, especlalmente 1sobuteno. La 11m1ta01on a_olefinas que

es parte de esta 1nvenclon, Por "substltulda" se entlende

el método de esta 1nvencién, gon mononitrllos o dinitrllos
que tienen hasgsta 12 Atomos de carbono aproximadsmente. Se ex|
bresa una preferencia particular para mononitrilos alquili-

cos inferiores o alquenilicos (el término "inferior" denota
como, acetonltrllo, acrllonltrllo ¥y metacrllonitrllo, espe~

] reactlvo B, es una olefina que tiene menos de
lO atomos de carbono. Esta puede ser una olefins substltuida

con arilo, tal ~como, estireno 0 alfa-metilestireno, pero

contienen menos - de 10 Atomos de carbano estd basada en un as+
pecto practlco' aunque se puede obtener, en algunos cas0s, ﬁﬁ
acido amlnoalcanosulfonlco a partlr de una olefina saparlor,
por el metodo de esta 1nvenc1on, este sera un producto menor
contaminado con grandes cantidades de sub—productos, tales .

como, un sulfato de acido 1m1no derivado. de la oleflna usada
(el intermediario de 1a reaccibn de Ritter). Por lo tanto,
no se considera el ‘uso de dlchas oleflnas superlores. B

Las oleflnas substituidas se con31deran totalmente

equmvalentes a las correspondlentes 1nsubst1tu1das, Yy su uso

olefinas que contlenen substltuyentes que no alteran signifi |
catlvamente sus caracteristicas o react1v1dad. Son eJemplos.'
Halogenuro (fluoruro, cloruro, bromuro, yoduro)
. Hldrox1~
Eter (esp901almente alcos1 1n£er10r)
Carbox1

.Ester (egpecialméhté carbalcoxi inferior)
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Amlnoacllo (amlda) : ' 7 =
Amino Z;i; :7 i; i; 2!
Nitro

Ciano

Tioeter.

Sulfdxi'

Sulfona _ )

Acido sulfénicb (y derivados del mismo)
en general mis de tres de tales grupos substituyentes esta-~
ran presentes en la oleflna. -

El reactivo C es acido'sﬁlfﬁrico; el cual debera

| ser de'por 1o menos una concentracién de 90% en algurs stapa

de contécto entre los tres reactivds.‘Es de preferehcia por
lo menos de 98% y en forma més deseable de por lo menos

100%. . (como "se usan aqui, los valores de porcentéje dados

’ para las concentraclones de acxdo sulfurlco si es menor de

100% se refleren a la proporcmon de HZSO , en un 31stema de

Hasoq-agua. Cuando el porcentaje es m@yor de 100%, el exceso '

sobre el 100% es triéXido de azufre;.esto es, "dcido sulfﬁri'

co fumante al lO?A", 0 acldo sulfurlco al lO?A, es una mez-

_cla que cons;ste de 93% de HESO4 y 7% de trloxldo de azufre

llbre. Ia mlsma soluclon se conoce tamblen como "oleum al

| .

Al calcular la concentra01on ‘de 4cido sulfurlco,

) la cantldad de agua contenida en los otros reactlvos ‘se toma

en con51derac10n. Por eaemplo, un nitrilo obtenible comer-
01almente (por ejemplo, acrilonitrilo), que contlene algo de
agua, se usa frecuentemente como reactive A. Esta agua debe-

ra tomarse en cuenta al calcular la concentrac1on del 4cido

o o A A S ) -
|sulfirico puesto que esta .disminuird naturalmente la concen-
. i o :

i
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lIto los tres reactivos menc1onados, en cierto momento dado du

ruro de boro ¥ sus compuestos de coordinacidn con éteras y

los reactivos A 7 B. Si se usa un exceso del reactivo 4 (el

_ll -

387882

tracién de tridxido de azufre llbre del oleum o diluird el

‘dcido sulfurlco.

Como se apreciard de la amplia descripcién del mé-

todo de esta invencién, dicho método implica poner en contac

‘rante. el procedlmlento de reaccién. Es enteramente p081ble,
para este prop031to, emplear acldo sulfurlco més dlluldo que

el 90% aprox1madamente ¥ para formar el &cido’ R4S concentra-

do en el lugar mismo, por deshidratacidén del mismo. Por ejem|’

plo, se puede agregar a la mezcla- de reaccidn un agerte Jesg~|-

hidratante; tal como, sulfato de’ calc1o, sulfato de magnesioj

sulfato de sodio, gel de 311109, cloruro de alumlnlo, tr'flu

|U

similares, pentcxldo de fosforo 0 acldo clorosulfonlco. Sera 7

ev1dente, que la cantldad de tal agente deshldratante deberd
ser suficiente para :remover suficiente agua, para elevar la
concentrac1on efectiva de ac1do sulfurlco & por lo menos 90%
aprqx1madamente. AGn cuando la concentraclon 1n101al del fei
do sea superior al 90% se pueden agregar dichos agenteg des
hidratantes para elevar la concentra01on dentro de las rela—
clones preferldas aqu1 menc1onadas.

Uh segundo metodo para deshldratar el dcido sulfi-

rlco més dlluado, es empleando un gxceso del reactivo 4o def -

nltrllo), este exceso removera agua del s1stema por reaccidn
con el mlsmo, para formar la correspondlente amida. Sl se
usan ambos reactivos A (el nitrilo) y B (la olefina) en ex-

ceso, tendra lugar una reacc&on de Ritter y el 1ntermed1ar10

‘ formado por la misma, el sulfato de ac1do imino, reaccionara

con agua para formar la correspondlente alqullamlda substltun
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|da, regenerando simultédneamente dcido sulffirico. Aunque esto

disminuye naturalmente el rendimiento del Acido amidoalcano-

sulfénico obtenido, el rendimiento serd todavia satisfacto-

| riamente elevado, siempre y cuando la concentracién del &ci-

do sulfirico de'partidé,ho sea meﬁqr del 70% aproximadamente
Uh'tercer método para deshidratar &cido sulfdrico

