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Veri hren zur HcvstelWJnﬂ von Kondons,tlonsprouukten L

Es wurde geiunden, dasc-man am Sticks tof* substltulerte Sﬁlféﬁﬁmlde
elnfach und in guter Aqueute dadurch heratellen kann, dass man -
Sul?ondlamld mit_ Aminen, die am Stickstoff mlndestens ein_ substltu-
1erbares Wasserstoifdtom au;welven, umsstzt. - .

Die unter Ahspaltung von Ammonluk verlaufeﬂde Umsetzung mlrd vorzugs—
weise bei erhshter: Temperutur, z.B. bei 90 150O dur“hgefuhrt In -
manchen Fallen, insb. bei Verwondung niedrig -siedender Reaktionskom<
ponenten-ist die Anwendung von erhohtem Druck zweckma381g. Losungs—'
'mlttel, ‘wie Wasser- oder Alkohole z. B. Methyl- oder Afhvlalkohol kon—

nen mltverwendet werden.'?- - L - ‘

'Je nach der Art des angewandten Amins- und den gewwhlten Reaktlonsbe-
-dlngungen werden simtiichie oder. elnzelne Wzsserstoffatome ‘entweder
_einer oder beider Amlnogrubpen des Sulfondlamlds substituiert. So er-:
gibt z.B. die Anwendung eines Uberschusses an an Sulfondiemid,kurze Re-~
aktionszeit und niedrige Reaktlonstemperatur zumelst vorwiegend ein-
seitig substituierte Sulfondlamlde.

Als primire oder sekundire Amine der allphatlschen Reihe seien z.B.
genannt: Methyl-, Athyl-,. i<Butyl-, ‘i-Hexyl-, i-Heptyl-, Dodecyl-,
Stearyl-, Dimethyl-, Diiithyl-, Methyl-athyl-, Dibutyl-, Di-i-hexyl--
amin, Athylendlamin und Hexamethylendiamin, ferner kdnnen cycloali-
phatische Amine, wie Cyclohexyl- oder Divyclohexylamin oder aroma-
tische Amine,.wie Anilin, o-, m-, oder p-Chloranilin, -, oder 8-
Naphthylamin, Phenylendiamin verwendet werden. Auch heterocycllsche
sekundire Amine, wie Pyrrolidin, Piperidin, Morpholin, sowie Amino-
derivate von Heterocyclen, wie z.B. Aminothiazol und Amino

b4
lassen sich in der beschriebenen Weise umsetzen.

Die anfallenden substituierten Sulfondiemide k&nnmen z.B. als Zwischen-
produkte fiir die Herstellung von rarbstoffen dienen.



Belsblcl l

146 Gew1chtstelle n—Butylamln uné 30 Geulcht&telle Suliondlamld
Awerden mit 400 T. Viasser 'S5 Stunden am BJFk’luss Zum bleden erhltzt.
Nach dieser éelt ist die Ammon1aketh1cklung beendet .Das Reak- .
tlonsprodukt wird mit verdiinnter Szlzsiure- angesauert und das beim
Abkiithlen sich abscheidende 01 mit Ather aufgenommen. Nach dem Trocka
“nen und Abdzmpfen des Athers. nlnterblelben 210 Gew1chstelle (Aus-"* .
beute 70%) Mbno—n~butylsu1fond1am1d die nach dem Unmkristallisieren
‘aus Wasser als welsse Blzttchen vom bchnelzounkt 529 anfallen,-

Berechnet’ fiir C4H1202N28 (152) C=31,6% H=T,9% N=18,4% S=21, 1%
Gefunden°' : L C=31,6% H=8,0% N= 18 9% S=22,1%.

~Z Belsglel 2.  ¢;¥  - v;w_’

129 Gew1chtstelle Dl—n-butylamln werdeq mit 145 Gew1chtstellen o
Sulfond1am1d in einer Stunde von 90° auf 120° ‘erhitzt und 4 Stunden
bei dieser Temperatur gehalteno-Nach dieser Zeit ist die Ammoniak-
entwicklung beendet. "Das Rohprodukt - €203 G&w1chtste11e) wird mit -
100 Gewichtsteilen: Szalzsdure (1:1) verriihrt und ausgeatﬁert Nach

_dem Trocknen und Abdampfen des Wassers werden 170 Uewichtsteile -
(=82% Ausbeute) eines dlckfluss1gen gelben Oles. erhalten, das lang-

§sam zu nadelformlgen, wachsartlgen Kristallen vom bﬂhmelzpunkt
38-400 erstarrt Es handelt 31ch um N, N—Dl-n—butylsulfondlamld

Berecnnet fiirs 68H2002N28(208) C=46, 2% H—9 6% . N=13, 5% S-15,4%
Ge*unden‘ n _ : —45 1% H=9, 5% N=13, 1% S—15 2%

Belsplel 3.

