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The present invention relates to a novel process for the preparation of

2- al koxybenzenesul f onanmi des. The 2-al koxybenzenesul f onam des whi ch can be
prepared by the novel process EPO B1BAH e i ntermediates for the synt hesi s
of herbi ei dal 2-al koxybenzenesul fonyl ureas. This class of highly effective
her bi -pdsbRi@bulls recently been described in a large number of patent
applications and publications. The 2-al koxybenzenesul fonam des which can be
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worin R filir Chlormethyl, Methoxymethyl, C,-Cs Alkyl oder Trifluormethyl steht, in der Weise herzustellen,
dass man ein 4-Alkoxy-chlorbenzol der Formel i
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worin R die unter Formel | gegebene Bedeutung bat, mit Chlorsulfonsdure CISOsH umsetzt, das entstande-
ne Sulfonyichiorid der Formel il
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45 worin R die unter Formel | gegebene Bedeutung hat, mit Ammoniak in das Sulfonamid der Formel IV
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worin R die unter Formel | gegebene Bedeutung hat, {iberfiihrt und dieses in Gegenwart eines Edelmetall-
85 katalysators mit Wasserstoff hydriert.
in der obigen Definition steht Alky! filr Methyl, Asthyl, n-Propyl|, isopropyl, n-Butyl, s-Butyl, Isobutyl oder
tert.-Butyl. )
. Das Reaktionsprodukt der Formel | kann in an sich bekannter Weise direkt durch Reaktion mit einem
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acid [err] converting the resultant sulfonyl chloride of fornmula Il [err]
wherein Ris as defined for fornula I, by reaction with anmonia into the
sul fonani de of formula IV [err] ERHLAHI480BY s as defined for formula I, and
hydr ogenat i ng sai d sul fonam de with hydrogen |n the presence of a nobl e
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genegAl g %l If her, fndldtn man die entsprechende Verbindung der Formel Il in einem inerten L3sungsmittel
L‘« bei einer Toemperatur zwischen -10°C und +100°C mit mindestens 3 Mol Chlorsulfonséure pro Mol der
Verbindung der Formel [l umseizt. Ganz besonders bevorzugt ist diejenige Ausflihrungsform, in welcher
man die Reaktion (Il — it} bei einer Temperatur zwischen -10°C und +80° C in Methylenchchiorid, 1,2-
Dichlorédthan oder Chloroform mit mindestens 5 Mol Chiorsulfonsiure pro Mol der Verbindung der Formet 1

25 durchfiihrt.

Der erste Reaktionsschritt (it — 1) kann auch unter Einsatz einer Aquimolaren Menge an Chiorsulfon-
séure durchgeflihrt werden, wenn man dabei einen zus#tzlichen Reaktionsschritt in Kauf nimmt. Der
wirtschaftliche und &kologische Vorteil besteht darin, dass man durch Verwendung einer Hquimolaren
Menge an Chlorsulfonssure einen Ueberschuss an eingesetzter Chlorsulfonsdure weder aufarbeiten noch

30 neutralisieren muss. Gemiss dieser Verfahrensvariante werden die Verbindungen der Formel Il bei einer
Temperatur zwischen 0°C und + 150° C, vorzugsweise zwischen +80°C und +60° C, mit einer dquimola-
ren Menge an Chiorsulfonséiure oder mit einem geringen Ueberschuss umgesetzt. Bei der Aufarbeitung
erhdit man in diesem Fall nicht direkt das Sulfonyichlorid der Formel Il, sondern bei Neutralisation der
Reaktionsmischung mit wissrigem Alkalihydroxid bei einer Temperatur zwischen 0°C oder +100°C,

35 vorzugsweise zwischen 50° C oder 90° C, das entsprechende Sulfonsiure-alkalisalz der Formel V
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worin R die unter Formel 1 gegebene Bodeutung hat und M fiir ein Natrium oder Kaliumatom steht. Mit
45 Vortsil wird diese Reaktion in einem inerten L&sungsmittel wie einem Alkan oder Chloralkan durchgefiihrt.

In giinstigen Fillen, z.B. wenn bei der gewéhiten Reaktionstemperatur alle Reaktlonskomponenten flussig

sind, kann man auf ein L&sungsmittel verzichten und die Reaktion mit den reinen Reaktanden durchfilhren.

L8sungsmittel der oben genannten Art sind Pentan, Hexan, Heptan, Oktan, Dekan, Dodecan, aber auch

Cyclopentan oder Cyclohexan, sowie Methylenchiorid, Chloroform,, Tetrachlorkohlenstoff, Dichloréthan,
so Trichlordthan oder Tetrachlordthan. Bevorzugt sind Cyclohexan und n-Dekan.

Dis Verbindung der Formel V wird mit Ublichen Chiorierungsmitiein wie Phosphoroxychlorid, Thionyl-
chlorid oder vorzugsweise Phosgen in das Sulfochlorid der Formel Hl umgewandelt. Vorteilhaft ist die
Verwendung eines Katalysators wie Dimethylformamid oder Dimethylacetamid. Die Reaktionsbedingungen
bei der Genese des Sulfochlorids aus der freien SZure, bzw. dem Alkalisalz (Vv — Ill) entsprechen den

s6 aligemein Ublichen Bedingungen flir diesen Reaktionstyp. Als wesentliches Merkmal seien Feuchtigkeits-

" ausschiuss sowie Reaktionsneutralitit des Ldsungsmitiels genannt. Solche Bedingungen sind bei der

direkten Sulfonylchloridhersteliung (I — 1) genannt. Bevorzugte Reaktionstemperaturen liegen -zwischen
60°C und 120°C.
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reaction (lIl1->I11) is carried out in an inert solvent. Suitable solvents
are carbon disulfide, toluene, xylene, saturated hydro- carbons such as
hexane, decame or cycl ohexane, E&’rmz@ﬂ"@rmnat ed hydrocarbons such as
met hyl ene chl ori de, chl orofor m car bon tetra- chloride, 1 2-di chl or oet hane,
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di chl o 3 : rii %2 E s Fl%‘?sa n%'sc%{f‘?? fh u §§L{f§é’l}?}é‘£
ek S e
[erTg e [\t o6t R pA (#%.r@ﬁbmmen%gu gimlag guseasmanea&tdeé’&ﬁa& %mj

> 1), sduhBineNERONREE, Wit A%Ma Ldiéu’\gsﬂﬁtl@l Qr'l'oe Bfikédfhddide VR tsindObdiPRIsweise:

