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DESCRIPCION
Procedimiento para producir un complejo de rutenio

Campo técnico

La presente invencién se refiere a un procedimiento para producir un complejo de anillo aromatico de rutenio que es
importante como precursor para la sintesis de catalizadores, farmacos y materiales funcionales.

Técnica anterior

Se usa un complejo de anillo aromatico de rutenio como fuente de rutenio que tiene, como ligando, un compuesto de
seis miembros como precursor para catalizadores de hidrogenacion y complejos para la transferencia de hidrogeno.
Ademas, en los ultimos afios, dicho complejo de anillo aromatico de rutenio se ha usado como precursor en agentes
anti-tumorales y materiales de electrodo de pelicula fina para dispositivos de semiconductores, y por tanto su
demanda se encuentra en aumento.

Un procedimiento convencional (i) para producir dicho complejo de anillo aromatico de rutenio es someter a reflujo el
correspondiente 1,3- o 1,4-ciclohexadieno sustituido y tricloruro de rutenio (lll) hidratado en etanol o metanol (J.
Chem. Soc., Dalton Trans (1974) p. 233).

Otro procedimiento convencional (ii) para producir dicho complejo de anillo aromatico de rutenio es hacer reaccionar
[RuCly(p-cimeno)]z, obtenido por el procedimiento (i) y hexametilbenceno o dureno (1,2,4,5-tetrametilbenceno), que
presenta un punto de ebullicibn mayor que p-cimeno, a temperatura elevada para intercambiar los restos de anillo
aromatico (Inorg. Chem., 19 (1980) p. 1014-1021 e Inorg. Synth. 21 (1982) p. 74-78).

Divulgacién de la invencion

Problemas a resolver por la invencién

De manera general, el 1,3- o 1,4-ciclohexadieno usado como materia prima en el procedimiento convencional (i) se
obtiene sometiendo el correspondiente compuesto aromético a reaccién tal como reduccién de Birch. La reduccion
de Birch se lleva a cabo usando amoniaco liquido y sodio metélico o litio metalico y, por tanto, resulta desventajosa
para aplicacion a escala industrial ya que, por ejemplo, se requiere un equipamiento de ultra-baja temperatura para
llevar a cabo la reaccion y el tratamiento del amoniaco después de la reaccion no resulta sencillo.

Por ofra parte, el procedimiento convencional (ii) requiere completamente un compuesto aromatico, que presenta un
punto de ebullicion mas elevado que el de p-cimeno presente como compuesto aromatico en el complejo de materia
prima [RuClz(p-cimeno)], para llevar a cabo la reaccién, pero dicho compuesto aromatico que se pueden usar para la
reaccion se encuentra muy limitado. Ademas, existe una posibilidad de que el complejo obtenido se descomponga
en por si mismo ya que la reaccion tiene lugar a temperatura elevada.

Por tanto, es un objetivo de la presente invencion proporcionar un nuevo procedimiento para producir de forma
simple y eficaz un complejo de anillo aromatico de rutenio que se pueda usar también como procedimiento de
produccién industrial.

Medios para resolver |los problemas

Con el fin de conseguir el objetivo, los presentes inventores han estudiado profundamente, y como resultado de ello,
han encontrado que se puede obtener el correspondiente complejo de anillo aromatico de rutenio mediante
calentamiento y agitacion, en un recipiente de reaccion sellado herméticamente, de un complejo de anillo aromatico
de rutenio, por ejemplo, un complejo de anillo aromatico de rutenio [RuClx(p-cimeno)]> y un compuesto aromatico
cuyo punto de ebullicion es menor que el de p-cimeno.