100 Gew1chtste11e Cyolohexylamln und " 96 Gew1chtste11e Sul fondiamid

werden, wie in De1sp1e1 2 beschriebeh, umgesetzt. Das Rohprodukt
(173 Gewichtsteile) erstarrt kristallin und wird mit 100 Gewichts-

teilen Salzsdure (1:1) verriihrt, der Niederschlag abfiltriert und

. getrocknet. Es, w; den 140 Gewichtsteile (=80% Ausbeute) Mono-cyclo--
hexyl- sulfonglam ®3ie nach dem Unkristallisieren aus Wasser Blatt-

chen vom Schmelzpunkt 87° ergeben.
Berechnet fiir: 06H1402N28 (178) C=40,4% H=7,9% N=15,7%
Gefunden: C=40,0% H=7,5% N=16,5%.

Dasselbe Produkt entsteht, wenn Cyclohexylamin mit Sulfondicmid in
wiuseriger Losung unter Kochen um Riickfluss umgesetzt wird. |

()
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Béiégiel;ﬂl

100 Gewichtsteile: Cyclohexylamin und 96 Gew1q§tstelle Sulfondiamia
'werden im Laufe einer Stunde von 90° auf 150-160° ‘erhitzt. ‘und 2-3
’Stunden ‘auf dieser Temperatur gehalten. Die Aufarbeitung. erfolg+ .
‘wie im. ﬁelsplel '3 beschrieben ist. Man erhilt 1004 . T{=79%. Ausbeute‘
N,N'-Di- CJcloheXJlsulfondlamld .die nach dem Umkrlstalllsleren aus
Alkohol Blattchen vom Schmelzpunkt 15 1530 ergebeno

Berechnet fiirs C12N2402N28 (260) | C=55,4%  HeD,2% N=10,8%
Gefunden° . C=55,. %, H=9, 4% N=11,27%

Be1Q01e1 50 E

86 Gew1chtste11e Plnerldln und- 140 Gew1chtste11e Sulfondlamld werdens,
wie in Beispiel 2 beschrleben9 umgesetzt. Der beim Erkalten kristal-
11s1erende Ansatz wird mit verdiinnter Salzsaure aufgearbeltet der o
anfallende Nlederschlag abflltrlzgt und 'etrocknet (Ausbeute 128 Ge--
wichtsteile =75%) Das : wird nach dem. Um-
kristallisieren. : aus Wasser in welssen Bla tchen vom Schmelzpunkt '
121-122° erhalten. . . S e e T
Berechnet'flro 05H1202N28 (164) =36 6%» He7,3%. N217:1%°
Gefunden° _ N C=326,6% H=7,4% N=17,5%

Belsplei 0,

87 Gewichtsteile Morpholln werden mlt 120 Gewxchtstellen Sul*ondlamld,
wie in Beispiel 2° beschrieben, umgesetzt ungd duIvearbeltet Man er-~
hilt 130 Gewichtsteile (= =78% Ausbeute) i ,das

nach dem Umkristallisieren aus EQSlgaaureathylester oder Bufanol in
langen Nadeln vom Scamelzpunkt 158-159° erhalten wird., '

Berechnet fiir: G HlOO5N28(166) C+28,9% . H=6,0%
Gefunden: C=28,9% . H=G,1%

Beispiel Yn

184 Gewichtsteile Anilin und 192 Gewichte teile Sulfondiumid vierden
unter Rithren 6 Stunden auf 150° c¢rhitzt. Drs mit verdinnter Sclzciu~
re aufgenommene kezktionsprodukt °cnelcct 20 Gewichteteile (=705 fns-
teute des Unmsotzes ) cines fistien Proo: ntes b, dus nech denm Umfil~
len wus Alkeli bei 111- 112° schmilzt znﬁ sich als iﬂ*wticch C*W(j:f

mit N,N ~DlannV1w'chﬁul mid (s Eer.2%, 7795 Aus der v serigen
suuren LP\QUC 1854 sich des nicht ungeseizte A:l41* 'i*:c:bcnlvqcn



patentanspruch.
Vbl;ﬁhrbn Zur derstelluac von szb stitulerten Sulfondiamidéﬁ,da_
dureh geken anlchnet dass rmen SuT*ondlomld nit Aminen,die am.
Stlrkstoff mlnaeotens e1ﬂ'°uk@+1+ulerbarea ﬁassersto*fatom ~gufrei-
sen, umsetzt.





