NO . 1959 - Expediente ntim...... ..

REGISTRO DE LA PROPIEDAD INDUSTRIAL

PATENTE DE Iy VEKRC I On

MEMORIA DESCRIPTIVA

que se acompafa a la solicitud de

una PATENTE DE  INVENCION o VEINTE

_ afios, en Espafia

a favor de

UVeLa¥

de nacionalidad

frances@. ... . ... domiciliado en . 35, Boulevard. des Inve—
&poge Lides, Paris, Fraucia. i

por:

«  UN PROCEDIMIZNTO DE PRVPARACION DE Li. 4s4'=DiCLOPODINE-

Nz 14457

Agente Sr, . BLZABURU . e



P."’ 17-927
- 353 n ~

MEMORIA DESCRIPTIVA

para sclicitar
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en
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+ Boulevard des invalide., Paris, Francia; por:
"UN PROCEDIMICNTO DE PRUPARACION DE 1A 4,4'-DICLORODIFENIL-~
SULFONA" .

El objeto del presente invento es un procedimiento
industrial de preparacidn de la 4,4'~diclorodifenilsulfona,
producto que da por aminacidn la 4,4'-diamincdifenilsulfona
que constituye actuslmente el medicamento de eleccidn en el
tratamiento de la lepra y que por otra parte ha encontrado
aplicaciones industriales importantes para cl endurecimien~
to ae las resinas epoxidicas. ‘

Para obtener lz 4,4'-diclerodifenilsulfone se utiliza-
ba generalmente hasgta ahora la condensacidn del p—cloroben—
ceno-sulfocloruro con clorobenceno en presencla de éloruro‘
de aluminio lo que hacia preciso, aparte de una instaleci&ﬂ

particularmente resistente a la corrosidén, la preparacién
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previa del pwclérobenceno-sulfoclorure y su aislapiente,
no propercighando la sransformacidn directa del clénobeﬁ-
ceno en 4,4'«diclorodifenilsulfona por medio de la cleorhi-
drina sulfirica ¢ del anhidrido sulfurico mds que rendi-
mientos préximos al 30%.

Ahora bien, se ha dessubierto que haciendo 1oECOL0w
nar el anhidrido sulfﬁricé estabilizado, en la forma de
trimeré comercial, designaéo ordinariamente con el nomhyre

de “"sulfan®, sobre el sulfato de dimetilo, de mode que

se obtenga una soluc:‘n de una moldcula de anhidrifo ‘sul<

furico en uns moleculs de pirosulfato de metilo, CH3O—SQS

O—Soz-OCHB, y afiadiendo esta solucidn a dos moldculas de

‘clorobenceno, se obticne directamente la 4,4'-diclorodi-

fenilsulfona con rendirientos préximos al 90% de le tcoria,
aislémiosc la sulfona buscada simplemente por precipita-
cién en agua.

La solucidn de anhidrido sulfirico en el pirosulfa—
fo de metilo puede obtenerse igualmente por resccidn de
una moiégula de éiido de metilo CHB—O-CHB, sobre tres nmo-
léculas de sulfan.

BEste modo de opcrar permite trabsjar en toda escala
industrial en la instelacidn ordinaria y no precisa el
aislamiento o la separscidn de productos intermedios o
productos secundarios, Como las reacciones se¢ efectian
por debajo de lOOOC, no se plantea ningdn problema parti-
cular de calefaccidén o de refrigeracidn, evit*ndoée igual-
nente el empleo de disolventes que hubiéfﬁn de recuperarse,

La roaccidn global de la preparacién 8¢ representa
pues como sigue: : " H
250 3450, (CH3) 420 H U7 —=omms CL-C J ~80,C W, 014250 e

6 4 .
‘CHQ
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El ejemplo siguionte ilustra el invento aunque sin”

* B
limitarlo. En especinl, sc¢ puede invertir el orden ae ine -

troduccidn de los reactivos o preparar en primer lugsr

el pirésulfato de metilo, disolver despuds en &1 una mo-

1&cula de enhidrido sulfirico, mezclar el pirosulfato de

metilo con clorobenceno y afiadir en dltimo lugar el anh#
drido sulfﬁrico, fraccionar las adiciones, variar lss
temperaturas de resccidn, o ecmplear otro sulfato de di-
aicohilo, sin salirse por ello de los limites del inven-—
to. '

Sjemplo: Prepar-cidm dec la p,p'-~diclorodifenilsul-
fone.

En 126 g (1mol) de sulfato de dimetilo, sc intro-
ducen con agitacidn y al abrigo de la humedad del airc
a 70-75° on unos 20 minutos, 80 g (1 mol) de =nhidrido
sulfirico estabilizado ("sulfan") en sobrefusidn a 250.
Sa.continda agitando “cntamente durante 30 minutos a
70-75° el 1{quido claro obtenido. Sc enfria a 20° y se
afiaden 80 g (1 mol) de anhidrido sulfirico estabilizado
("sulfan"). Lo temper-turs asciende de 20 2 30°. ®1 1{-
quido obtenido se pAsz = un cmbudo de bromo y se afizde,
durante 20 minutos oproximsdesmente, sobrec 225 g (2 molos)
de clorobenceno calentado a 50-550. Durante 1z introduc-
cidn, 1l- temperatura dc 1= mezcla reaccions=nte sc mentie
ne a 50° por un ligero enfriamiento, despuds sc deja que
la reaccidn exotdrmica se tormine por si misma y se man-
tiene aun duragte una hora 2 50° con agitacién. A conti-
nu=acidn, la mezcla resccionante, en 1a que he cristaliza-
do ya une parte de 1= sulfona, sc vierte en 600 em’ de

agua, sc agpira a la trompa la suspensién de sulfona to-

davia_caliente y sé l=va con agua caliento hasta ﬁn pH
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5 de las aguas de lavedo. Despudés de secar, se obtienen
258 g de 4,4'-diclorodifenilsulfona, es deoir, un rondi-
miento del 90%, que pucde utilizerse directamente pera su
transformacidn en 4,4'-diaminodifenilsulfona.

Egta solicitud que corresponde # la presentada en
Francia, el 5 de Julio de 1953, bajo el NePV, 769.594 ,

se acoge a los beneficios del erticulo 51 del vigente

 Bstatuto sobre Propicdad Industrial.

¥OTA

Los puntos dc invencidn propia y nueva que se pro-
sentan pera que sean objeto dec esta Patentc de Invencidn
en Ispaila, por VIINTZ afios, son los siguientes:

12,.~ Un procedimiento de preparacidn de 1la 4,4'-~di-
cloredifenilsulfona, caractcerizado especialmente porgue
por eccidn de dos moldculas de anhidrido sulfdrico esta-
biliz2do en forma dc trimero sobre el sulfato de dimetilo,
se prepara un? solucidn de un= molécula de anhidrido sul-
furico en una moldéculs d¢ pirosulfato de metile, sc hacc
recaccionsr cst® solucidn en calients sobre dos moldculss

de clorobenceno y se precipita la sulfona formada en agua.

22.~ Un procediviento de prepsracidn de la 4,4'-di- -

clorodifenilsulfona.
Tal y como sc¢ h2 descerito en la Memoria quc ~ntcoce-
de vy con los fines que sc hewn especificado.

v

Tsta Meomoris constz de custro hojzs escritas 2 md-
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