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Verfahréﬁ’zur:Herstéllung_vonrﬁbkémmlingén-dés.Sulfondiémidé.
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Es wurde gefunden, dass Sulfondlamld (Dlamld der ucnwefelsaure) oder :
N-substltulerte Sulfondlamlde, die mindestens noch ein substltulerbares
Wasserstoffatom am Stickstoff aufweisen, durch E1nw1rkung von acylieren-
den Mitteln, wfé z% <B. ‘Saurechloriden oder —anh]drlden in glatter Weise.
in Acylabkommllnge des Sulfondlamlds ubergefuhrt werden . konnen._v o

‘Ausser Sulfondlamld konnen z.B. N—Methyl-- N—Dlmethyl— N N'-Dlmethyl-
N—Athyl- N-Athyl= N—methyl-v N-Butyl-, N-Dibutyl-, N—Isohexy1-< N—Di-lso—
heptyl-,. N;n-Dodecyl-' N-Cyclohexyl- und N-chyclohexylsulfondlamld B
Pyrrolidyl-=N-, Plperldyl-N— und Morpholyl-N;oulfamld N-Phenyl-, N-(Chlor
phenyl)- und~N-(Oxyphenyl)—sulfondlamld nach<dem vorllegenden Verfahren
}acyliert werden. . _ :

Als acyllerende Mlttel elgnen sich z. B. Saurechlorlde, w1e—Acetylchlorid;-
Proplonylchlorld ‘Butyrylchlorid, Stearylchlorid, Malonylchlorid,. Benzo-'
ylchlorid, o-,m-. oder p-Chlorbenzoylchlorid,. o-,m- oder p-Nltrobenzoyl--'
cﬂiorld " Zimtsiurechlorid, Hexahydrobenzoesaurechlorld Nikotinsdure-
chlorid, methansulfochlorld /Toluolsulfochlorld, oder‘Saureanhydrlde wie
Essigsiure-, Proulonsaure1Buttersaure- Stearlnsaure- Bernstainsanse- ’
und Benzoesdureanhydrid.. ’ h :

Die Umsetzung kann durch Zusatz von saureblndenden mltteln, wig N trium-

" hydroxyd, Kaliumhydroxyd, Natrdumcarbonat, i'rizthylamin und 3*§§¥gﬁiaT~-
gefordert werden. Falls die L3slichkeitsverhdltnisse der Reaktionsteil-
nehmer es ermdglichen, kann die Umsetzung unter Anwendung eines inerten
Losungsmittels in homogener rhase durchgefiihrt werden. Als derartige |
L88u9g3m1ttel kdnaen z.B. Corbonsiuren, wie Essigsdure, Propionsiure,
Buttersiure and Stearinsiure, Ather, wie DiXthylither, Dibutylither und
Dioxan, sowic retone, wie Aceton, Methyldthylketon und Cyclohexanon An-
wendung finden.

Die acylier:er Sglf:ndia;ide konnen z,B., als Zwischenprodukte fiir die
Herstellung -~ n F.ristoiien oder Arzneimitteln dienen.



e -

Beispiel 1. ‘Zu einer auf 70o erhitzten Losung vori 48 Gewichts-
teilen. Sulfondlamld in 102 Gewicht$teilen Eisessig gibt man im
~Laufe von 30 Minuten 102 Gew1chtste11e Essigsidureanhydrid. .Dann
rihr . bex dieser Temperatur noch etwa % Stunden. Der beim -
Abde: des! ﬁeaktlonsgemlsches austallende “Niederschlag
"w1rd abflltrlert und aus. Alkohol umkr1sta111s1ert° Man erhilt
 so 70 Gewichtsteile Reaktionsprodukt in Forms langer farbloser

: Nadelni‘dle bei 153-154° unter Zersetzung -schmelzen. Auf Grund..
;'der Analyse. ist das Acyllerungsprodukt als Diacetylsulfondlam;d
: anzusprechenu oy

j.AnalIse° ‘ . SR
Berechnet fur C4H804N23 (180)° 0#2697%> o Hed4,4% N#15,5%
‘Ge‘unden' T o c.=27,j1%\,_--_ H=4,4% N=1_5',6.~«é
Bélspiei 2. Llne Losung von 96 uew1chtste11en Sulfondlamld and -

300 Gew1chtste11en Buttersdure w1rd in der‘in Belsplel 1 beschrie-
benen Weise mit 320. Gew1chtste1len Buttersaureanhjdrld umgese%zt
Das hoaktlonsprodukt (210 Gew.T. ) kr1sta111s1ert aus. Alkohol in
langen Nadeln, die bei 155 156% unter Zersetzung schmelzen° Auf
?Grund der Analyse 1st das Produkt als Butyrylsulfondldmld anzu-.
sprechen., : i

Analyse: . . ‘ SRR | B
Bercchnet‘ fur 08H16O4N2S (236) C=4096% ':';'_’-H'-=,698.% " N=1198% ) S=1396%

Gefundens - | C=41,1%. - H=6,8% N=12,2% S=13,7%
Beispiel 3, Eine Mischung von 48 Gewichtsteilen Sulfondiamid und