mas dlluldo es uno extremadamente dlrecto, que -consiste en

' agregar tridxido de azufre al mlsmo. La adlclon de tridxido

| de azufre se puede efectuar meramente pasando el tridrido de

azufre dentro de la mezcla de reaccidn que contlene ei &cido

sulfurlco mas dlluldo, sin embargo de preferencla, el trlo— '

xido de azufre estd presente qesde el prlnclplo por el sim-
ple hecho de usar ﬁés dcido sulfiirico concentrado. Como se
hencioné pfeviamente, la conéentracién'deberé ser, en alguna
etapa del contacto entre los tres reactlvos, de por lo menos
90% aprox1madamente. Los elementos mis elevados de &cido:
acrllamldoalcanosulfonlco, espe01almente a01do 2-acrilamido-|
prOpanosulfonlco ¥y &cido 2-acr11am1do-2—metilpropanosulfonl—
co, se obtlenen cuando el reactivo C es a01do sulfirico fu-
mante al 102-150% (oleum al 2-30%), de preferencla al 102-

110% aproxlmadamente en corrldas en lote y al 108-125A en

: corrldas contlnuas, como se descrlbe mas - adelante. Si la bog

centraclon de tridxido de azufre es. mas elevada de ésto,

'exlste una tendencia hacia la decoloraclon del producto.

- Las proporciones relativas del reactivo A a los

otros reactivos no es crltlca.,Se preflere usar por lo menos

un eqplvalente del reactlvo A, por equlvalente del reactlvo

(El término "equlvalente", tal como se usa aqui, es un ni

mero de parte por peso 1gual al peso equlvalente del compueg|

,to, que es su peso molecular dividido por el numero de sitio

(2]




10

185

20

. 25 .V -

30

‘'olefina o mononitrilo, es igual a su peso molecular; el de

'y etc.). Usualmente, se prefiere adémés que los reactivos me]

1 tes, tales como, hldrocarburos clorados o} eteres. Tales dllu

'te sea inerte, de manera que este servira meramente para pro

que’ rinde el 1ntermedlar10 de la reaccién de thter, sulfato
'cuados en el nétodo de esta 1nvenc10n.

invencién requiere ppimero poner en contacto meramente los

T |

reactivos en’ el mismo. Asi, el peso equivalente de una mono-
una diolefina o dinitrilo, es la mitad de su peso molecular

01onados prev1amente, sean las unlcas substanclas presentes

en cantldades substanclales- esto es, las unlcas presentes

excepto por las 1mpurezas 1nev1tab1es. En tales casos, es de'

seable usar un gran exceso de nltrllo (por egemplo un efce-
g0 5:1 ¢ 10:1 molar), por lo cual el exceso sirve como un di
solvente para la reaccidn. Sin embargo, se encuentra tarbién

dentro del alcance de esta 1nven01on usar dlluyentes iler-

yentes deben ser aquellos en los cuales el producto es 11so-

luble de manera’ que este se- pueda pre01p1tar. Egemplos tlpl
cos de . dlluyentes adecuados son: 1, 2—dlcloroetano tetreclo:
ruro de carbono, éter dlmetlllco de gllcol etllenlco y eter

dlmetlllco de gllcol dletllenlco. Es critico- que el diluyen-

mover el contacto reactlvo y proporc1one una mezcla de visco

sidad adecpada; Algunos de los -diluyentes se cree que promug

ven la formacién de otros productosj por éjemplo,-lé reaccidh

de acrllonltrllo con 1sobuteno en ciertos medlos, ‘se 1nforma'

de acldo butll—t-lmlnoallllco. Tales dlluyentes no son ade—'
Como se describid previamente, el método de esta

tres reactivos. En las 1ncorpora01ones preferidas del meto-
do, que producen el acxdo amidoalcanosulfonlco en ‘el rend1~

miento y pureza mas elevados, se mezclan los reactivos A y (

[

Il—)
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no_més tarde después del-momento de adicidn del reactivo B.

Asi, se previene que el reactivo B se ponga en contacto con

el reactivo C solb,LConreste propésito, todos los tres reac-

tivos se pueden introdueir dentro del sistema de reaccién si

multéneameﬁte, 0. los reactivos 4 y'G se pueden mezclar pre-

viamente y agregarse el reactivo B subsecuentemente. Depen«

diendo de la eficiencia del equipo de reaccién, el tiempo de

mezclado de los reactivos 4 ¥ C;puedgféer'tan pbco como de u

segﬁndo o un minuto, cuando dicho tieméo de mezclado és defif

nitivamente necesarlo. Sin embargo este puede ser més prolo)
gado en algunos casos.

Usualmente es deseable, aunque no esen01a1 llevar
a cabo la reacplon en una atmqsfera inerte, tal como, nitrd-
geno, helio, argén’o similares. la témperatﬁia'de reéocién
esta generalmente entre -80°C y 7500 aproxlmadamente. Sin em
bargo, se ha encontrado que el desarrollo de color indesea-
ble ‘en el producto, se suprime cuando Latemperatura de la me

cla de los reactivos A ¥y C, se mantiene inferior a 02C, de

preferencia'enfre -lOny 15eC antes de la adicién del reacti

vo B. Cuando el reactivo B es una'olefina muy volétil tal

" | como’ propeno, la temperatura debera mantenerse ‘dentro de es-

ta relaclon durante el perlodo total de. reacc1on. Lo. mismo
es cierto frecuentemente para oleflnas menos volatlles, ta-

les como, estlreno, estlrenos.substltuldos y di-isobuteno.

'Sin embargo, si el reactivo B es una olefina alifédtica infe-

rior que no ‘es tan volatll como el propeno y especlalmente

ei es 1sobuteno, se obtienen rendimientos max1mos cuando 1lsa
mayor parte de la olefina (por lo- menos 80% aproximadamente
por peso de la misma) se agrega a,uha mezcla de reactivos A

¥ C, la cual se mantiene a 30-602C, Después de que la adi-

p-)
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cién de.la olefina es completa, se puede agitar lg mezcla de

reaccion a una temperatura entre la temperatura ambiente Yy
7520 aproximadamente, durante el periodo de tiempo deseado.