Por consiguiente, la presente invencién proporciona un procedimiento para producir un complejo de rutenio
representado por medio de la siguiente férmula general (3):

[RuXz(L?)]n -.... (3)

(en la que Ru representa un atomo de rutenio, X representa un atomo de haldgeno, L? representa un compuesto
aromatico y n es un numero natural de 2 6 mas),

incluyendo el procedimiento calentar y agitar, en un recipiente de reacciéon herméticamente sellado, un complejo de
rutenio representado por medio de la férmula general siguiente (1):

[RuXz(L")]n ... (1)

(en la que Ru representa un atomo de rutenio, X representa un atomo de halégeno, L' representa un compuesto
aromatico y n es un numero natural de 2 6 mas) y
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un compuesto aromatico representado por medio de la siguiente formula general (2):

L2....(2)

(enla que L2 representa un compuesto aromatico cuyo punto de ebullicion es menor que el de L1).
Mas especificamente, la presente invencién proporciona los siguientes de (1) a (3).

(1) Un procedimiento para producir un complejo de rutenio representado por medio de la formula general
siguiente (3):

[RUX2(LA)]n -.... (3)

(en la que Ru representa un atomo de rutenio, X representa un atomo de halégeno, L2 representa un
compuesto aromatico y n es un nimero natural de 2 6 mas),

incluyendo el procedimiento calentar y agitar, en un recipiente de reaccion herméticamente sellado, un
complejo de rutenio representado por medio de la formula general siguiente (1):

[RuXa(Ln ..... (1)

(en la que Ru representa un atomo de rutenio, X representa un atomo de halégeno, L' representa un
compuesto aromatico y n es un numero natural de 2 6 mas) y

un compuesto aromatico representado por medio de la siguiente formula general (2):
L2....(2)
(en la que L2 representa un compuesto aromatico cuyo punto de ebullicién es menor que el de L1).

(2) EI procedimiento de produccién de acuerdo con el anterior (1), en el que el punto de ebullicion del
compuesto aromatico representado por L" es de 80 °C a 250 °C a una atmosfera.

(3) EIl procedimiento de produccién de acuerdo con el anterior (1) 6 (2), en el que el complejo de rutenio
representado por medio de la férmula general (1) es [RuClz(p-cimeno)]..

Efectos de la invencion

De acuerdo con la presente invencion, es posible proporcionar un procedimiento para producir de manera simple un
complejo de anillo aromatico de rutenio util como intermedio para catalizadores de hidrogenacion etc, con buen
rendimiento. El procedimiento de acuerdo con la presente invencién no provoca contaminacion ambiental y, por
tanto, resulta apropiado también como procedimiento de produccién industrial.

Mejor procedimiento de llevar a cabo la invencién

A continuacion, se describe la presente invencion en detalle.

Un procedimiento de acuerdo con la presente invencion para producir un complejo de rutenio representado por
medio de la siguiente férmula general (3):

[RuXa(LA)]n -.... (3)

que incluye hacer reaccionar, en un recipiente de reaccién herméticamente sellado, un complejo de rutenio
representado por medio de la férmula general siguiente (1):

[RuX2(L"]n ... (1)
con un compuesto aromatico representado por L? que tiene un punto de ebullicidn menor que L'

En las férmulas generales (1) y (3), X representa un atomo de halégeno. Ejemplos de atomo de halégeno incluyen
un atomo de cloro, un atomo de bromo y un atomo de yodo.

En las férmulas generales (1) y (3), L' y L2 representan cada uno un compuesto aromatico y no se encuentran
particularmente limitados con tal de que presenten uno o mas anillos aromaticos de seis miembros. Ejemplos
preferidos de dicho compuesto aromatico incluyen derivados de benceno representados por medio de la formula
general siguiente (4):
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[férmula 1]
R3 R?
R4 R1 @
RS R¢

en la que R'a R® pueden ser iguales o diferentes unos de otros y cada uno puede representar un atomo de
hidrégeno, un grupo de hidrocarburo saturado o insaturado, un grupo alcoxi que tiene de 1 a 4 atomos de carbono,
un grupo hidroxialquilo que tiene de 1 a 4 atomos de carbono, o un grupo alcoxicarbonilo, y R y R? pueden formar
juntos una cadena de alquileno que puede tener un sustituyente o una cadena alquilenoxi que puede tener un
sustituyente. El grupo de hidrocarburo saturado representado por R'aR%es preferentemente un grupo alquilo que
tiene de 1 a 6 atomos de carbono. Ejemplos especificos de tal grupo alquilo incluyen un grupo metilo, un grupo etilo,
un grupo n-propilo, un grupo isopropilo, un grupo n-butilo, un grupo s-butilo, un grupo isobutilo, un grupo t-butilo, un
grupo n-pentilo y un grupo n-hexilo.