COT I €S PABShRE Qi RGN Vd @hiiuinedrbBahiHydrogendarbaiatd ¥i6 NatriGrR 0h8 Ndaliuihgldradendrbo-

t enper gdt,UO”dd Wiel BslciiraNg®l Maghasi{Bdxid] oded Hyeioxidle Wisl Natiim-| ®alfin-,3CdldiweSodehe

equi noMagnesinmydrbxid)f Aethlel @leoBilithyfildier,C Tetrahydrofufsn pBibkan C Adtiadehylykpidiefethytithek oder
enbedi Bighylenglykeldimetydivier:i istahe (e IApatoTy 2cRutandnl) @-Peataroh i ader Giclohexahdn] ghirierta

t enper Kahienwasserstotieewie Ghierbenzel oPivHlastreniol, tMsthylenahlorid, iChigesforry.| Tetrachlotikbhienistd  Tri-

1, 2- di etifirithag-oden Tairachlogithagelynddre Aflphalg vin 2:Rutanelalsaprapancl ades Cydlehexaneli edsr ar
armount Keblenyassesstelieumie Gyaictome, QP"Z"? HelugljopestXyjol Bevorzyet @td@dJrQqeqzung)rpq w%)ssmy aI so

be gsarf"f"@ﬁf"%ﬁf’s‘lﬂ%‘;"rﬁf S’H"aé ?ﬁ °’a’FYiﬂJnté of chl |=(?ngesu'[_fonl c aC| ?S’P‘b

Nau 1 |
Sﬁianﬁﬁgggfgggegfdd@ o5t g&eggnvne gt b Jooran RO Ra %E?'of?-
sul fonfites .nﬁenser Suis E %ﬁmﬁ ﬂa %y e heordtC 7%4.1 .mbses up or

neutr agy Ilk Jbs&% 9& véM m i I=§rm tioxidf Blier Phlfadiurh, f
formul g b&nuﬁn"sﬁfa{ PaMadifhimod? bae? PLIRARG b N&ﬁl@ NnPbrE ol SMYEE 'Es?ﬁ%l uf err]
pr &ber ﬁb.baaefsmenei Bétin] aist 9%l EildckuriMonld, AP sERBInBEHAS MitRWdtikin ua.ch %}?ﬂ f oni c
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t he r eeddiuntRidesonidVotzugéwolse RetiRMGaniaths Aine Wil RimelydnnXTridthyladin, BladaBicerr at ur e
i N eBhel2.2.2Joctan, 1,8-Diazabicycio[5.4.0Jundec-7-en, 1,5-Diazabicycio[4.3.0}non-5-en, Pyridin, Chinolin oder iso-
chinolin. Diese Basen werden entweder wihrend der Reaktion kontinuierlich dem Reaktionsgemisch
zugefiigt, wobei der pH-Woert konstant gehalten wird, oder vorzugsweise in der bendtigten Menge vorgelegt.
Als Ldsungsmittel kommen in Frage: Aether wie Didithyldther, Tetrahydrofuran oder Dioxan; Ketone wie
Aceton, 2-Butanon oder Cyclohexanon; Ester wie Asthylacetat; Alkohole wie Methanol, Aethanol, n-
30 Propanol, i-Propanol oder Butanol und Kohlenwasserstotfe wie Pentan, Hexan, Cyclohexan, Benzol, Toluol
oder Xylol; oder Wasser. In der bevorzugten Ausfiihrungsform wird die Verbindung der Formel IV unter
Normaldruck bei 50°C bis 55°C in Gegenwart eines 5 %igen Palladium/Kohle-Katalysators in einem 2-
Butanon/Wasser-Base-Gemisch mit Wasserstoff hydriert.
In einer bevorzugten Ausfilhrungsform des erfindungsgeméssen Verfahrens zur Herstellung der Verbin-
35 dungen der Formsl | setzt man eine Verbindung der Formel 1l bei einer Temperatur zwischen -20°* C und
+60° C im n-Dekan mit einer dquimolaren Menge Chlorsulfonsfiure um, neutralisiert die Reaktionsmischung
mit Alkalihydroxid bei 50°C bis 80°C, versetzt das entstandene Sulfonsdure-alkalisalz der Formel V in
Xylo!l bei einer Temperatur 2wischen 60°C und 120°C mit Phosgen; behandslt das entstandene Sulfonyl-
. chlorid der Formel lll in Gegenwart von Toluol oder Xylol mit wissriger Ammoniak-L&sung und dechloriert
\avb das erhaltene Suifonamid der Formel IV durch katalytische Hydrierung in einem 2-Butanon/Wasser-Base-
Gemisch mit Wasserstoff unter Normaldruck bei einer Temperatur von 20° C bis 70°* C in Gegenwart von 5
%igem Palladium/Kohie-Katalysator.
Die Zwishenprodukte der Formein il und iV, worin R jeweils flir Chiormethyl, Methoxyrnethy! oder Ci-
Cy-Alkyl steht, sowie die Zwishenprodukte der Formel V sind neu. Sie wurden speziell flir die Durchfiihrung
45 des erfindungsgemiissen Verfahrens entwickeit und bilden daher einen Bestandteil der vorliegenden
Erfindung.
Die folgenden Beispiele dienen der nZheren lllustration der vorliegenden Erfindung. Das Benspnel H2 ist
als Alternative zum ersten und zweiten Reaktionsschritt des Beispiels H1 zu verstehen. Das Beispiel H3
kann wahlweise den letzen Reaktionsschritt des Beispiels H1 ersetzen.
50
Herstellungsbeispiele:

Beispiel H1: 2-(2-Chloréthoxy)-benzosulfonamid

65 a) 2-(2-Chlorithoxy)-5-chlorbenzosulfonsiure-natriumsalz
" Eine L8sung von 191 g (1,00 Mol) 4-Chlor-(2-chlorithoxy)-benzol in 300 mi n-Dekan wird bei einer
Temperatur zwischen 35°C und 40° C unter kriftigem Rihren innerhalb von 2 Stunden mit 122 g (1,05
Mol) Chlorsulfonsdure versetzt. Es entwickelt sich Chiorwasserstoffgas und ein Niederschlag f&lit aus.