' El reattivo B se puede agregar durante un perlodo
tan corto como de cinco minutos, por tan prolongado como de
una hora 0 mds, siendo la tnica caracteristica importante el

control de la reaccién exotérmica que tiene lugar durante di|

| te, controlando la rapidez de adicién del reactivo B.

[ deido sulfurlco dlluldo, para 1a producclon del reactivo C eh

Imo de azufre combinado en el reactlvo C a equlvalentes del

reactivo B, esta entre 1,05:1 y 1y4:1 aproxlmadamente, gene—

’tlvos, se deja que proceda la reaccitn, de preferenc1a con

cha adicidén, puesto que la temperatura de reaccién deberd
ser generalmente inferior a.?5QC_aproximadamente ¥ puesto

que es més ventajoso mantener la mezcla de reactivos 4 r C

te la adicién del reactivo B, el control de la temperatura

de reaccidén se puede efectuar mejor por lo menos parcialmen-
Las proporciones relatlvas de los reactivos By ¢
ceso de log reactlvos A y B, se puede usar para deshldratar

el 1ugar mismo. Sin embargo, se ha encontrado que’ los rendi-
mientos mis ‘elevados, espec1almente de acldos acrllamldoalca

nosulfon1coa, se obtlenen cuando la proporcién de atomos gra

ralmente ‘no mayor de 1,1:1.

Despuég de que han 51do 1ntroduc1dos todos los reg

agltaClon de la masa de reac01on hasta que se haya precipi-
tado una cantldad substanc1al del dcido amldoalcanosulfonlco;
Esta precmp1tac1on es una caracterlstlca critica de la inven

clon y la dlstlngue de los metodos descrltos en la tecnlca
{
i : -

& una temperatura no inferior de 309C aproximadamente daran-

no- son criticas, como se apre01ara por el hecho de que un ex .

fo



10

15

20

25

30

'previa, inclujendb la patente norteamericana-3 2%5,549 ante-

rlormente menclonada, en-la cusl el trlox1do de azufre es el
agente sulfonante y en la cual se’ obtlene un 1ntermed1ar10
heter001cllco que no preclplta vy el cual debe ser hidroliza-
do al a01do amlnoalcanosulfonlco, por la adlclon de por lo
menos una-cantidad equlmolar de agua.

F1 tlempo requerldo para la preclpltaClon es usual]
mente muy corto frecuentemente tan redu01do como de S-~15 mi

nutos. En ciertos casos, especlalmente cuando se usa la ole-~

flna como reactlvo B y ésta tlene mas de 5 atomos de carbono| -

aproxlmadamente, pueden ser necesarlos periodos mids prolonga

dos, tales como de 2 a 4 horas.

El;écido ami&oélcanosulféniéo~precipitaQO puede se

- aislado siempre con por lo ménbé un 20% de rendimiento. (Gb-

porcién de ld cantidad de producto.deseado que se obtiene

respecto'a la cantidad obtenible'teéricamente_si la reaccién

llegara‘a completarse, esta préporcién se expresa como un
.porcentaje). Si el reactivo C ha sido formado a partir de
'acldo sulfirico mas dlluldo, por deshldrataclon por medio de

‘ung mezcla de los reactivos A y B.en exceso, el precipitado

puede contener una cierta cantldad,de la sal sulfato del co-

‘rrespondiente producto de la reaccién e Ritter; en este ca-

50, esta sal sulfato se puede éliminar por. el simple lavado

'rfatb-se disuelve y deja el &cido amido-alcanosulfénico desea

do, como el re81duo 1nsoluble.
Si el reactlvo A es acrllonitrilo ¥y el reactlvo B

es propeno o 1sobuteno, el rendimiento de deido acrilamidoal

.canosulfénico generalmente es de 60% o més elevado, y si el

i 1

lmo se usa aqui, el término "rendimiento", significa la pro- |

|l ael preCipitado'bon dcido acético;'después de lo cual el sull -
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reactivo B es isobuteno y las condiciones de reaccidén son

las que se describieron previamente como preferidas (deido.

sulfurlco por lo menos al 98%, exceso de acrllonltrllo como

dlsolvente, todos los tres reactlvos agregados s1multaneamen'
te o el 1sobuteno agregado al ultlmo, proporc1on mayor de

1sobuteno agregada a 30-602C, proporc1on de atomos gramo de

azufre combinado a equivalentes de 1sobuteno, entre 1,05:1 y
1,4:1), el rendimiento usualmente es més elevado del B0 y
f:écuentemente-del 90% o mayor. Mis ain, si estas condicio-

nes se observan, el precipitado es 4cido acrilsmidoslcano-

gulfénico substancialmehte puro, libre de cantidades signifi

cativas de sub-productos e impurezas, de manera que la puri-

ficacién es generalmente innecesaria. -

Aunque, como se menclono anterlormente, la hldroll.

81s de la mezcla de reacc1on no es necesaria ni deseable de -

'acuerdo con esta 1nvenc1on, se ha encontrado que el desarro-

llo de color en el producto, se evita frecuentemente cuando

Se agrega. una pequena cantldad de- agua a la mezcla, Justamen

te antes del aislamiento del producto. Esto es partlcularmen_

te 01erto cuando el reactlvo C es oleun y especialmente,\

cuando la rea001on Be 1leva a cabo en forma continua como se

‘describe més adelante. Ta cantmdad de agua que va a ser agre)|

grada, usualmente es de 0,25 moles aprox1madamente por equi-~

valente de dcido amldoalcanosulfonlco recuperado. En cualquipg

caso la cantldad de agua agregada no debera ser suficiente
para la hldrollSlB de cualquler 1ntermed1arlo hipotético.
Los acldos amldoalcanosulfonlcos obtenldos por el

metodo de esta lnven01on usualmente tlenen la férmula:
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: aqul anterlormente) E} hecho de que los substltuyenteg insat
' obstaculo para la operacidn del metodo ¥ para este prop051to