El grupo de hidrocarburo insaturado representado por R'aR®es preferentemente un grupo alquenilo o alquinilo que
tiene de 2 a 6 atomos de carbono. Ejemplos especificos de dicho grupo alquenilo o alquinilo incluyen un grupo vinilo,
un grupo alilo, un grupo butenilo, un grupo etenilo y un grupo propargilo.

Ejemplos de grupo alcoxi que tiene de 1 a 4 atomos de carbono representado por R'aR® incluyen un grupo metoxi,
un grupo etoxi, un grupo n-propoxi, un grupo isopropoxi, un grupo n-butoxi, un grupo s-butoxi, un grupo isobutoxi y
un grupo t-butoxi.

Ejemplos de grupo de hidroxialquilo que tiene de 1 a 4 atomos de carbono representado por R'aR® incluyen un
grupo hidroximetilo, un grupo 1-hidroxietilo, un grupo 2-hidroxietilo, un grupo 3-hidroxietilo y un grupo 2-hidroxi-2-
propilo.

El grupo alcoxicarbonilo representado por medio de R'aR%es, por ejemplo, un grupo alcoxicarbonilo que tiene de 2
a 5 atomos de carbono. Ejemplos especificos de dicho grupo alcoxicarbonilo incluyen un grupo metoxicarbonilo, un
grupo etoxicarbonilo, un grupo propoxicarbonilo y un grupo butoxicarbonilo.

La cadena de alquileno formada por R’ y R? es una cadena de alquileno que tiene de 1 a 4 atomos de carbono.
Ejemplos de dicha cadena de alquileno incluyen un grupo metileno, un grupo etileno, un grupo propileno y un grupo
trimetileno. Ejemplos de un sustituyente de la cadena de alquileno sustituido incluyen un grupo alquilo y un grupo
hidroxilo.

Ejemplos de la cadena alquilenoxi formada por R’ y R? incluyen grupos obtenidos cada uno mediante unién de un
atomo de oxigeno a cada uno de ambos extremos de la cadena de alquileno descrita anteriormente.

Ejemplos preferidos del compuesto aromatico representado por L' y L2 incluyen: benceno; bencenos alquil-
sustituidos tales como p-cimeno, tolueno, o-xileno, m-xileno, p-xileno, mesitileno, hexametilbenceno, etilbenceno,
cumeno y t-butilbenceno; bencenos sustituidos con un grupo de hidrocarburo insaturado tales como estireno,
alilbenceno y fenilacetileno; bencenos sustituidos con un grupo hidroxialquilo tales como alcohol bencilico y alcohol
fenetilico; bencenos sustituidos con un grupo alcoxi tales como anisol y etoxibenceno; ésteres de benzoato tales
como benzoato de metilo y benzoato de etilo; indano; tetralina y 2-indanol.

De acuerdo con el procedimiento para producir un complejo de anillo aromatico de rutenio de la presente invencion,
se pueden producir un complejo de anillo aromatico de rutenio mediante, por eJempIo reaccion de [RuCla(p-
cimeno)], como material de partida con un compuesto aromatlco representado por L? en un sistema cerrado tal como
un autoclave. El compuesto aromatico representado por L? se usa en una cantidad de preferentemente 10 a 100
equivalentes con respecto al atomo de rutenio. EI compuesto aromatico representado por L2 se puede también como
disolvente. La temperatura de reaccion no se encuentra particularmente I|m|tada con la condicion de que sea igual o
mayor que el punto de ebullicién del compuesto aromatico representado por L2 y es, por ejemplo, de 100 a 250 °C,
preferentemente de 150 a 250 °C, més preferentemente de 180 a 210 °C.

El tiempo de reaccion es de 2 a 30 horas, preferentemente de 4 a 20 horas. Preferentemente, el procedimiento de
produccién de acuerdo con la presente invencion se lleva a cabo en un gas inerte tal como gas de nitrégeno o gas
de argon.