range from[err] to [err] preferably from[err] to [err] yields the
corresponding sulfonic acid alkali netal salt of fornula [err] wherein Ris
as defined foor formula | and M EB &2 48P Bh or potassium atom This reaction
i s advant ageously carried out in an inert solvent such as an al kane or
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use a cat al %P“‘S‘LP(), grhattone| SyRpensiph vesy 368 16 HE- Chlorighon-betjerbereesuifansfiure-maiumsalzact i on
conditi or‘fs" & Xyiplein é’ﬁ'e%’l%WﬁPe{aWéz"éiﬁ'?rbq'?yP uph5Ci i1 § ¢ OPRiMoB Df"t‘%"?{@?d or

al kal i %}"”é%(ﬂ liesseng 9'6‘ Eﬁ)ﬁ'&""ﬁ%‘ {nAhalps t‘j%ﬂ 2 -vnden i18hg €4

tYDe of %le 00 . gjhcls gg gjevent
eé;Slri an e gie P é%tr ﬂ% g'{ éeéﬁ}%y% ; ﬁhéeﬁjl ).

ar e éSSG r&él

descri pt |29 it erm {he S
Pre- ferre zﬁﬁ %ﬁ'u %th@;(y@ hb )-5- rﬂeﬂ%ﬁfaﬁ,ﬁéﬂﬂ.& 718 "oLu Jne ogsp] The
conver Si q‘nﬂ@;ath%msé”$r£&%lﬂfoah HdFiH, Gn rrru a I'nto the correspondl ng
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or by t r &atwiceh ir woitoragweiBtehderd bei 55 1Gigahalieh ndansdiliessand ufH, Cigaseakl. Dan &ristallisa vent ,
wird abgetrennt und dreimal mit Isopropanol gewaschen (einmal mit 150 ml, zweimal mit je 500 mil).
Nach Trocknung des Produkts betréigt die Ausbeute an 2-(2-Chloréthoxy)-5-chlorbenzosulfonamid 250 g
(92,6 % d. Th.), Smp. 145°C.
In analoger Weise erhélt man 2-(2-Methoxyéthoxy)-5-chlorbenzosulfonamid, Smp. 121-123°*C, und
2-(2,2,2-Trifluoréthoxy)-5-chlorbenzosulfonamid, Smp. 142,5°C.
30 d} in einem Rihrkolben wird sin Gemisch aus 67,5 g (0,25 Mol) 2-(2-Chloréithoxy)-5-chlorbenzosulfona-
mid, 165 g 2-Butanon, 36 g Wasser, 3,4 g 5 % Palladium/Kohle und 0,22 g Essigsdure bei einer
Temperatur zwischen 50°C und 55°C unter Normaldruck mit Wasserstoff hydriert, Wihrend der
Hydrierungsreaktion wird der pH-Wert durch Zutropfen von 33,5 g (0,25 Mol) 30%iger Natriumhydroxid-
18sung konstant zwischen pH 10,5 und pH 11,0 gehalten. Die Reaktionszeit bis zur Séttigung mit
35 Wasserstoff betriigt 45 Minuten. Das Produkt wird durch Filtration und Einengen des Filtrats gewonnen.
Man erhilt 58,2 g (99 % d. Th.} 2-(2-Chlor#thoxy)-benzosulfonamid mit einem Schmelzpunkt von 119* C.
In analoger Waeise erhilt man 2-(2-Methoxy&thoxy)-benzosulfonamid, Smp. 111°G, und 2-2,2,2-
Trifluordthoxy)-benzosulfonamid, Smp. 123 C.

\.# 40 Beispiel H2: 2-(2-Chlorithoxy)-5-chlorbenzosulfonychlorid

Zu einer L8sung von 233 g (2 Mol) Chlorsulfonsiure in 105 ml 1,2-Dichlordthan i@sst man bei einer
Temperatur von +5°C unter Riihren innerhalb von 0,5 Stunden 64,0 g (0,33 Mol) 4-Chlor-(2-chiorathoxy)-
benzol zutropfen. Die Reaktionsmischung wird fiir weitere 1,5 Stunden bei 20 * C geriihrt und dann in einem

45 Gemisch aus 230 g Eis, 170 ml Wasser und 60 mi 1,2-Dichloréthan aufgenommen. Die organische Phase
wird abgetrennt, mit Wasser gewaschen und eingedampft. Man erhdlt so 77 g (80 % d. .Th.) 2-(2-
Chiloréthoxy)-5-chlorbenzosulfonychlorid.

In analoger Weise erhilt man auch 2-n-Propoxy-5-chlorbenzolsulfonylchlorid, 2-Aethoxy-5-chlorbenzol-
sulfonylchlorid, 2-(2-Methoxy#thoxy)-5-chlorbenzosulfonyichlorid und 2-(2,2,2-Trifluoréithoxy)-5-chlorbenzos-

so ulfonylchlorid.

Beispie! H3: 2-(2-Chlorithoxy)-benzosulfonamid

In einem Rithrkolben werden 68,2 g 2-(Chloréthoxy)-5-chlorbenzosulfonamid in 184 g 2-Butanon gelSst.

65. Nach Zugabe von 34,3 g Wasser, 34,3 g 20 %iger Natriumhydroxididsung und 3,4 g 5 % Palladium/Kohle

wird bei 25-30°C unter Normaldruck mit Wasserstoff hydriert. Die Hydrierdauer betrfigt 30 Minuten. Der

Katalysator wird abfiltriert und das Filtrat eingeengt. Man erhilt 58,7 g (98 % d.Th.) 2-(2-Chlordthoxy)-
benzosulfonamid mit einem Schmelzpunkt von 118°C.



optionally in the presence of an acid acceptor. Exanples of solvents and
acid acceptors are: carbonates_such as sodi um carbonate and potassi um
car bonat e, bicarbonates such d@’gﬁﬁqﬁﬂ%%1carbonate and pot assi um

bi car borat e, oxi des such as cal ci um oxi'dw and nmagnesi um oxi de, or

hydr oxi ' i ' C ' b d8. 1 Al=cl um hydr oxi de
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di oxane, ethylene glycol dinethyl ether or diethylene glycol dinethyl

et her patépbRspRicheUCh as acet one, 2-butanone, 3-pentanone or cycl ohexanone;
chlorinated hydrocarbons such as chl orobenzene, dichl orobenzene, nethyl ene
chl or ndeverfattidnCzur HaftENunY voa ¥AMGKYbbrRbuldBrhiasn dbe Forinlitchl or oet hane or
tetrachl or oet hane; secondary al cohol s such as 2-butanol, isopropanol or
cycl ohexanol ; or hydrocarbons such as cycl ohexane, benzene, toluene or

xyl ene. The reaction is preferabty.—-earried out with an aqueous sol ution of
am®nia in the presence o& ol uene or xyl ene. I)-6- The dechl ori nation of
t he conpound of fornula IV tg. give the conpouné of formula | by catalytic
hydr ogenati on wi th hydrogen«i ssgerizal [y carried out under ml|d conditions,
in the tenperature range fromJ[err] to [err] in the pressure range from1
to 5 bar, preferably from1l to 1.5 bar, in an ine sol yent. and in.the