'o alquinilo, se con81dera como que es una parte de esta in-

'geno. Se 1ntroduce luego 1sobuteno, 53 partes (0, 945 equiva-

_lentes) bajo la superflcle del llquldo durante 38 minutos;

‘Iles) de agua, con agltac;on. Se precmplta al a01do-2-acetam1

~18 -
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en donde cada una de R2 R3 R4 y R5 es hldrogeno o un radi-

cal hldrocarburo 0 hldrocarburo substltuldo (como se da iln16

turados 0 aromiticos puedan ser susceptlbles a la sulfuina-
cidn bajo las condiciones de la reacclon, no se considera un|
dJ
l=a preparac1on de- acidos amldoalcanosulfénicos & partir de

olefinas y/o nltrllos contenlendo radlcales arllo, alquenllo

ven Cl 4n.

La preparaclon de varlos acldos amldoalcanosulfonl
¢os por el metodo de esta invencién, se ilustran por los si-
gulentes ejemplos-~

EJEMPLO 1 _

Se agregan 99,2 partes de oléum al 13,5% (coﬁtenie?

do 1,04 dtomos gramo de azufre), a 205,25 partes (cinco equi

valentes) de acetonltrllo a -400C, . en una atmésfera de nitrd

ocurre una reaccién exotermlca ¥y se mantlene 1a temperatura
por abaao de 50°C, por medlo de enfrlamlento. Se aglta luego

la mezcla durante una hora ¥y se agregan 0,9 partes (O 051 mo

do-2-metilpropanosulfénico deseado (lGZ,B partes, para un ren
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ta, al benzonitrilo en una atmésfera de nitrégeno, mientrag

|tura. Se mantiene 1g temperatura a un miximo de 500¢ por en-

Jfriamientq Y: se agita la'mezcia durante variag horaa. Se re-

1do' 1,063 dtomos gramo de azufre)'a'una,tempérétura mantenida

por debaJo de -350¢C, a'una splﬁciéﬁ de 229,5 gramos (1,5 equi

1558C 7 se mantiene ahi durante 1g adicidn de isobuteno. Se

| se seca. Este tiene un equivalente de neutralizacién de 301

dimiento de 91%) Y se aisla por filtfacién Y se lava con ace

tonitrilo, El producto tiene un equivalente de neutraliza-
.cién de 187 (195 teérico). 7
' y .EJEMPLOHE _ -

Se preb?ra una mezela de 309 partes (3,0 equivalen|
tes) de benzonitriio ¥ 98,45 partes de oleun al 13% (conte

niendo 1,034 gramog de azufre) agregando el oieum, gota a go

88 mantiene 1lg teﬁperatura por debajo de ~102C. Be enfria la
mezcla a -309C y ge agregan 67 parteg (1,2‘equivalentes) de
isobuteno durante una hora,_tiempo durante el cual ocurve

una reaccidn exotérmica que ocagiona que se eleve la tempera

'cose por filtracién el &eido 2¥béﬁzamido-é—metilpropanosulfé o

nico deseado (1e2,7 rartes, para un rendimiento de 61,4%) y
se lava. Este ﬁiene un equivalente de néutralizacién de 246

(256 teérico).

- EJEMPLO 3

valentesg) de decanonitrilo en 350 ml. dé,l,2-dicloroetano.'
durante 50 m;nutos. Se deja qﬁe se-eleve la temperatu;a a
agita,la-mequa hasta que es completa la precipifacién del

producto ¥ se.recoge por filtracién el écido'2-decanamido-2—

metilpropanosulfénico deseado,.se lava conclorure de metileng

Se agregan,97,7'grambs de oleunm al 30% (contenieén-|.

Se agregan ‘luego 57 gramos (1,018 equivalentes) de isobuteno]
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(507 teorlco) R rendlmlento es 62,7 partes (20 4&)
' ' EJEMPLO 4
Se enfria a =402C, con agltaclon una solucidn de
54,2 gramos (1,0 equivalentes) de- adlponltrllo en 300 ml de

l 2-d1cloroetano y se agregan, gota a gota, 97,6 .gramos de

' oleum al 20% (contenlendo 1,041 &tomos gramo de ayufre) Pog|

terlormente se pasa 1sobuteno dantro de la mezcla de roacclo
'a medida que ‘ae contlnua agltando- ocurre una reacclon exoté]
mica y se aplica enfrlamlento para mantener la tempera*ura a
50—5590. Se contlnua la adlclon de 1sobuteno hasta que ha si
do agregado 0,9 equlvalentes aprox1madamente y despuec de qp
la mass de reaccioén ha sido agitada durante varios minutos y

enfriada a temperatura ambiente, se forma un aarabe espeso.

Se separa el jarabe Yy se remueve el 1 2-dlcloroetano por eva'
poraeidn al vacio, rlndlendo 56 9 gramos (27 3% de rendimien|-.

, to) de la ¥ N'-bls-e-ge-metll-1-su1foprop1;7hexanodlamlda de|

seada. El producto tiene un equlvalente de neutralizacidn .de

226 (208 teérico). Una muestra recristalizada a partir de me|

+tanol, tiene un punto de fu31on de 198-20090.