Tras completarse la reaccion, se puede obtener el complejo deseado de forma muy simple llevando a cabo las
operaciones deseadas de separacion tal como filtracién, concentracion y secado de la mezcla de reaccion.



10

15

20

25

30

35

40

45

ES 2367952 T3

A continuacién, se describira la presente invencién con mas detalle haciendo referencia a los ejemplos siguientes,
pero no se encuentra limitada a ellos. Debe notarse que en cada uno de los ejemplos siguientes y ejemplos
comparativos, la identificacion y la determinacién de la pureza del complejo se llevé a cabo midiendo el espectro de
RMN del complejo en un espectrometro Mercury Plus 300 4N (300 MHz, material de esténdar interno:
tetrametilsilano) fabricado por Varian Technologies Japan Ltd.

Como se describe, por ejemplo, en Angew. Chem. Int. Ed. Engl. 1997, 36, 318-320, se puede convertir el complejo
de anillo aromatico de rutenio obtenido por medio del procedimiento de acuerdo con la presente invencién en un
complejo de diamina de anillo aromatico de rutenio mediante reaccién con un compuesto de diamina en un
disolvente tal como un alcohol en presencia de una base.

Ejemplo 1
Sintesis de [RuCl »(mesitileno)] »

Se colocaron 109,8 g (180 mmoles) de [RuClx(p-cimeno)]> y 625 ml (4,5 mol) de mesitileno en un autoclave sellado
herméticamente y se hicieron reaccionar en una atmosfera de nitrégeno a una temperatura interna de 200 °C
durante 14 horas para obtener una mezcla de reaccién. A continuacion, se enfri6 la mezcla de reaccion hasta
temperatura ambiente, se afiadieron 400 ml de heptano a la mezcla de reaccion y se enfrié la mezcla resultante con
hielo y se agitd. Se enfrié la mezcla resultante hasta -20 °C para precipitar los cristales y se recogieron los cristales
por medio de filtracién. Se lavaron los cristales con 800 ml de heptano y a continuacién se secaron a presion
reducida (133,32 Pa, 80 °C) y como resultado se obtuvieron 100,7 g del complejo deseado de [RuCly(mesitileno)].
con una pureza de 99% con un rendimiento de 96%.

RMN-"H (DMSO-ds) 8: 2,12 (s, CHs), 5,44 (s, ArH)
Ejemplo 2
Sintesis de [RuCl (tolueno)] 2

Se colocaron 20 g (32,7 mmoles) de [RuClz(p-cimeno)l. y 100 ml (940 mmol) de tolueno en un autoclave sellado
herméticamente y se hicieron reaccionar en una atmodsfera de nitrégeno a una temperatura de bafio de 200 °C
durante 7 horas para obtener una mezcla de reaccién. A continuacion, se enfrié la mezcla de reacciéon hasta 5 °C
para precipitar los cristales y se recogieron los cristales por medio de filtracién. Se secaron los cristales a presion
reducida (133,32 Pa, 80 °C) y como resultado se obtuvieron 14,9 g del complejo deseado de [RuClz(mesitileno)], con
una pureza de 99% con un rendimiento de 88%.

RMN-"H (DMSO-ds) &: 2,12 (s, CHs), 5,68 (m, ArH), 5,97 (m, ArH).
Ejemplo 3
Sintesis de [RUCl »(m-xileno)] 2

Se colocaron 20 g (32,7 mmoles) de [RuClx(p-cimeno)]> y 100 ml (818 mmol) de m-xileno en un autoclave sellado
herméticamente y se hicieron reaccionar en una atmdsfera de nitrégeno a una temperatura de bafio de 190 °C
durante 6 horas para obtener una mezcla de reaccién. A continuacion, se enfrid la mezcla de reaccion hasta -15 °C
para precipitar los cristales y se recogieron los cristales por medio de filtracién. Se secaron los cristales a presion
reducida (133,32 Pa, 80 °C) y como resultado se obtuvieron 17,3 g del complejo deseado de [RuClx(m-xileno)]. con
una pureza de 99% con un rendimiento de 98%.