pr d&ence™ 'F Rafhr 9r'qgt$‘k€'d@j§,'r°g%fm°"[‘l’$%cp'gh 3&&%‘% ﬁ'@“"é’ﬁ‘f"ﬁ ?g'ft'sa/ag‘ffﬁ? Az nobl e
metal caPalyE{n & nkRy-dlomerRl iy M e form of plati num oxi de or
pal I adium plati num bl'ack or platinumon barium sul fate, pall adi um bl ack or
pal | adi um on carbon. The ca}hly@?cﬁﬂﬁrch can be ngt w dely used is
paladi um on carbon in con@er@ially avai |l abl e éorn1as 5 % pal | adi um on
caxbon. Acid acceptors vmel4y enpl oyed are: hydroxides such as sodi um
hydr oxi de or potassi um hydroxi de, netal salts of carboxylic acids, e.g.
sodi um acetate, salts of phosphoric acid, e.g. disodium phosphate,

bi car borvatie R diexintbe Fomnet I gageberagBeeisutung ek | rdie Colbrs@mhséiure IBIS0sHA@nseks dagl | as,
pr @b er alsnigtandene Sulfonylchlorid der Formel Wl

] q--R
v \./O—CH‘,
0 1 1 (111)

a1’ N Nso.-c1

worin R die unter Formel | gegebene Bedeutung hat, mit Ammoniak in das Sulfonamid der Formel IV

35
./f\./Q—CHz—R
i (v
- 1’ N7 Nsop-nH,

worin R die unter Formel | gegebene Bedeutung hat, Uberflihrt und dieses in Gegenwart eines
Edeimetalikatalysators mit Wasserstoff hydriert.

45 2. Verfahren gemiiss Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass man die Umsetzung von Verbindung W
zur Verbindung Nl in zwei Stufen durchiiihit, indem man die Verbindung NI mit sinem Aeqt.xivalent
Chiorsulfonsiure umsetzt, das Reaktionsgemisch mit wéssrigem Alkalihydroxid neutralisiert und das
entstandene Sulfons#ure-alkalisalz der Formel V

50

. 0—~CHz—R .
i (V)
C1 . S0,—-0-M

/7 N\
/
N

N
7

56

worin R die unter Formel | gegebene Bedeutung hat und M flir ein Natrium- oder Kaliumatom steht, mit
einem Chlorierungsmittel in das Sulfonylchlorid der Formel il umwandelt.

1]



tertiary organic am nes such as trinet hyl am ne, triethylantn

di azabi cycl o[ 2. 2. 2] oct ane, 1, 8-di azabi cycl o[ 5.4.0 l l7" , .
1, 5-di azabi cycl o[ 4. 3. 0] non- 5- i di ne, quino @l{ EF’MJU!I’ i ne.
These bases are either added E?(;&?ngédegtti on mxtu - y in

order to maintain a constant pH-value, or preferably the required anmount "is
pl acedini dhalbde WeRCdrhsRmares-BaltetitiydthktRy)Deh 28 ifonamidSiitd. 8,202 RrborSiRe:§)-Hhe

- et hebsutsdamiy. as di et hyl et her, tetrahydrofuran or di oxane; ketones such as
‘acet one, 2-butanone or cycl ohexanone; esters such as ethyl acetate;

al cHatdnganspribheas net hanol , et hanol, n-propanol, isopropanol or butanol; and
hydrocar bons such as pentane, hexane, cycl ohexane, benzene, toluene or

xy| eine Verighreggyrdiersteflyngivae 2-Hikeybeneestifeaphiden dasifermet he conpound of fornula |V

i s-hydrogenated wi th hydrogen, under nornmal pressure, in the tenperature
range fromJ[err] to [err] and in the presence of a 5 % pall adi-um on carbon
catalyst in a mxture of 2\byPdHbrB, base and water. A preferred enbodi ment
of the process of this ipvegtion for the prepgrati on of conpounds of -

formula | conprises reactynd\a conmpound of fornula Il, at a tenperature in
the range from[err] to [err]S%id™¥n n-decane, with an equi nol ar anount of:
chl or osul foni ¢ aci d; -7- neutralising the reaction m xture with alkali

MRt al QYA 9 Xr ERiomibhny R MefidR/ofhyk ERC mkyme.rﬁmg&mm,? Bohe bidurch Yekdhdelch2ddi ng
phosgeRa, dass hitteit LANGYRRboSHbIidNFGmaa d al kal i metal salt of formula V, in
xyl ene and-at a tenperature in the range from[err] to [err] treating the
resul tant sulfonyl chloride Ofo_f@i’zll]ﬂ alll with an aqueous sol ution of
ammoni a, in the presence gt M6l uene or xyl ene;czanpd dechl orinating the
resul tant sul fonani de of for#ula |V by catal ytic hydrogenation wth
hydrogen, in a 2-but an@mé/\ndt er/ base m xture, under normal pressure, at a
tenperature in the range fromJ[err] to [err] and in the presence of a 5 %

pal | adi um on carbon cat al yst. :
worin R die unter Formel | gégebene Bedeutung hat, mit Chlorsulfonsiure CISOsH umsetzt, das

25 entstandene Sulfonyichlorid der Formel [l

% S (111)
Cl/ \'/ \SO:_—C]. '

worin R die unter Formel | gegebene Bedeutung hat, mit Ammoniak in das Sulfonamid der Formel IV
35 :
. O—CH2—R
I\ *
P B (1v)

c1” N7 Nso,-nH,

<0

worin R die unter Formel | gegebene Bedeutung hat, Uberflihrt und dieses in Gegenwart eines
Edelmetalikatalysators mit Wasserstoff hydriert.

45 2. Verfahren gemiss Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass man die Umsetzung von Verbindung H
zur Verbindung Il in zwei Stufen durchfiihrt, indem man die Verbindung i mit einem Aquivalent
Chiorsulfonsiure umsetzt, das Reaktionsgemisch mit wissrigem Alkalihydroxid neutralisiert und das
entstandene Sulfons&ure-alkalisalz der Formel V

50
. .—R
. \./o~cn, |
oo V)

\ [ ]
c1” N7 Ng0,-0-M

worin R die unter Formel | gegebene Bedeutung hat und M flir ein Natrium- oder Kaliumatom steht, mit
einem Chlorierungsmittel in das Sulfonylchlorid der Formel lif umwandelt.