EJEMPLO 2

Slgulendo el procedlmlento del ejemplo 2, se prepg|

r-ra acldo 2—acr11amldopropanosulfonlco a partlr -de 265 partes
' (5 equlvalentes) de. acrllonltrllo 99 8 partes de oleum al

30% (contenlendo 1,09 atomos gramo de. azufre) y 38 partes

(0,905 equivalentes) de propileno. Después de filtrar v la-

var con aérilonitrild, el producto tiene un equivalente de

|| neutralizacidn de 186 (193 tebrico). El rendlmlento es de 106

partes (60 5%).
EJEMELO 6

Siguiendo el procé@imiento del ejemplo 2, se prePg
i L ,

w
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ra &cido 2-acr11amldobutanosulfénlco a partir de 265 partes
(einco equlvalentes) de acrilonitrilo, 102,4 partes de oleum

al 30% (contenlendo 1 115 atomos gramo de azufre) y 57 par-

| tes (1,017 equivalentes de l-buteno). EL producto tiene un

equivalente de neutrallzac1on de 194 (207 tebrico) ¥ el ren-"

dlmlento de 71 partes (33, 6%).
7 EJEMPLO 7

~ Be agrega 3-metil-l-buteno, €9 parfes (o, §8 moles)
a una mezcla de 265 partes (5 moles) de acrmlonitrllo y 97,8
partes de oleum al 30% (contenlendo 1.128 atomos gramoa de
azufre), a a'~-352C, 69 partes (0,98 moles), por burbujeo de la
olefina gaseosa =z trévés de la mezcla de acrilonitrilc-cleunm
Ocurre una reaccién exotermlca que oca31ona que la temperatu
ra suba a 5390 Se separa la mezcla en dos capas y se recupe

ra la capa 1nfer10r ‘como el acldo B—acrllamldo-3-met11buta-

. nosulfonlco deseado. El rendlmlento del material crudo es

186,7 partes (88,2%).
‘ EJEMPLO 8

Se prepara una mezcla de 265 partes (5 equlvalen-

. tes) de acrllonltrllo y 98, 2 partes de oleum al 13% (conte~
niendo 1,03? dtomos gramo de azufre), de acuerdo con el méto
] dé dél ejemplo.2-y se méﬁtiene a -400C a medida que se agre-
i gan 92,45 partes (0,825 equlvalentes) de di-isobutena. Se de|
'-ja que se eleve la temperatura durante la 1ntrodu001on del

di~isobuteno, hasta que esta alcanza ‘un méximo de 359C. Des-|

pués de que ha sido agregado-todo el dl-lsobuteno, se eleva

la temperatura a 502C y se mantiene ahiidurante varios minu-

'_tos. Después de que la precipitacién del producto es comple-

ta, se ellmlna por flltraclén el acido 2-acrllam1do-2 4,4«

i
.trlmetllpentanosulfonlco deseado, se lava con acrllonltrl%o
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Y se seca. Este tiene un equivalente de neuttralizacidn de

262 (263 teérico)._El rendimiento es de 65 partes (37,4%).
| ' '.Emtpmg o

Se agregé ciclo@gxgno; 82 pa:tes.(unh mol), gota 2
gota, a una méécla de 265 partes (cinéo mqles)idexacrilonié

trilé y 97,7 partes de oleum al '30% (conteniendo 1, 064 dto-

mos gramo de azufre),' —BSQC, con agltaclon. Durante la adi

cidn gradual del clclohexano, se eleva 1la temperatura a 559C
Se contlnua agltando despues de que la adlclon del 01clohexa
no es completa ¥ precipita el ac1do 2—acr11am1doclclonexano-
sulfonlco deseado. Este’ se ellmlna por flltra016n, se lava
con écido acetlco~frlo ¥y acrilonitrilo Y se seca. El rendi-
mlento es 57,4 partes o 24, 6%. Este tlene un equivalante de
neutrallzaclon de 228 (233 teorlco)

EJEMPLO 10-17

Estos egemplos 1lustran el método de esta inven-

cién, como se aplica a la preparaclon del a01do 2-acrilamido

2—metllpropanosulfonlco a partlr de 1sobuteno, acrilonitrilo

¥ éeido sulfdrico, siendo usado el dltimo sdlo o en combina- _

clon ‘con varios agentes deshldratantes. '

En cada caso, se agrega 1sobuteno a una mezcla del
acrllonltrllo ¥y acldo sulfiirico al lOOA en una atmosfera de
nltrogeno, con o sin. agentes deshldratantes. La adicidn de
1sobuteno comlenza a una temperatura de -35°C aproxlmadamen—

te ¥ se deja que se entibie l& mezela de reaccidn durante la

.| reaccibn exotérmlca, ‘hasta uns temperatura max1ma de 55°C

aprox1madamente. El acrllonltrllo contlene 0 48% de agua apr
xlmadamente de menera que la. concentrac:.on efectiva del A4ci]
do sulfurlco es de 99A en lugar del 100%. Despues de comple-

tarse la ad1c10n del 1sobuteno, se agita la {mezcla durantq
. I

o
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varias horas o hasta que ha cesado la precipifacién dél dci
do 2—acr11am1do—2-met1lpropanosulfonlco- posterlormente se
elimina el producto por flltrac16n, se lava con acrilonitri-
lo y se seca.

' " TLos resultados de estos experlmentos, estan ‘dados

en la Tabla I.
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TABLA I
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Equivalenses guivalentes Moles Agente deshidratant
=jemplo  acrilonitrilo isobuteno HZSOq_ Identidad Mole
10 5,0 0,98 1,0  Nirgno —
11 5,0 0,893 0,982  Acido cloro 0,0
| sulfdnico
12 5,0 0,857 0,956 Trifluoruro 0,3
- de.bero
13 5,0 0,893 0,972 Pentéxido ae 0,0
fhsEoro :
1% 5,0 0,857 0,954 Sulfato de 0,1
. ] calcio
15 5,0 0,929 0,978 Sulfato de 0,0:
magnesio
16 5,0 0,875 0,970  Sulfabo de 0,0:
. sodio
17 5,0 0,875 0,949 Gel de silice C,0¢
I Valor tedrico - 207
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TABLA I

Agente deshidretante Producto
Identidad Moles Rendimiento, % Equiv. Neubt., I
¥ingpno e 71,5 202
Aetds cloro 0,095 87,6 , 189
sulfdénico ’

12i Fluoruro 0,32 71,0 iS5
dg . bero

Pentdxido de 0,056 96,5 195
fisforo o

Sulfato de 0,184 81,3 197
calcio ,

Sulfato de 0,012 74,9 197
marnesio o
Sulfato de 0,014 70,7 206
sodio . N

Gel de silice C,083 75,7 198
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EJEMPLOS 18-22

Estos eaemplos muestran las ventagas obtenldas

usando las condiciones preferldas descritas anteriormente;

' esto‘es, una proporcion de "dtomos gramo de azufre (en la mez| .

cla de tridxido de azufre-icido sulfirico) a.equivalentes de

jolefina, entre 1,05:1 y 1 4'l'aproximadamente,'una coﬁéent:g

cidn de ac1do sulfurlco de por lo- ‘Ienos 100%, una temperatu-
ra. de adicién entre 30 y 60aC y la ad1c1on de la oleflna a

la mezcla de nitrilo y tr10x1do de azufre—acldo sulfdrico.

