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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwa-
rzania zwigzkéw o wzorze przedstawionym na
rysunku, w ktérym R oznacza grupy alkilswe,
chlorowcoalkilowe, grupe nitrows, nitrozows,
aminswg, chlorowce . itp., a R; oznacza grupe
alkilowa, arylows, cykloheksylowg lub pod-
stawniki heterocykliczne. W opisie patentowym
nr 44577 omodwiono sposéb kondensacji arylo-
sulfonylo chlorkéw z N-pochodnymi O-al-
kiloizomocznika,
reaktywnodci sulfochlorku przez przejiciowe’
wigzanie go z aminami trzeciorzedowymi.

Przedmiotem wynalazku jest prostszy sposéb
wytwarzania zwigzkéw tezo samego typu, .da-
jacy jeszcze lepsza wydajno$é, niz sposéb we-
dlug patentu 44577. Przy dalszym badaniu spo-

*) Wtladciciel patentu céwiadczyl, iz wspél-

s ‘twércami wynalazku sa megr inz. Jan Woj-

ciechowski, dr Pawet Nantka-Namirski, mgr
Jerzy Wolf i dr Czeslaw Belzecki.

polegajacy na zmniejszaniu -

sob6w zmniejszania reaktywnos$ci sulfochlor-
kéw aromatycznych okazalo sie, Ze wigzanie
arylosulfochlorkéw z aminami. heterocykliczny-
mi zawierajacymi grupe NH wchodza do piers-
cienia, czyli z aminami heterocyklicznymi dru-
gorzedowymi jak np. imidazol, 1, 2, 4-triazol
itp. daje zwiazki o wtasciwosciach szezeg6l-
nie korzystnych do dalszej kondensacji. Zwia-
zek posredni odpowiedniego sulfochlorku i ami-
ny heterocyklicznej podczas kondensacji z od-
powiednia pochédng mocznika rozpada sie.
Amina heterocykliczna odlacza sie i nie wcho-,
dzi do konicowego produktu kondensacji. Wobec
tego produkt kondensacji jest wylacznie kon-
densatem sulfochlorky z mocznikiem. Dotych-
czas w znanych reakcjach miedzy N-pochod-
nymi mocznika a arylosulfochlorkami lub ich
produktami addycji, nalezy ochrania¢ grupe
karbonylowa mocznika, W tym celu nie wpro-
wadza sie do reakcji bezpo$rednio pochodﬁych
macznika, lecz konieczne jest wytworzenie

.z nich droga alkilowania O-pochodnych izo-



mocznika. Po kondensacji z arylosulfochlorka-
mi nalezy produkty poddawaé hydrolizie w celu
przerwania wigz .eferowego i powrotu do
pochodnych mode2nika’ "Natomiast wymienione
wy2ej, polacgenia arylosuifochlorkéw z aminami
heteroeyklicznymi drugorzedowymi nie atakujq
grupy karbonylowej pochodnych moeznika,
wskutek czego do reakeji z nimi mozna stoso-
waé pochodne mocznika bez potrzeby ich alki-
lowania i bez potrzeby dalszego powrotu z rze-
du izomocznikéw do mocznikéw. Zwigzek po-
§redni sulfochlorku z aming nie wymaga wy-
odrebniania w procesie prowadzonym sposobem
wedlug wynalazku, lecz stosuje sie go do kon-
densacji z mocznikiem w roztworze, w ktérym
powstal. Skrécenie sumarycznego protesu o
dwa ogniwa stanowi powazne uproszezenie
i umozliwia osiagniecie lepszej wydajnosci.

Spos6b . wytwarzania N-arylosulfonylo — N’-
-alkilomocznikéw oraz innych zwigzkéw tego
typu wedlug wynalazku polega na kondensacji
odpowiednich arylosulfochlorkéw z drugorze-
dowymi aminami heterocyklicznymi, nn. z imi-
dazolem w $rodowisku bezwodnym w matej
iloSci organicznego rozpuszczalnika, stosujac na
jeden mol sulfochlorku dwa mole wymienio-
nych amin. Wytworzony chlorowodorek stoso-
wanej aminy stanowl osad, ktéry nalezy od-
~ saczyé. W przesaczu otrzymuje sie powstalg
arylosulfonyloamine heterocykliczng. Do tego
przesgczu dodaje si¢ stechiometryczng ilo§é od-
powiedniej N-pochodnej mocznika. Roztwor
ogrzewa si¢ do wrzenia, po czym odpedza roz-
puszezalnik. Pozostalo§é przemywa sie woda
do calkowitego usunigcia aminy, a pozostaly
N-arylosulfonylo — N’-alkilomocznik oczyszcza
sie przez krystalizacje z alkoholu.

R

Przyktad: 19,0 g (0,1 mola) p-toluenosulfo-
chlorku ogrzewano z 13,6 g (0,2 mola) imidazo-
lu w 50 ml tetrahydrofuranu w ciggu 15 minut.
Po uplywie tego czasu mieszanine ochlodzono,
odsaczono wydzielony chlorowodorek imidazolu
{ do przesaczu dodano 11,6 g butylomocznika.
Mieszanine ogrzewano pod chilodnicy zwrotng
w ¢iggu 3 godzin, po czym oddestylowano roz-
puszczalnik. Wydzielong krystaliczng pozosta-
loé¢ rozdrobniono i przemywano woda do catko-
witego odmycia imidazolu. Otrzymany surowy
N-p-toluenosulfonylo-N’-butylomocznik oczysz-
czono przez krystalizaeje z 75%, metanolu. Wy-
dajnos¢ wyniosla 23 g (85% teorii) produktu;
o temperaturze topnienia 128—129,5°C.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania N-arylosulfonylo-N’-al-
kilomocznikéw o wzorze przedstawionym . na
rysunku, w ktérym R oznacza grupy alkilowe,
chlorowco-alkilowe, nitrowa, nitrozowa, amino-
wa, chlorowce itp.,, a R; oznacza grupe alkilo-
wg, arylowa, cykloheksylowg lub podstawniki
heterocykliczne, znamienny tym, zZe arylosulfo-
chlorek kondensuje si¢ z drugorzedowg aming
heterocykliczng, po czym bez wydzielania ze
§rodowiska reakcji produktu kondensacji dzia-
la sie nim na odpowiedni zwiazek N-pochodnej
mocznika, przy czym powstajé polaczenie ary-
losulfochlorku z pochodng mocznika, za§ amina
heterocykliczna odlacza sieg. )
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