The internmedi ates of fornul ae 11 and IV wherein

chl oronet hyl  net hoxyneht yl bé!’e”'% équ and thﬂmﬂ”u“mmgamf
formula V are novel. They have HER1 Bl |y devel oped f'or carryl ng out

t he process of this |nvent|on and therefore constitute an object of the
present In\Ye?fQﬁr pﬂn Q{adl.lr% Ptnln? h¢l|e§ da.l» tJ ea& Qtuoh QB,( ﬁeeﬂ%ﬂggtll by
the fol I OWL N Qo ,ﬂ]

al t er nat i V@ydnftind e fal rst o an secon reactlon steps 0 I%xarrp e 1 Ig)(anpl e
P3 Ry repl ace the |l ast reaction step of Exanple P1l. Preparatory

Exanps ea. Vex@irpd Gortdds Arspluéh ChiQLEIe bEkexLiBRBIZ 86 bh fd éWideklén Rdaktionsstufen in

2- ( 2- Chl orinsteh 05syngsmitel ldackitren zenesul foni ¢ aci d sodiumsalt Wth vigorous
stirring, 122 g (1.05 nol) of chlorosul fonic acid are added over 2 hours,
at a t efpeVesalweregamiss Arespueing eladurabrgekdnezeichnet, alagsanan] diet Reaklios dbruNertintiugy It 481 o
(1. 00 nol ) Verkiddudg ¥ lirl Metayiqnshiarid] 1G3-Richladthen ogdriihioroime: dienRe@kIOn dér Vefbindurgdit ame.
Hydr dgen cYarendugelVge ¥agspoinv@egenmad ven Triustoder Xylel and dip igaktidrder Verhiodung iV zur

sol uti on ierspgldn ipent &ButpnonWapger-gemisgheusiibir e added and the mixture is
neutralised to pH 7 b the addition of 160 (1.20 nol) of a 30 %

Sol uti of oy e Y Qﬁ'@f‘“za'ﬁﬂ@béjgﬁs de qﬂgefg Bgbaieranmcroo

Gist it %?@Qt . i 3 e SO “fwsrx‘% Soeets Ly

pr oduct preC| rt)jlhtat es fromthe xyl ene sol ution and a suspension forns.

Filtrat '70r\le?f C | rt.la{ %ad%g:% gker théf ggs,s X)msgt;u der indung der
2. (2-chllor i Ak i ,eazrﬁ,@.egﬂﬁm U TeHrperatsF OSplRBnS DL \ﬁi‘efao °C in
Corrggpon &ﬂ,uéaa{@aa MBcicthithantaek u%@e’stel?é) ﬁl’éﬁme?Quﬁ $u$e Hb Mot der
2- §2- met hoveysdasy<der Fémghi drafpnzenesul fonic acid and 2-(2,2
trifluoroethoxy)-5-chl orobenzenesul fonic acid are obtained |n analogous
manner . 8h)Veralirah darlzey Aapdacixa; Hadurch [gbidhirbienat d&ss ulah @ieyUmsetidng rdeisrbindung der

Formel Hll zur Verbindung der Formel IV in wassriger Ammoniak-Ldsung in Gegenwart von Toluol oder

25 Xylol durchflhrt.

9. Verfahren gemiss Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass man die Dechlorierung der Verbindung
der Formel IV zur Verbindung der Formel [V bei einem Druck zwischen 1 und 5 bar bei 20°C bis 70°C
in Gegenwart eines 5 %igen Palladium/Kohle-Katalysators in einem 2-Butanon/Wasser-Base-Gemisch

30 mit Wasserstoff durchftihrt,

10. Verfahren geméss Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass man die Verbindung der Formel li bei
einer Temperatur zwischen 20° C und 60°C mit einem Aequivalent Chlorsulfonsfiure in Cyclohexan
oder n-Dekan umsetzt, die Losung mit wissrigem Alkalihydroxid bei einer Temperatur von zwischen

35 §0°C und 90°C neuiralisiert und das Sulfonséure-alkalisalzder Formel V bei einer Temperatur
zwischen 60°*C und +120°C mit Phosgen in das Sulfonylchlorid der Formel HI Uiberflihrt.

11. Verfahren geméss Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass man eine Verbindung der Formel 1i bei

einer Temperatur zwischen 20°C und +60°C in n-Dekan mit einer &quimolaren Menge Chlorsuifon-

NS sdure umsetzt, die Reaktionsmischung bei einer Temperatur zwischen 50° C und 90° C mit Alkalihydro-

xid neutralisiert und das entstandene Sulfonsdure-alkalisalz der Formel V in Xylol bei einer Temperatur

zwischen 60°C und 120°C mit Phosgen versetzt, das entstandene Suifonylchlorid der Formel Il in

Gegenwart von Toluol oder Xylo! mit wéssriger Ammoniak-L&sung bshandelt und das erhaltene

Sulfonamid der Formel IV durch katalytische Hydrierung in einem 2-Butanon/Wasser-Base-Gemisch mit

45 Wasserstoff unter Normaldruck bei einer Temperatur von 20°* G bis 70°C in Gegenwart von 5 %igem
Palladium/Kohle-Katatysator dechloriert.

12. 2-Alkoxy-5-chlorbenzosultonylchioride der Formel NI

-R
/ \ /O—CHz

u n (111)

ct” A Ns0,—C1

55

worin R filr Chlormethyi, Methoxymethyl oder C;-Cq-Alkyl steht.



1.5 g (0.02 nol) of dinethylformam de are added, at—a-tenperaturé in the
range from[err] to [err] to the suspension [obtained in step (a)] of 302 g

of 2-(2-chl oroet hoxy) - 5- chl or obEN823&480 Bbni c acid H!ﬂ wm;m”m” 0 nm of
xyl ene. 150 g (1.51 nol) of gaseous phosgene are su it Tl uced
into t ) 1 2. .hours. ce phosgene is expel led by introdducing
nitroggﬁ %Iélga gs:mgrégr{]z‘?sﬁm"g@@eﬂﬁ%érrﬂeﬂg/f wat er are added at [err] to the

m xture. The organi c phase is separated and concentrated by evaporati on,
affgr- ding 287 g (99.2 % of theory).,of; 2- (2-chl oroet hoxy) - 5-chl or o-
benzgnesul fonyl chloride withzaNg@lti ﬁg poi nt of }err]

2- (2- Met hoxyet hoxy) - 5- chl or oblenzknesul fonyl chl or¢X¥@ as an oil and
2-(2,2,2-trifluoroethoxy) -élém.dr%ng@pesul fonyl chloride, mp.: [err] are
obt ai ned i n anal ogous manner. c) _

2- (2- Chl or oet hoxy) - 5- chl or obenzenesul fonam de 142 g (2.5 nol) of a 30 %
sol uei on wstin Bfiirdiiormethyk MatidarchethyiererT: i0aiMkgl,steit a t enperature in the range
from[er[ﬁ]’ to errL to the solution [obtained in step (b)] of 287 g of

2- ( 2- c At A Yexyroeligrogeosgifongusplsaisaladss iergiy | chloride in 700 m of xylene. A
colourless crystalline precipitate fornms. The tenperature is held for a
further 2 hours at [err] and subsetisertly lowered to [err] The crystalline
predfpi tate is separated an €hed three tines wit i sopr opanol - 9-
(with one 150 m portion ap\:yi-t\h two 500 ml portio s)) The product is
dried, affording 250 g (%2 6 9 ofoddee¥ry) of 2-(2-chl oroethoxy)- .