En cada uno de estos eaemplos, el reactlvo A es acrilonitri~|.

lo, el reactivo B es isobuteno v el reactivo C es 4cido sul-
firico u oleum de la concentracidn indicada. En los ejempios
18-20 y 22, la temperatura de adlclon es la temperatura de

la mezcla durante la adlclon de isobuteno; en el ejemplo 2,

esta es la temperatura de la'mezcla durante la’ adicidn de
oleum. La proporcién molar de gcrilonitrilo a isobuteno estd|

dada, aunque esta no se considera critica. Cuande se indica |

la adicidn de agua,-esta‘se agrega justaménte antés.de la

rémociép delﬁéqido 2-acrilamido~-2-metilproparosulfénico por

filtracién. '
. i . 4

Los resultados de los ejemplos 18-22, estan dados

en 1a tabla 11,
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Prooorcidn de

s .
€CULFS. acrl-—

28 -

TABLA II

Proporcidn, de

&dtomos-gr azufre :
combinado/equivs. Concenfracidn - Orden de

T Valor tedrico - 207

lonit=ilo/iso

Ejexzplo  DpuSero isobubteno H2804a_%_ . adicidn
18 5,3 1,1 .107 .. Isobuteno
. al (ltimo

19 7,2 1,02 . 103 Isobuteno
reoT al Gltimo

20 1,6 1,14 106, - Tsobuteno
: al Gltimo

21 L.6 1,11 106 Oleun al

) ltinmo
22 5,1 1,02 99 Isobuteno

al lcimo




_ 26—

B3LA IT

ntracidn Orden de

Tenp, de Prop. o

adicibn, lar, I

[

20/

Rend. Producto
% equivalente

, B adicién  2C. producfo  Neub. X
. Isobubteno +54-56 0,16 96 196
. al 4¢ltino
Isobuteno =30 a 150 0,07 81 203
’ al ltimo )
Isobuteno -5 a 0 — 71 207
al Gitimo : ,
Oleun al =30 a =35  ——- 60 —
altino .
Isowubeno =35 a 155  ——w 71,5 202

al (lvinmo




10

15

20

25

30

llza contlnuamente, se encuentra usualmente que se deberan

 |macién de color en el producto, 51 se- agrega una- pequena can|

1 tidad de agua, como se deseribié anterlormente, Justamente

I te completa, pero no 1nterflere con el completamlento de la

i gistema contlnuo.

rios, en serie. El prlmer matraz contenla entradas para acrij

| Se mantuvo la temperatura del prlmer matraz a -20 + .52C, du~

- 27~
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El metodo de esta ;nvenclén esté Adaptado para

usarse en sistemas continuos. De hecho, se ha encontrado que

la operacién continua aumenta substancialmente el Tendimien-

to del dcido amidoalcanosulféﬂico. Cuando la réaccién se real -

usar concentra01ones de oleum un poco nés elevadas que’ en el
caso de sistemasg 1nterm1tentes' comunmente, se prefiere una
concentracién de oleum de por lo menos 8% (ac1do sulfurlco

fumante al 108%) Tamblen, se encontro que e suprime la for|

antes de la etapa de flltraclon en el proceso contlnuq. A51,_

el agua se agrega antes de que'Ia reaccidn sea potencialmen-
reac01on [ cambla el rendlmlento del producto..-
Los 51gu1entes eJemplos 1lustran el rendimiento

del metodo de esta 1nvenc10n cuando se lleva a cabo en un

EJEMPLOS 23-24

Se preparo un 51stema contlnuo a. escala del 1abora'

torlo, conectando 5 matraces de fondo redondo, equlpado cada

uno con un agltador J los tubos de entrada ¥ sallda necesa- -

'lonltrllo Y .oleum, el segundo contenla una entrada de olefi-

na (adaptada para la 1ntroducc1on del gas en el’ eaemplo 23 y_ :

para la lntroduc01on del llquldo en el eaemplo o4, el terce-
ro tenla una’ entrada de nltrogeno Yy un condensador de h1elo
seco Yy el cuarto tenla medlos para la 1ntroducclon de agua. |

i
rante el mezcladq del acrllonltrxlo Ng oleum. ILa mezcla pasa

b o

T
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1t cidn del. acrllonltrllo) El tlempo de re51den01a en el segun)|

dida que este deja el quinto mattaz. Este se lava luego con

‘1 do é-acrilamidoprépéndsulfénico y el"del ejémplo 24 es 4cido

excepto que se remueven el cuarto y qulnto matraces y se
agrega agua al tercer- matraz, después de un tiempo de resi-

| dencia de 5-15 minutos de la masa de reaccién en el mismo.

nll)etanosplfonlco; el del ejemplo 26, ac;do 2-&cr;lam1do—2—

-28 -
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' luego al- segundo matraz, en el cual se mantlene la temperaty

' ra a -l7+ 50(C, du"ante la adlclon de la oleflna. (En el ejem)

plo 24 se agrega la oleflna como una soluclon en una por-

ao matraz es de 6 mlnutos aproxlmadamente despues de lo
cual la mezcla pasa al tercer matraz mantenldo a 65-699C

aproxlmadamente, durante unrtxempq de r§51denc1a de 20-40

_ minutos. Se agrega agua al cﬁérto‘ﬁatraZ'a medida que la ma-

sa de reacclon pasa dentro del mlsmo--este matraz se mantle—
ne a 40—4500 en el eaemplo 23y a 55- 562C,". en el eaemp’o

24, Despues de un tlempo de re51dencla de 12 mlnutos aproxi-

madamente, 'la mezcla pasa al matraz flnal a una temperatu- :

_ra de.359-- 5¢C.” El productq se remueve por filtracidn, a mel -

aérildnitrilo y se seca. El producto del ejemplo 23 es &ci-

2-acrilamido-2~feniletanosulfénico.