54 Gewichtsteilen Buttersdurechlorid wird 40 Minuten bei 80-100°
gerithrt. Dabei tritt heftige thorwasserstoifentnlcklung ein, Das
anfallende Reaktionsprodukt (75 Gew.T.) kxristallisiert sus Wasser in
langen Nedeln, die bei 143-144° unter Zersetzung schmelzen. Das Pro-
dukt ist auf Yrund der Analyse als Monobutyrylsulfondlamld anzuspnn&m

Analyse:
Berechnet fiir C4H1003N2$ (166): (€=28,9% H=6,0% N=16,9%
Gefunden° C=29,1% H=6,1% N=17,2%

Beispiel 4. Eine Losung von 48 Gewichtsteilen Sulfondiamid, und 70 Ge-

wichtsteilen benzoylchlorid.in 150 Gewichtsteilen Dioxan wird zwei
Stunden unter lengsamenm Lurchleiten eincs Stickstoffstromes auf
85-100° erwirmt. Duboi tritt heftiga Chlorwesserstoffabspal tung oin.
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- Nach dem Abdestillieren der HauptmengeidessDigxan§;erhalt.man'841Ge—
wichtsteile eine@’kristallinenquederschlages,_der"nach”dem Umkristal-
lisieren aus Alkohol bei 161-162° schmilzts Auf Grund’dervAnal§sec'f
iéf:das1Beaktionsprodukt-alé-Monobéhzoylsglfqﬁdiamidﬁ anzusprechen.

/ MEQ;_ " '—11--".. coT P 1” B " N » N .
“Berechnet iy C7HgOzN,S (200): . C=42,0% - H=4,0% °  N=14,0%
S - o oy ' ¥ » L. " ' g
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- Gefundens - - = - SR - C=42,2% ° H24,1% -N=14,3%
- S ST T e 4 o
Beispiel 5.. ! Ein Gemisch vOnA51?Gew;chtsteilen Mono%utyISulfondiamid;
hergestellt nach BeiSpiel'l'destatehtes v+ «-. (Patentanmeldung
I. 73 658 IVe/12 o) und 59-GéWichtsteilenvp—Chlbrbenzoylohlorid,wird
Weine‘Stunde.auf~105—llO° erhitzt. Nach beendigung der Chlorwasserstoff-
entwicklung wird der ausfallende Niederschlag mit Ather gewaschen und
- getrocknet. iMan erhilt so 90 Gewichtsteile eines Produktes, das aus
! 50%igem Alkohol in langen bei 183-184° schmelzenden Nadeln kristalli-
. siert. Auf Grund der Analyse .ist das ‘rodukt als Butyl-p-chlorbenzoyl-

sulfondiamid anzusprechen, - _ T S -

-Analyse:-. . = - L
'Bereqhnetffﬁr‘01151503N23C1'TZQQ,5):}C=45z

Gefumden: C=46,0% H-5,3% N-9,7% C1=12,6%

—~

5% He5,2% 'N§9,6%;é1=12;2%m

Beispiel 6. Ein Gemisch von 45 Gewiohtstéfién”Méhocjclohexylsul4 ,
fondiamid, hergestellt nach'beispiel_B‘deséﬁateptés'... ...(Patentan-
. meldung I. 73 658 IVe/12 '0) und 35 @ewiChtsteileﬁ Benzoylchlorid wird - .
wie in Beispiel 5 beschrieben zur Unsetzung gebracht.—Das Reaktionspro-

-dukt schmilzt nach dem Umkristallisieren aus Alkohol bei 187-188°,
Nach der  Analyse ist das Produkt als Monocyclohexylbenzoylsulfondiamid

anzusprechen.
Anzlyse:

Berechnet fir. CysHy 703008 (281):  C=55,3%  He6,4%  §=9,9%
Gefunden: C=55,7% H=6, 7% N=10,2%

Beispiel 7. Eine Mischung von 40 Gewichtsteilen Piperidylsulfondi-~
amid,hergestellt nach Beispicl 5 des Patentes ... cee (Patentanmeldung
I. 73 658 IVc/12 o) und 25 Gewichtsteilen Benzylchlorid wird wie in
beispiel 5 beschricben zur Unmeetzung gebricht. Das Recktionsprodukt
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(65 Gew.T.) schmilzt nach dem Umkr1sta111s1eren aus Alkohol bel :

146~ 147°. Auf Grund der Analyse ist’ das Produkt als Plperldyl- '

benzoylsulfondlamld anzusprecheno';g o o
| P '

Analxse° R §""  B S Lo A
Berechnet fiir 012H16O3N28 (268) C=53,7%. - H=6,0%4 = N<10,5%
ﬂGefundeh"  ,”,‘ B .0%53'6% i L15?§91%;~3;N=10;0%

. A ' ) - ) ) _ ,H ‘( ) ‘ . i , )
"Paﬁentanspfﬁaﬁ; ; Verfahren zur Herotellung von Abkommllngen des

buliondlumlds, dadurch gekennzelchnet dass bulIondlamld oder ein
N-substituiertes Sulfondlamld das mlndestens noch ‘ein sub@tituler-
‘bares Wasserstoffatom am Stlckstoff aufwelst mit einem acyllerenden
Mlttel,gegebenenfulls in uegenwart elnes 1nerten Losungsmlttels ‘unc

‘oder elnes saurebnndenden Stoffes, umgesetzt wird.