5-chl orobenzenesul fonam de with a nelting point of [err] )

2- (Mpt ho Ve - uhf_ ] . : r ana .

242 2, 2 s R s, WAL 21t SR S oy, o o o ey o
obtai ned i n anal ogous manner. d) In an agitator flask, a m xture consisting

of 67.01amns( 0. 25 nol ) of 2-(2-chl oroet hoxy)-5-chl orobenzenesul f onam de, 165
g of 2-butanone, 36 g of water, 3.4 g of 5 % palladi umon carbon and
25 1. A process for the preparation of a 2-alkoxybenzenesulfonamide of formula |

N /O—CHZ-R

I (1)
7 \503"'NH3

>
{
L

30

LA N

wherein R is chloromethyl, methoxymethyl, Ci-Csalkyl or trifluoromethyl, which process comprises

35 reacting a 4-alkoxychlorobenzene of formula I
y, < /O—CH =R
1 ; (1D
i - L]
o a1’ N7

wherein R is as defined for formula I, with chlorosulfonic acid CISOsH, converting the resultant sulfonyl
chloride of formula il

] I (III)

L ] /‘
7 N7 Ngo.—c1

50 Cl

wherein R is as defined for formula I, by reaction with ammonia into the sulfonamide of formula IV

55



0.22 g of acetic acid is hydrogenated wth hydrogen era- ture in
the range fromJ[err] to [err] under normal pressure. m ﬁ’mﬂm
hydrogenati on reaction, the pH iEPA@BU4¥LBEL ant at l/ t he
dropwi se*addition of 33.5 g (0.25 nmol) of a 30 % sol ution of Sodi urh
hydroxi de. The reaction tinme required until the mixture is saturated wth
hydrogen is 45 m nutes. The pro,ducb_éﬁ; @btained by filtering the m xture
and concentrating the filtratgf e yield is 58.2 ¢ §99 % of theory) of
2-{2- chl or oet hoxy) benzene- sul f odani de W|th a el t{¥g point of [err]

2- (2- Met hoxyet hoxy) benzenegy! FemaMsgeun p.: [err] and 2-(2,2, 2-
trifluoroethoxy)benzenesul fonam de (mp.: [err]) are obtained in anal ogous
manner. Exanple P2: 2-(2-Chl oroethoxy)-5-chl orobenzenesul fonyl chloride
Wth stirrwhegin Bds Qs Glefldd 36 fomlula) 1, @hd Aydedybiatiny §aid SiNbramiRt WikXaytingddc iz e are
added dr opmbssacem? e noblh rbetéi@atsigst. at a tenperature of [err] to a solution of
233 go(2 nol ) of chlorosulfonic acid in 105 m of 1,2-dichloroethane. The
react i o nfhpragess dceording for elaimf rwhareinuthe Inactiop eaf rtffle brmpoendadf frawla]ll wngivet then
taken up i%pmeoyrpef fomaule Wris caydednayt ivftwo SBPyPIOleadting: the LFMPa¥d off forppuiadk withrede 60
of 1, 2- di cofuipient oh ghisosulionis asidg @ﬁﬁ'?’ﬂ's'gﬂm&'s*é°4°§°"s@p%!'fea"{'@c?“ agpeste erluiipn Bf el er
and concerfetaliudonide aad sapuarting the resyltan MWWHQ‘"‘?‘V"‘&“'(SB‘Wf%’@F'aV heor y) of

2- (2-"8hl or oet hoxy) - 5- chl or obenzenesul f onyl chl ori de.

2- n- Propoxy- 5- chl or obenzenesul f,ony Ier de, 2-ethoxy-5- chI oro-

benzenesul fonyl chloride, 2-(2£Methoxyethoxy)-5-chl orobenzene- sul f onyl
chloride and 2-(2,2,2-trifluoloethoxy)-5-chl orobenZ&de- sul fonyl chloride
are qptained in anal ogous rafiner’. “gxampke P3:

2-‘@2-Chl or oet hoxy) benzenesul fonam de In an agitator flask 68.2 g of

2- (2-chl or oet hoxy) - 5-chl or obenzene- sul fonam de are dissolved in 184 g of
2- but anonewheAnt Rris aé @efmedl irdr ifeHAuRTI 23d .M isUa @bdiovRloF potasditim Jatdin, iy Backbh ¥th a

sol uti on odhlofkuting atelt Yrild B sukenyBEHbride of formula IIl.

25

3. A process according to claim 1, wherein the reaction in all its stages is carried out in the temperature
range from -10°C to +100° C, preferably from -10°C to +80°C.

4. A process according to claim t, wherein the individual reaction steps are carried out in inert solvents.
30
6. A process according to claim 4, wherein the reaction of the compound of formula H to give the
compound of formula Il is carried out in methylene chloride, 1,2-dichloroethane or chloroform; the
reaction of the compound of formula il to give the compound of formula IV is carried out in water and
in the presence of foluene or xylene; and the reaction of the compound of formula IV to give the
a5 compound of formula | is carried out in a mixture of 2-butanone and water.

6. A process according to claim 1, wherein the reaction of the compound of formula Il to give the
compound of formula Wi is carried out with at least 3 moles of chlorosulfonic acid per mole of the
u compound of formula II, in an inert solvent and at a temperature in the range from -10°C to +100°C.,
=? 40

7. A process according to claim 6, wherein the reaction of the compound of formula Il to give the
compound of formula lil is carried out with at least 5 moles of chlorosulfonic acid per mole of the
compound of formula I, at a temperature in the range from -10°C to +80°C, in methylene chloride,
1,2-dichloroethane or chioroform.

