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MEMORIA DESCRIPTIVA

paré soiicitar

A PATENTE DE INVENCIOR
RYa
e n
EsPARNA

v por VEINTE efios
a nombre de CENTRE NATIONAL DE LA RECHERCHE SCIENTIFIQUE,
entidad francesa, establecida en 13, quai Anatole Francég

- Parls, Francia, por:

"UN PROCEDIMIENTO DE PREPARACION DE ARIL-ALCOHILSULFONAS
PURAS",

El presente invento se refiere & un procedimiento
de fabricecion de arilealcohilsulfonas; tiene més especial-
mente por objeto la obtencidén de perahalogenofenil-alcohil-

| sulfonas en las cuales elkha;égano tiene un peso atdmico
5 inferior a 80, '

Se conoce un procedimiento de preparacién de tales
sulfonas pero en la praotica se ha comprobedo que este pro-
cedimiento tieme, entre otros, el inconveniente de dar pro-
ductos de un grado de pureza relativamente pequefio y que,

ademas, tienen olores dessgradables que es dificil eliminar,
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De ello resulta evidentemente que la utilizacién de les pro-
ductos, en particular cuando entren en la compoaici6n de me-'
dicementos sbsorbibles, se hace dificil; interesa, por tan-
to, disponer de un procedimiento que evita dichos inconvenien-
tes de estos productos si se tienen en cuenta sus propiedades
terapéuticas notables. |

En el curso de sus investigaciones, la solicitante
he comprobado que era peosible preparar, en una sdla operacicn
Y & partir de productos comerciales tales sulfones con un ex-
celente rendimiento y una pureza notable.

A menudo se preparan diarilsulfonas por la reaccién
de Friedel y Crafts, pero ioa ensayos de generalizacién de
este método para la obtencién de sulfonas aromiticas alifé-

ticas, condujeron a la siguiente camprobacién publicada en

una nota en "Methoden der orgenjschen Chemie", (52 edicién

‘Stuttgart 1955 - Tomo 9, pdg. 240): "Los cloruros de sulfenil

alifaticos se disocian en las condiciones de la reaccién, en
halogenuro de alcohilo y en anhidrido sulfuroso". Este hecho
conouerds con una comprobacién anterior hecha, en el curso

de su estudio de la disociacidn del metano-sulfocleruro por
el cloruro de aluminio, por J. Boeseken y A.W. Van Ookenburg
(Recueil des Travaux Chimiques des Pays-Bas, de 1914, Tomo 33,

pag. 317)} segin esta antigua comprobacion, cuando dicha reac-

cidn se produce en presencia de benceno, se puede aislar fenil
metilsulfone (Pag. 318), pero "el rendimiento no es grande"
(Pag. 321). ‘

A pesar de estas desfavorables ensefianzas la soli~
citente ha proseguido sus investigaciones y ha descubierto que
era posible obtener, por la reaccién de Friedel y Crafts con-

venientementé ejecutada, aril-slcohilsulfonas en estado inco~
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de Friedel y Crafts en condiciones de temperatura cuidado-

.samente controladas, entre 55 y 902 aproximedeamente, de

El procedimiento segin el invento consiste por

tanto, fundamentalmente, en someter a una lenta reaccion

preferencia entre 70 y 80¢ aproximédamente, por una parte
cantidedes equimoleculareé de cloruro de aluminio y de un
alcano-sulfocloruro y, por otra parte, un carburo aromati-
co, eventualmente halogenado y de preferencia en exceso,
recuperando el exceso de carburo aromético por destilacidn
a presidn reducida o por arrastre con vapor de agua después -
de 1s descomposicidn del complejo aluminico eventuslmente
formado. La masa de reaccidn, en estas condiciones, es em-
pleada en estado 1liquido y muy fluido.

El largo calentamiento necesario es de preferen—
cia del orden de 7 a 12 horas eproximadamente.

Como carburo aromético, se puede utilizer venta-
Josemente el benceno o el fluorobenceno. La presidn redu-
cide de la destilacidén que da la sulfona ingolora, inodora
¥y pure buscada, es de preferencis igual o inferior a 0,1
mm, de mercurio.

Lo que sigue seran diversos ejemplos de realize—

cidn del procedimiento segin el invento.

