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BREVET DINVENTION

procddé dlobtention de composés oi‘ganiques ‘Gu soufre.
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Demande de bisvel allenan_d en so Faveur du 28 mal 1042,
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¥ _ 1,2 _présente invention sezngporie 4 1btention de com-
no sés organl gues du soufre, partlcuilicrenent de stl fohaloginures,
‘& partlr de produits qui se fomeny par 1action conmus d*un halo-
‘gtne et d7anhydrids suliureux sur des hydrocarbures saturée, parti-
culiprenent paralffiniques. Dans cette rdactlon se foment presgue
toujours des mélanges diuna compo si tion plus ou moins compliquoe
ce qui. rend souvent difficile 1*emplol de ces produiis. Suivant les
conditions dsns lesquelles 1*halogene €% 12 aphydride sulfureux pro-
dui sent leur oetion, il se forme, & cfté des halogénures des hydra-
carbures mis en oceuyrs, des guantités varigbles de monow-, - et
poly gulfohalogénuras ¢2s hydrocarbures mines ouw de leurs helogénu-
ros, A cHté de ces produits il reste le plus souvent des perties
Inchang ées, plus ou meins grandes, ‘deg hydrocarbures; wme moindre
partle 28t transfornée en halogénuzes. - :

on & &&ja propusé des procddés de séparation pour le
tral tement des mélangss Ge ce genre, Clest alnsi qu’on psut, par
sxenpl e, sfperer 1Les sulfohsalogéuures de 12 majeure partie des hy-
drecarburas par extractlon i 12anbydride sulfureux ou drautres sol-
vants. Tes monosulfohalogénures & bas point débullition peuvent Bhre
séparés par distillatlion, ou par 12addition &%hydrocarbures & bas
point @?goullition, des poly sulfohulegénures.

or, il a 4té constaté sulvant la présente invention que
les sulfohologénures, facilsment sapenifiabie en exl, .sont d’uvne
bonne stahbiliidé & la vapeur dfeau surchauflfée, -sbche; 1lg ne sont
nl décompa sés, ni sspond, fids dans wvne mesure Notable, par glle. Ce
comportanent peut servir de-base 4 un procédé de séparation trés
satl sfai sant. Alusi, par ie troitenent & la vapeuwr 4°ean surchauffée
on peut séparer , d'une part, les hy drocarbures et leurs halogénu-
res deg sulfehalogénures et, drgutre part, 1es monosulfohslogénures
ntratnables 4 la vepeur d*esu de leurs mélangas avee des polysul-
fohsalog soures, La séparation d’hydrocarburss et d*helogénures. d*hydra-
carbures des sulfohsatogdnures entre en guestion surtont pour Ies mé~
langes de rlaction consilitués d’hydrocarburss i poids mol Beul dlre
ral ativenent &levé; par exemple de ceux 3 10 atomes de carbone et
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pius, dont les sulfohalogdnurss ne sont . que peu ou pas vVolatils,
alors gue les monosulfohalogénures des hydrocarbures 3 polds mo-
léculaire relativerent peu o molng édlevé.sont enteainés 4 la va-
pewr d?esu et peuvent Bire séparés des polysulfohalogénures, Dans
ce ¢ag il est rTecommandable d*é&limlner d7abord les hydrocarbures
inecheng és, éventudllenent présénts, d’me autre manldre, par exen-
ple par extraction aux solvants., Par un réglage correspondant du
traitenent 3 la vapeur d’eau il est sussi possible d’entrainer
d’abord les hy<rocarburss et ensulte les monosulfohajogénures vola-
tils, de sorte que les polysulfolialogénures restent.

Fuisque lLes sulfehslogémmres se decomposent & des tem-
pératures élevées, en moyenne 3 celles d’environ 180° et plus, on
exdcuts la dlstillation a une pression réduite. De ce falt elle
agt simul tanénent accélérde,

on exéeute la sdparation ukllenernt dans une colomie dis-
tlllatolre garnie de corps de remplissege, en introdud sant le mé-
lange a4 séparer dang le tlers supérieur de la colonns, en condii-
sant lua vapeur d’eau séche en contre-courant par rapport A la ma-
titre de départ rul sselant sur les corps de remplissage, en retdrantg
1o distdllat 3 1a thte de 1a colonne et en condensant et séparant
ce dernier de la mandére usudlle.

La quantité de vapeur & utiliger dépend de la conpositlon
du mélange 3 séparer, La tenpérature de distillation dépend de la
longueur de chaine de 1’hydrocarbure fomant base du mélange de
sl fochloruration, (es deux conditions sont facllement constatebles
par des essais préliminsires. ' :

L*éliminaiion d’hydroearbures non. attagués des dits

- mélanges est importante, par exeaple dsms le cas de préparation de
sulfonakes destinds 3 Bire mmployés comme agents de lavage. mn ef -
fot, dans ce cas on fait agir 1’anhydride sulfureux ot le chlare
le plus souvent seulenent & W point tdl gw’une partie des hWydro-
carbures reste inattaguéde, afin dobhtenir des composéds qui four-
vl ssent, lors de la saporificalblon, pour autant que possible, wni-
guenent des acldes monesulfonigques., Les hydrocarbures resb s mine
gl inchangéds sont alors sdiparés des sulfochlorures ot sont traitéds
de nouvesu avee de lYanhydride sulfureux et du chlore, Le présent
procédé convient trds bien pour cette séparation, de m¥me gue pour
3i0btention des matigres de départ pour le procedédd suivani le bre-