Los resultados de los ejemplos 23 y 24, estén dadog|

en la teble III.
EJEMPLOS 25—27

Se repite el procedlmlento de los ejemploa 2324,

EL producto del eaemplo 25 e acldo 2-acr11am1do-2(met11fe

(butil-ﬁ-fenil)eﬁgnosulfénico“y‘el del ejemplo 27, &cido
21acrilamido-2-(clorofenil)etanbsulfénico.
- Los resultados de los ejemplos 25-27, también es-

tan dados en LaTabla III

i
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TABLA II1

Prop. atomos

Prop. de equivs. /gr agufre - Concen
Acrilonitrilo/  comb./equivs. tracid
Ejemplo Olefina Olefina olefina - H550,,!
23 Propeno i 10,4 l,dé’ 107,6
o4  Estireno 14,5 1,01 1.04,7
25  Viniltolueno 15,2 1,06. . 104,8
26 t-Butilistireno 14,5 1,03 1.06,7
27  Cloroestireno 14,5 1,07 . 106,97
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T ABLA ITT

Prop. &btomos Prop. molar

/er azufre - Goncen- Hp0/agrego

comb./equivs. tracidén /produc- Rend. Eguiv.Neut.
olefina HoS0y, % %0, % actual/tebrico
1,02 107,6 0,12 84,5  193/193

1,01 1.04,7 0,02 0Ll,4 250/255

1,08, . 104,8 0,07 55,0 272/269

1,05 106,7 0,06 61,6 269/289.5

1,07 . 106,7 0,05 81,0 269/289.5
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da por una entrada de adlClon de. gas, en la reac01on del acri
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EJEMPLQS 28-32 o

Se ‘emplea el sistemé-de los ejemplos 25-27, con la'

entrada de adicién de llquldo en - el segundo matraz reemplaza i

lonitrilo con oleum e 1sobuteno. Se mantlene la tempsratura :
del primer matraz abaao de O°C la del segundo matraz a
44-5800 aprox1madamente v la del tercer matraz & 50-602C. En|
el ejemplo 32, se agrega 10% del 1sobuteno al primer matraz,-
a una temperatura de ~-12eC y el remanente del 1sobuteno se

agrega al segundo matraz. La prec1p1tac1on del producto es

completa en el ‘tercer matraz ¥-se flltra el producto, se la- ,i"

va con acrllonltrllo Y se seca.
Los- resultados de los eaemplos 28v32, estén dados'

en la Tabla IV

e
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TABLA IV

: Prop. &bomos , ,
Prop. de equlvs. /gr. azuire Prop. mols

10

15

20

25

30

X Valor tedrico - 207

aerilonitrilo/ camb./equivs. Concentracién Ho0 agreso,
Ejemplo  isobubseno isobuteno HESOQJ fo‘ “producto
28 2034 1,36 . 115 ;:_ 0,23
29 18,5 1,23 115 0,23
30 10,8 1,08 109 0,13
51 9,7 1,08 | 109 o,io
32 . 12,9 1,41 | ~ '108 ;0,18
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: TABLA IV \387882

L

Prép . molsx

centracidn Hz0 agrego/ Producto

Oy s _"a ‘ producto Rend. % Equiv. ° Neut. X
5 0,23 98 191
.‘15 - 0,23 I 201,
09 013 %€ o0n
09 0,10 94,5 » 205

08 - 0,18 97 196
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Los ejemplos ahtericres.han descrito la preparacib

de Acidos amldoalcanosulfonlcos, a partlr de nltrllos y ole-

flnas especlflcos, de acuerdo ‘eon el metodo<b esta invencién

Se obtlenen productos similares substltuyendo otros nltrllos;"

y/u oleflnas en los procedlmlentos descrltos, 1ncluyendo ni-
trllos tales como, proplonltrllo, metacrllonltrllo, guceino-

nltrllo y dodecanonltrllo S oleflnas tales como l-penteno,

2-penteno, trans-E—buteno, cls-Z-buteno ¥y 3 B—dlmetll 1-bute]

no.

En resumen la Phtente de Invenc1on que se sollclta

: debera recaer sobre las smgulentes.

J

-
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‘una concentracion de 90% aproxlmadamente, siendo esto= reac

:en el cual la deshldrataclén se efectua por sulfato de cal-

' cloruro de alumlnlo, trlfluoruro de boro o un compuesto de
coordinaclon del mismo, pentéxldo de fosforo o acldo ¢loro-

,sulfénlco.

loy el reactlvo Bes propeno o isobuteno.

loy el ﬂeactlvo B es propeno 0 1sobuteno.

REIVINDICAGIONES

1. Un metodo para preparar N alslar un acido amido

alcanosulfonlco, que comprende poner en contacto los siguien

tes reactlvos. (4) un nltrllo de hldrocarburo que tiene has

ta 12 atomos de carbono, (B) una oleflna que tiene menos de| -

10 atomos de carbono Yy (C) acldo sulfurlco de por lo menos

,tivos los unlcas sustancus reactlvas presentes ‘permitir que

proceda la reacclon entre dlchoa reactlvos hasta que ha

preclpltado una cantldad sustanclal del acldo amldoalcano—

sulfénlco a partlr de la mezcla de reacclon Y recupprar d1- f:

cho acido amidoalcanosulfonlco.

2. Un metodo de acuerdo con la re1v1nd1cac10n 1,

en el cual el reactlvo C se forma en el lugar mlsmq por des|

hldrata01on de 801d0 sﬁﬁurlco mas dlluldo.