Ejemplo 1%

En 192 g (2 moles) de fluorobenceno anhidro se

han disuelto 128,5 g (1 mol) de etano-sulfocloruro. Lo tem—
peratura se ha llevado a 602 C y, manteniendo la mezcla bajo

aplicacion mecénica répide, se han sfiadido 133,40 g (1 mol)
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de cloruro de aluminio seco pulverizado. Se ha calentado
luego la mezcla de reaccidn durante 8 a 10 horas entre %0

y 802 (se ha interrumpido la calefaccidn cuando el olor del
etano-sulfocloruro hs deseparecido). El exceso de fluoroben-
oeno ha sido expulsado luego bajo une presién reducida de

20 mm. de mercurio, & uns temperatura que no rebasaba 602,
Después de énfriamiento, ge ha vertido le mezcla de reaccidn
sobre hielo adicional de écido clorhidrico. Se ha extraido la
parafluorofenil-etilsulfona con eter, se ha secado y désti—
lado & presidén muy reducide. Pe+E. a 0,1 mm./Hg. 129-1309;
P.F. 40-428, Rendimiento 80%. |

Ejemplo 2:

Operando como en el ejemplo 1, pero con 114,5
gel (un mol) de metano-sulfocloruro, se ha obtenido facil-—
mente la paraflubfdfenilqmetilsulfona de punto de fusidn
802, En este caso, la destilacidn a presidén reducida ha po-
dido substituirse por una recristalizacién desde alcohol a

962,
Ejemplo 33

Se han disuelto 128,5 g. (1 mol) de etano-sulfo-
cloruro en 225 g. (2 moles) de clorobenceno anhidro y se
lea ha tratado, como en los ejemplos precedentes, por 133,4
g+ (1 mol) de cloruro de aluminio seco pulverizedo. Des~
pués del final de la reaccidn, indicado por la desapericidn
del olor del etano-sulfoéloruro, se hg destruido el oom=-

plejo por medio de une mezcla de hielo y de écido clorhi-
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drico. Se ha extraidolcon éter la sulfona formada y ei éx~
ceso de clorobenoceno y luego se hé separado por destile~-
cidén fraccionada a presidn de 18 mm,./Hg. el clorobenoceno
que ha sido recuperado y la para clorofenil-etilsulfona
(P.E. & 18 mm./Hg., 187-1892, P.F. 432. Rendimiento 70%).

En todos los casés, la sulfone mixta obtenida
era purs, incolors e inodora.

La presente soiioitud, que corresponde & la pre-
gentade en Francia el dia 14 de Septiembre de 1961, bajo
el n? 873.194, se acoge a los beneficios del articulo 51
del vigente Estatuto=Ley sobre Propiedad Industrial,

NOTA

Los puntos de invencidn, propia y nueva, que se
presentgn para que seen objeto de la presente solicitud de
Patente de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son 1los
siguientes:

12, = Un procedimiento de preperacidn de aril-
alcohilsulfonas purae por la reaccién de Friedel y Crafts,
caracterizado porque se calientan durante 7 a 12 horas
aproximademente, en condiciones de temperatura cuidadosa-
mente controladas, entre 55 y 909’0, cantidades equimo-
leculares de cloruro de aluminio y de un alcano sulfoclo=
ruro en presencia de un exceso de un carburo arométioo, -
después de 1o cuel se expulsa el exceso de carburo aromé-
tico que queda después de la reaccidn.

22, - Un procedimiento segin el punto 1, carac-
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terizado porque la temperatura de reaccidén se mantiene
entre 70 y 802 (.
32, - Un procedimiento segin 1os puntos 1 y
2, caracterigzado porque se emplea un carburo aromatico
5 helogenado, en particular fluorobenceno.
48, - Un procedimiento segin los puntos 1 a
3, caracterizado porqneiel exceso de carburo aromdético
que queda despuds de la reaccidén es expulsado por arras-
. tre con vapor de agua.
| 10 59, - Un procedimiento segin los puntos 1 a 3,
caracterizado porque el exceso de carburo aromético que
queda después de la reaccidn es expulsado por destilacidn
a presidén reducida. |
62, - Un prooeﬁimiento de preparscidn de aril-
15 alcohilsulfonas puras.

Tal y .como se ha descrito en la Memoria que an~
tecede, representado en el dibujo que se acompefia y para
los fines que se han especificado.

Eata Memoria consta de seis hojas escritas a

20 mdquina por una sola de sus caras.

o searsa, 12 SEP 1962
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