Leg partl es indlquées dans les exanplesn sulvant sont
des parties en poids: _ '

EXHAPLE 1. : _
636 parties 4d'un mélange de swlfochlorure d’heptane, ren-
femeant 21,2 ¢ de chlore seponilisble et 2%,7 £ de chlore total,
obtenu par le treitanent 4w mdélange d’hydrocarbures, constitué
nrincipelemant d’heptane, avec de 1 ahydrids sulfureux et du chiore,
sont traitées, en camtre-~courant, 4 20 mm de presgion eh environ
809, avec envizron 110 parilies de vapeur d¥eauw. 4 cel effet le mé-
lange da sulfochlorures formés est introduwlt var le haut dans uwe
colomne distillatolire; la vapeur d’eau sest adei se par le bas, De
cette maniére passent 142 poarties 4w médlange de monosulfochlorure
d*hep tane of de momo sul fochlorure d’heptane monochlaré, renfermant
17,9 % de chlore sapondifiable ot ¥1,1 % de chlore lotal {calouké
pour Le monosulfochlormire dfhigptane : 17,9 % de chiore sapeonlfia-
ble st de chlore total; pour le monosulfochlorure d’heptane chlo-

ré 1 15,2 de chlore sapanifidble et 73,4 # de echlore total), La mé-
lange est condengé ensemble avec 1a vapenr ot sépaxré de 1?ean, Le :
résidu est consiitue de 476 parties d*un mélange de disulfochlorure
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d’heptane renfemant 23,6 % de chlore saponifiable et 25,7 ¢ de
chlore total (suivant le caleul : 28,9 4 de chlore saponi fi'able
et de chlere total), -

78 partles d*un mélange de sulfochlorures de propane
renfemnant 28,2 % de chlore ssponifiable, sont traltées, dans les
condl tions suivant l’exeuple 1; avec environ 8l0 parties de vapeur
d’eau. Dans ¢& cas passent, avec la vapeur dfesn, 426 parties de
mono sul fochlorure et de sulfochlorure da rropane ehlore qul ren-
femment 17,1 % de chlore saponifiable (calculé pour 1e mono sulfo—
chlorure : 24,8 % de chlore saponifisble; pour 1e morosul fochlori-
re chioré: 20,0 % de chlore saponiflable; pour -Le 4 sul fochlorure :
22,5 % de .chlore sapoplfiable); il reéste 5L3 parties de & sulfo-
chlorure cristallish renfemmant 29,0 % de chloze seponi i able,

oy ™ 7. : ) . .
1000 parties d’un mélange, gbtenu par 1’ackion d?anhy -
dride sulfursux et de chlore sur w :g_-élange d%hy dro carbures abd -
phatiques boulllant entre 286 et 326° et qui renferme, 3 cHtd des
compasés halogénés ou des halogénures, 18 %, en chiffre rond, d’hy-
drocarbures inchangds, sont tralfées en contre-courant, & 1g) jus-
qu’d L33° et 3 50 mm de pression, avée 1000 & 2000 partles de va~
peur d?eau surcheuffde & lzo jusqu*a 1509, Comme résida on recuellle,
el chiffres ronds, 880 parties d’wn prodult qui renfemme seulenent -
environ ¢ % d*hydywocarbures inchangés, Par 1a condansation des consti-
tuants passés aver la vapeur d’eau on récupdre, on chi firss- ronds,

120 partles d’hydrocarbures qui peuvant 2tro wis.s nouvesu en réac-
tlon avec de 1’anhydride sul fureux et du chlare. :

1000 partles d'un wéleange obtenu similafyeent & celiyd
anployé suivant 1?exenple 3 et. renfermant, en chiffres ronds, BOC
parties d’hydrocarbures non attaqués, sont traltées avee environ
2000 parties de vapeur d’ean, comue dansg 1exanple 1. On obtient,
en chiffres ronds, 480 parties de résidu renfement, en chiffres
ronds, seulenent elcore 85 partlies d’hydrocarbures inchangés, gn
récupere environ 480 partiss d*hydrocarbures,

REVENDILCATIOGNS.

1. - pPocédé de ddcompositlion des mélanges Tomés par
Ll’action d’un halogéne et d’anhydride sglfursux sur des hy drw car-
bures, paridculierenent sur des hydrgcarbures paraliini ques saturés,
caractérisé en oe quion traite les mélanges, & mme prészion rédulte,.
avee de 1a vopeur d’esu surchanffée.

B~ Procédé c’obtention de composds organd ques dun sou-
fre, en substance comme déerit el -dessus avec reférence aux axan— i
ples cltés. : '

, 3e~ Led composés organiques du scufre obbenus par le nyo-
cedd suivant les revendications précédentes. '
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