45

8. A process according to claim 2, wherein the reaction of the compound of formula Hli to give the
compound of formula IV is carried out in an aqueous solution of ammonia and in the presence of
toluene or xylene.

s0 9. A process according to claim 2, wherein the dechlorination of the compound of formula IV to give the
compound of formula IV is carried out with hydrogen, in the pressure range from 1 to 5 bar, at a
temperature in the range from +20°C to +70°C and in the presence of a 5 % palladium on carbon
catalyst in a mixture of 2-butanone, base and water.

s 10. A process according to claim 2, wherein the compound of formula Il is reacted, at a temperature in the
range from +20°C to +60°C, with 1 equivalent of chlorosulfonic acid in cyclohexane or n-decans; the
solution is neutralised with aqueous alkali metal hydroxide, at a temperature in the range from +50°C
to +90°C; and the sulfonic acid alkali metal salt of formula V is converted, at a temperature in the



3

3.4 g of 5 % palladiumon carbon the'rn'xture ated with
hydrogen at [err] to [err] under nornal pressu Hmm’:ﬁ t|on S
continued for 30 minutes. The EBOZ3Y4B0BI renpve * . The
filtrate* is concentrated vyielding 58.7 g (98 % of theory) of

2-(2-chl | 0X fon avin oY rrj

> (o vt Moot 540 CRBASAET by RS S PRI sl nBiRe 8t ol
benzemesulpt&pérgc&?u.@rte ol @Ivmsvém arl: alnegpfaﬁnuimn.e%actea at E?Jnﬁ,l:atug ifggs 1. A
PrQGess taige ikt +RHEPR b0 @ arllin Ade s‘j%m binPoraoidSuldic A Tl a |
[ers] Whesagtion mistireSis GBtRlisd Witk Mkali nmn hwkwaet ¥ temdoRifurd 13 ttkeYringB frokn' + 8- gor O-
met hyl , whigth CppHosRAGs GBdEANG HE FosHIRAGUNING adid ikl kgt ¥aidh RIMAUREY) ToRn®éndl Or Nul a
Il [er r] atvdhempdrgturRin e emgdldm Re0: ¢ or + f20r ClLtharebultantisiitiony® Bhi&Ide SUbdRi Ik isaci d

[ err] coteatadtwith gn tatp@ouscslukidnast tamiriohié,dinyhe pedsbres ioti@iuarde draylansl andl thé rdseitaiit]

wher ei n Bulformide ofl fmuteclll i dachibrimatet by cdtalytio yydregaadtioro withviytiiogeaninamigure pt 2 t he
sul feonanbeenoes bdse rand |vatet, \infies rnojmah/iprossuren aRa itempesatudie i he dange frofor #AfiCatel , and
hydrogenaﬂpf@a@énﬁeelﬂ‘ﬁqﬂ%@m%@P@Ma@ihmhydanSQ@ntﬁlv$l-n t he presence of a noble

netal catal yst. process accordi ng' to claim1l, wherein the reaction
of thd2ch B’WCF“('.?PWPW?MF‘QP’IVF chiggdRyehJEMER 8 compound of formula 111 is
15 ~—
Y \ O—CH:—R
u { (ITI)
y
cr” .7 Nso.-c1
st wherein R is chloromethyl, methoxymethyl or C1-Cs alkyl.
13. A 2-alkoxy-5-chlorabenzenesulfonamide of formula IV
26 . »=R
A\, /o—-cu_
| i (Iv)
X
Cl/ N7 \Soz‘Nﬂz
30

wherein R is chloromethyl, methoxymethyl or Ci-Cs alkyl.
14. A 2-alkoxy-5-chiorobenzenesulfonic acid alkali metal salt of formula V

35
./\./‘)"(:Hz"R
oo Q'8

c1” N Ng0,-0x

wherein R is chloromethy!, methoxymethyi, Ci-Csalkyl or trifluoromethyl and M is a sodium or
potassium atom.

45 Revendications

1. Procédé pour la préparation des 2-alcoxybenzosulfonamides de formule {

60 . O—CHa—R
7 \,7 (1)
X

hY
/

SQ2~NH:

ol R représente le chlorométhyle, le méthoxyméthyle, un alkyle en Ci-Cs ou le trifluorométhyle,
caractérisé en ce que I'on fait réagir un 4-alcoxy-chlorobenzéne de formule Il

10



carried out in two steps by reacting the conpound of _f
equi val ent of chlorosulfonic acid, neutralising the reaction m xt s At th
an aqueous sol ution of al kali netBR0 23%#e®B81de and convﬁm nﬂ“ﬂ“ﬂﬂaim ant
sul fonic ‘acid alkali metal salt of formula V [err] whe AR eS's ned
for formula | and Mis a sodium or potassiumatom by réaction with a
chlorinating agent into the sulfonyl chloride of fornmula Ill. 3. A process
accerding to claim1, wherei n_;t'he/ cHethon in all ig tages is carried out
i nxthe tenperature range frorrg[eljr] to [err] prefer gﬁ/ from[err] to [err]
4. A process according to g?ain, wherein the individual reaction steps
are carried out in inert solvents. 5. A process according to claim4,
wherein the reaction of the conpound of formula Il to give the conmpound of
formul a | lodiRsa leaignifictionodsnndersousta Foyrhee & aah IadideCthilorobutignidlio DB HOGH a6 r&Y

chl or of or niransfeeme le gbjerimg e fifotecforn@rgedanmde 0f fornula 111 to give the
conpolthd of formula IVis carried out in water and in the presence of

tol uene or xylene; and the reaction of the conpound of formula IV to give
t he conpound of fornula I is;@r;m:dut in a mxt LtrIs.Hgf 2- but anone and

wat er . - 13 - 6. A procesp agcording to claim1 rein the reaction of
t he c%rrpound of formula Il _t%a gfye the compound of formula Ill is carried
out Wth at least 3 ol es®bf chl o¥¥ss6tfonic acid per mole of the conpound
of formula Il, in an inert solvent and at a tenperature in the range from

-10C to [ epf Rk afa sidh Aaccording fo claimé6. wherein the reaction of
the compound of ?"@Fﬁ%ﬁggs%ﬁeeta%usglavoém @%Lavc?gn%"b'ﬂ%'ﬁb&?s f?)'}aWiflegef"l"T'“"?Q’ carried
ouk/v\éoth at least 5 noles of chlorosulfonic acid per nole

v . /O-'CH3—R

7/ \
;/ : (IV)
¢’ N Nso,-nH,

25

ol R a la signification donnée sous la formule | et en ce que F'on hydrogéne celui-ci avec I'hydrogéne
en presence d'un catalyseur & base d'un métal noble.

2. Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que I'on effectue la transformation du composé I
30 en composé lil en deux étapes, en faisant réagir le composé Il avec un équivalent d'acide chlorosulfo-
nique, en neutralisant le mélange réactionnel avec un hydroxyde alcalin aqueux et en transformant le

sel alcalin de I'acide sulfonique obtenu de formule V

35 °\ /O—CHZ—R
F (v)

N
7 N
N\
7

c1” N7 “s0,-0-M
> g
ol R a la signification donnée sous la formule | et M représente un atome de sodium ou de potassium,
avec un agent de chloration en chlorure de sulfonyle de formule Ill.

3. Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que I'on effectus la réaction, dans toutes les étapes
45 réactionnelles, & des températures entre -10°C et +100°C, de préférence, entre -10°C et +80°C.

4. Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que I'on effectus les différentes étapes réactionnel-
les dans des solvants inertes.

50 5. Procédé selon la revendication 4, caractérisé en ce que I'on effectue la réaction conduisant du
composé Il au composé [l dans le chlorure de méthyléne, le 1,2-dichloroéthane ou le chloroforme ; la
réaction conduisant du composé Ill au composé IV dans I'eau en présence de toludne ou de xyldne et
la réaction conduisant du composé IV au composé | dans un mélange 2-butanone/eau.

s 6. Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que I'on effectus la transformation du composé de

formule i en composé de formule Ill, dans un solvant inerte & une température entre -10°C et
+100° C, avec au moins 3 moles d'acide chlorosulfonique par mole de composé de formule II.

11



@

of the conpound of fornula Il, at a tenperature in the range fromf[err] to
[err] in methylene chloride, 1,2-dichloroet hanﬂlﬁlummmmu 8. A process
according to claim2, wherein ERM@ 282480 Bbn of mllorrml alll

to give the corrpound of forrrula IVis carrled out fn'an aqdeotls soI ution of

mo L d

oot e e P B S e o
the Conpl%{ ? %Hirgét eo lec ootoﬁrde)e a eaue J%s*%?:f ecl o n?f p

range f f ate ure in e range trom err a['err]

1!
and; i n t'ﬁe pres nce ferr] pal | adi um on carbon catalyst in a m xture of

2- but 8NOBEosad Ssidh Iélnadert&%&t%ﬁ 2, Chfhctérkss Rh Q6 G865 1'dn GREUR! 1) BankBmialich d¥ cémpdiB@s ei N t he
ConMpoUN GofafulelIPErm compbsd c‘e'forhnﬁle Eddnb B5b sofitionchqhRBPEMMAdMEERe bpréddfce BNEGNE T oM
[err] toouderxiitneM th 1 equival ent of chlorosulfonic acid in cycl ohexane or

n- decane; the solution is neutralised with aqueous al kali netal hydroxide,
at 1a Berfouédd seian la mevbrdicationr?y cardctétisd frecd queti'on pitactup leadidhibrhtion Siulcbopusé daci d

al kal'i  rfemale 1§ abur obtbnirfig comdosé 8 fomuied Isousrune pression et BetScrand uneetempérative r ange
f r om [ erai@nt de 29 €y ¥ J0 Oyenrressence dlun watelyseptratisgiuméisharband S%ndang yn élande besel 2or i de of
f or nul a fufapone/eau quec de Prydrogkneyr ocess according to claim 2, wherein a conpound
of formul a II |s reacted at a terrperature I n the ran from err] to [err]

and®i ﬂo Yo fa‘
reactl Orfe%?; ane n e 098 n tr =3 g cyc x etOUI
terrperat &ggdqél j‘? so elgs l lc % lﬁ .me
esul ta tJr ch ur 2‘ o rﬂut&‘M e”e and at a
terrperature In t e rane rom e r aI°f ant sul f onyl
chbor iyflepgdsad Sidiid l%vénhtl:ati’o&Ztc%rPaaE%@ etM:é Q.lqun ﬁﬂ%&“% Slobds oo dARRI @, i N
t he presgnsRaueb ohtfdl 24268t Q6o /bR R n-décane avec une quantité équimolaire d'acide chilorosul-
fonique, en ce que I'on neutralise le mélange réactionnel & une température entre 50°C et 90°C avec
un hydroxyde alcalin, en ce que 'on additionne le sel alcalin de I'acide sulfonique de formule V obtenu
25 dans le xyldne & une température entre 60°*C et 120° C de phosgéne, en ce que I'on fraite le chlorure
de sulfonyle de formule lil obtenu en présence de toluéne ou de xyléne avec une solution aqueuse
ammoniacale et en co que ['on déchlore ls sulfonamide de formule IV obtenu, par hydrogénation
catalytique, dans un mélange base 2-butanone/eau par I'hydrogéne & une pression normale & une
température allant de 20° C & 70° C en présence d'un catalyseur palladium/charbon & 5%.
30
12. Les chlorures de 2-alcoxy-5-chlorobenzosulfonyle de formule Il

O—CHz—R
2N,/ (III)
35 ll t
1’ M7 Nsop-c1
\36 oll R représente le chlorométhyle, le méthoxyméthyle ou un alkyle en Cq-Ca.
13. Les 2-alcoxy-5-chlorobenzosulfonamides de formule IV
/ \ O—CH2—-R (1)
° /l\ /"\ "
c1” N7 s0,-NH, .
oll R représente le chlorométhyle, le méthoxyméthyle ou un alkyle en C1-Cs.
50
14. Le sel alcalin d'un acide 2-alcoxy-5-chiorobenzosulionique de formule V
O—-CHz—R
7N (V)
55 l /ll\
c], SO2~0—M

12



and the resultant sul fonam de of formula IV is dech|orin tﬁ cat al ytlc

hydr ogenation wth hydrogen, in a mxture of 2- buta
under nornal- pressure, at a tengProe@3ar4s80iBt t he rang
and in t-he presence of a 5 % palladiumon carbon cat al yst. 12 A
2- al koxy-5-chl or obenzenesu] fonPé chloride of formula |11 [err] wherein Ris

chl or onet Ee?/f{ opfisepts )H/ thyle, me&ylg pn alkylp en/C1-Cy ou lo rifluorométhyle et M
2- al koxy- EPEPE MIATESARSeRivT 8 °€Pés'5£ﬁ‘ forrrul alV[err] wherein Ris
chl oronet hyl, nethoxynmethyl or Cl-C4al kyl . -15- 14. A

2- al koxy-5-chl orobenzenesul fonic acid alkali netal salt of fornula V
OCHZ-R [err] wherein Ris chloronethyl, nethoxynethyl, [err]al kyl or
trifluoro- nmethyl and Mis a sodium or potassium atom

err]
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