3. Un metodo de acuerdo con la re1v1ndlcaclon 2,

010, sulfato’ de magn331o, sulfato de .sodio, gel de 51lice,

4, Un método de acuerdo con 1a reivindicacién 3,

en el cual el reactlvo A es acrllonltrllo o} metacrllonltrl

5. Un metodo de acuerdo con la re1v1nd1ca016n 2,
en el cual la deshldrata01on ge efectua usando un exceso
del reactlvo A o un exceso de los read1vos Ay B.

~6..Un método de acuerdo con la.reivindicacién 5y

en el cual el reactlvo A es acrllonltrllo o metacrllonltrl

l |
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7. Un método de acuerdo con la reivindicacidn 6,
en el cual el reactivo A es acrilonitrilo ¥y el reactivo B
es isobubeno.’

8. Un método de acuerdo con la reivindicacidn i,
para preparar Y aislar el dcido amidoalcanosulfdnico ﬁen-
cionado, ca un rendimiento de por lo menos 20%, en el cual
el reactivo C consiste de 4cido sulffirico de una concenbra~
cién de por 1o menos 98%.u 0leum, conteniendo hasta un 30%
de tridxido de azufre. .

9. Un método de acuerdo con la reivindicacién 8,
en el cual los reactivos 4, By C mencionados, son las fmi-~
cas sustancias presentes en cantidades sustanciales. '

10. Un método de acuerdo con la reivindicacifn 9,
en el cual el reactivo B es una olefina alifética. _

- 11. Un método de acuerdo con 1a reivindicécién 10,
en el cual el reactivo B es propeno o isobubeno.

12, Un método de acuerdo con la reivihdicacién g ¢
el cual el reactivo A es acrilonitrilo o metacrilonitrilo.

13. Un método de acuerdo con la reivindicacidn 12
en el cual el reactivo B eé una olefina alifétiéa.

14, Un método de acuerdo con la reivindicaciédn 13,
paro preparar y alslar un 4cido acrilamidoalcanosullénico,
cn un rendimiento de por lo menos 60%, que comprende poner
en contacto: (A) acfilonitrilo, (B) propeno o isopropeno y
(C) Acido sulfirico de por lo menos una concentracién de
98% u oleum; dejar que proceda la reaccibn gntre estos reac
tivos, hasta que ha precipitado una cantidad sustancial del
acido acriiamidoalcanosulfénico 8 partir de dicha masa de
reaccién y recuperar el dcido acrilamidoalcanosulfénico men

cionado.

341
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15. Uh metodo de acuerdo con la re1v1ndlca016n 14,

 para la. preparaclon de acldo 2-acrllam1do—2-met11propano-

sulfénlco, en el cual el reactlvo B es isobuteno.

16 Un nétodo de acuerdo con la reivindicacién 14,

en el cual la proporclon de atomos gramo de azufre uomblna
do presente en dlcho acido sﬁﬁurlco u oleum, a moles del
: reactlvo B, esté entre 1 05 1y 1,4:1, aproxlmadamente.

17.. Un método de acuerdo con la re1v1ndlcac1on 16, _;

para la preparaclon de ac1do 2—acrllamldo-2-met11propano-

--sulfonlco, en el cual el reactlvo B es 1sobuteno.

18. Un método de acuerdo con la reiv1nd1cac10n 17,

en el cual se mezclan los reactlvos A7y Cno despues del

momento de adlclon del reactrvo B y en donde por lo menns

80% por peso aproxlmadamente del reactlvo B se agrega a una. '

temperatura de 1a masa de reacclon de 30- GOQC aproximdamen
tel-r

19. Un metodo de acuerdo con la reiv1ndlcaclon 16,|

en el cual la reacclén se lleva a cabo contlnuamente

_ 20. Un método de acuerdo con la re1v1nd1ca01on 19,[.

_para la preparaclon de acldo 2—acrllamido~2-met11propano-

rsulfonlco, en el cual el reactlvo ‘B es 1sobuteno.

' 21._Un metgdo de acuerdo con la relv1nd1cacién 20

en el cual.ge'mézclan_ios rgacﬁivqé A y C antes del momento

'd¢ adicién del reactivo B y en donde por lo menos 80% por

pesb'aproximadémente'del reactivo B, ‘se agrege a. uﬁa tempe
ratura de la masa de rea9016n de 30-602C aproxlmadamente.
22 Uh metodo de acuerdo con la reivindicacién 16,

en el cual se agrega sgua a 1a masa de reacc1on, Juatamen-

-te antes de e recuperac1on del écido acrllamldoalcanosul-

f6n1co menclonado, slendo la cantldad de aga agregada, no
P L i i .
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_ sulfénlco en el cual el reactlvo B es 1sobuteno.,

|ux METODO PARA PREPARAR Y ATSIAR N ACIDO AMTDOAT.CANOSULFO-
| wzeo..

' presente memorla descrlptlva que consta de trelnta ¥y seis

| pdginas mecanografladas.

'} -35 -
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mayor de O 25 moles por mol de a cldo acrllamldoalcanosulfo-

nico recuperado.

- 23, Un metodo de acuerdo con la re1v1nd1caclon 22,

en el cual la reaccidn se lleva a cabo contlnuamente.
para la prepara01on de acido 2—acr11am1do—2—metllpropano-

- 25« Un metodo de acuerdo con la re:w:.ndlcacmn 24,
en el cual log reactlvos Ay C se mezclan antes del momento
de ad1c1on del” reactlvo B y en donde por lo ‘menos 8OA por
peso. aproxlmadamente del reactlvo B, se agrega a una tempe-~
ratura de la masa de reacc1on de 50-6000 aprox1madamente.

26 Se re1v1nd1ca por ultlmo como objeto sobre el

que ha de recaer la patente de 1nvenc1on que ‘se solicita:
Todo conforme queda descrlto v re1v1ndlcado en la

Madrid, 2 febrero 1.971

BERNARDO
: P

2y, Uh metodo de acuepdo con la re1v1ndlcac‘on 23,1
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