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Sposéb wyiwarzania N-arylosulfonylo-N'-alkilomocznikéw
Patent trwa od dnia 17 grudnia 1959 r.

Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwa-
rzania N-arylosulfonylo-N’-alkilomocznik6w
o wzorze ogélnym (1), w ktérym R oznacza
rézne podstawniki, np. grupy alkilowe, chlo-

rowcoalkilowe, ‘grupe nitrowa, nitrozowsa, amo-.

nowa, a takze chlorowce itp., a R’ oznacza
grupe alkilowa, cykloheksylowa lub podstawni-
ki heterocykliczne. Czeéé sposréd tych zwiaz-
kow posiada zastosowanie w syntezie Srodkow
farmaceutycznych. Zwiazki tego typu otrzymuje
sie w znany spos6b na drodze kondensacji
alkiloizocjanianéw z solami alkalicznymi arylo-
sulfonamidéw lub kondensacji arylosulfoizocja-
nianéw 2z aminami alifatycznymi ewentualnie
na. innych .drogach, wymagajacych stosowania
drogich poélproduktow takich jak arylosulfo-

*) Wiasciciel patentu os$wiadezyl, iz wspbi-
twércami wynalazku sg dr Pawel Nantka-Na-
mirski, mgr inz. Czestaw Belzecki, mgr inz. Jan
Wojciechowski i mgr Jerzy Wolf.

moczniki, arylosulfouretany itp. Rowniez znane
jest wytwarzanie zwigzkéw tego rodzaju przcz
kondensacj¢ odpowiedniego arylosulfochlorku
z odpowiednia O — N — pochodng izomoczni-
ka, Te ostatnia otrzymuje sie latwo z odpo-
wiednich N-pochiodnych mocznika przez alkilo-

wanie, przy czym grupa alkilowa wigze sie n

polaczeniem eterowym, co wywotuje przegru-
powanie na zwigzek izomocznikowy. Produkty
kondensacji po przeprowadzeniu hydrolizy, -
ktéora przerywa . wigzanie eterowe, stajg sie
pochodnymi mocznika wedlug podanego poni-
zej wzoru. Ta metoda jest szczegblnie wazna
dla syntezy wymiénionych zwigzkéw, lecz prze-
prowadzana w sposdb znany daje niska wydaj-
nos¢ eraz produkty zanieczyszczone produktami
ubocznymi, przewaznie trudnymi do wydzie-
lenia. v ' ’
Stwierdzono, ze przyczyng niepowodzen jest
zbytnia reaktywno$é sulfochlorku i ze mozZna
otrzymaé wysoka wydajno$é i wysoka czysto§é
produktéw tego rodzaju przez zmniejszenie

-



reaktywnosci sulfochlorkéw droga uprzedniego
zwigzania ich w zwigzki addycyjne.

Sposéb wedlug wynalazku polega na wy-
twarzaniu polaczen arylosulfochlorkéw z amina-
mi trzeciorzedowymi, takimi jak tr6jetyloamina,
tréjmetyloamina, dwumetyloanilina, pirydyna
itp., a nastepnie na kondensacji tych zwigzkow
amoniowych, pirydyniowych itp. z alkiloizo-
mocznikami w $rodowisku bezwodnym worga-
nicznego rozpuszczalnika. Po odpedzeniu roz-
puszczalnika otrzymuje sie w stanie czystym,
z duzg wydajnos$cia N-alkilo-N’-arylosulfonylo-
O-alkiloizomoczniki. W celu przejScia z nich
do pochodnych mocznika, przeprowadza sie
hydrolize w sposéb znany. Wobec wysokie]j
czysto$ci produktéw kondensacji hydroliza ta
przebiega z wysoka wydajnoscia, dajac pochodne
mocznika réwniez o wysokiej czystosci.

Przykltad 13 g (0,1 mola) O-metylo-N-bu-
tyloizomocznika, otrzymanego przez metyloWa-
nie N-butylomocznika z 27,4 g (0,11 mola) chlor-
ku p-tolueno sulfonylotréjmetyloamoniowego
w 150.‘m.1 acetonu ogrzewano w ciggu 2 godzin
pod chiodnicg zwrotng. Po uplywie tego czasu
oddestylowano ac-et-qn i uzyskany produkt prze-
myto waodg, celem usuniecia chlorowodorku

Wzor 1

P.W.H. wzér jednoraz. zam. PL/Ke, Czst, zam. 819 1.IL.6t 100 egz. Al pisSm. k1. III,

tréjmetyloaminy i nadmiary chlorku p-tolueno-
sulfonylotréjmetyloamoniowego. Surowy produkt
ogrzewano 10 — 15 minut w temperaturze
100°C z 45 ml stezonego kwasu solnego. Po
oziebieniu produkt odsgczono i przekrystalizo-
wano z mieszaniny wody i alkoholu. Otrzymany
produkt krystaliczny N-p-toluenosulfonylo-N’-
butylomocznik posiada temperature topniénia
129,5°C. Wydajno§é¢ 23 g = 85% wydajnosci
teoretycznej.

Zastrzezenie patentowe

Sposdéb wytwarzania N-arylosulfonylo-N’-alki-
lomocznikéw z arylosulfochlorku i O-alkilo-N-
alkilomocznikéw droga posredniego wytworzenig
N-arylosulfonylo-N’-alkilo- lub O-alkiloizo-
mocznikéw, znamienny tym, ze do kondensacji
z izomocznikami stosuje sie polgczenia sulfo-
chlorké6w z aminami trzeciorzedowymi.
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Zastepca: mgr inz. Witold Hennel
rzecznik patentowy
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