RMN-"H (DMSO-dg) 5: 2,10 (s, CHs), 5,41 (d, ArH), 5,59 (s, ArH), 5,96 (t, ArH)
Ejemplo 4
Sintesis de [RuCl »(p-xileno)] 2

Se colocaron 3,05 g (5,0 mmoles) de [RuClx(p-cimeno)]2 y 30,6 ml (250 mmol) de p-xileno en un autoclave sellado
herméticamente y se hicieron reaccionar en una atmoésfera de nitrégeno a una temperatura de bafio de 200 °C
durante 18 horas para obtener una mezcla de reaccién. A continuacion, se enfri6 la mezcla de reaccion hasta
temperatura ambiente, se afiadieron 60 ml de hexano a la mezcla de reaccion y se enfrio la mezcla resultante con
hielo hasta 0 °C para precipitar los cristales. Se recogieron los cristales por medio de filtracion y se secaron a
presion reducida (133,32 Pa, 80 °C) y como resultado se obtuvieron 2,58 g del complejo deseado de [RuCly(p-
xileno)]> con una pureza de 100% con un rendimiento de 93%.

RMN-"H (DMSO-dg) 5: 2,06 (s, CHs), 5,74 (d, ArH)
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Ejemplo 5
Sintesis de [RuCl ,(o-xileno)] 2

Se colocaron 3,05 g (5,0 mmoles) de [RuClx(p-cimeno)]> y 30,5 ml (250 mmol) de o-xileno en un autoclave sellado
herméticamente y se hicieron reaccionar en una atmdsfera de nitrdgeno a una temperatura de bafio de 200 °C
durante 19 horas para obtener una mezcla de reaccién. A continuacion, se enfri6 la mezcla de reaccion hasta
temperatura ambiente, se afadieron 60 ml de hexano a la mezcla de reaccion y se enfrio la mezcla resultante con
hielo hasta 0 °C para precipitar los cristales. Se recogieron los cristales por medio de filtraciéon y se secaron a
presion reducida (133,32 Pa, 80 °C) y como resultado se obtuvieron 2,30 g del complejo deseado de [RuCly(o-
xileno)]2 con una pureza de 89%.

RMN-"H (DMSO-ds) &: 2,01 (s, CHs), 5,71-5,78 (m, ArH)
Ejemplo 6
Sintesis de [RuCl ;(benceno)] 2

Se colocaron 3,05 g (5,0 mmoles) de [RuClx(p-cimeno)], y 36 ml (450 mmol) de benceno en un autoclave sellado
herméticamente y se hicieron reaccionar en una atmdsfera de nitrdgeno a una temperatura de bafio de 200 °C
durante 17 horas para obtener una mezcla de reaccién. A continuacion, se enfri6 la mezcla de reaccion hasta
temperatura ambiente, se afadieron 60 ml de hexano a la mezcla de reaccion y se enfrio la mezcla resultante con
hielo hasta 0 °C para precipitar los cristales y se recogieron los cristales por medio de filtracién. Se secaron los
cristales a presion reducida (133,32 Pa, 80 °C) y como resultado se obtuvieron 1,74 g del complejo deseado de
[RuClx(benceno)]> con una pureza de 86% y un rendimiento de 71 %.

RMN-"H (DMSO-ds) &: 5,94 (s, ArH)
Ejemplo 7
Sintesis de [RuCl ,(4-etiltolueno)] »

Se colocaron 500 g (0,816 mmoles) de [RuCly(p-cimeno)lz y 5 ml de 4-etiltolueno en un autoclave sellado
herméticamente y se hicieron reaccionar en una atmodsfera de nitrégeno a una temperatura de bafio de 200 °C
durante 18 horas para obtener una mezcla de reaccién. A continuacién, se concentré la mezcla de reaccion, se
afiadio hexano a la mezcla de reaccion y se enfrio la mezcla resultante con hielo hasta 0 °C para precipitar los
cristales y se recogieron los cristales por medio de filtracién. Se secaron los cristales a presién reducida (133,32 Pa,
80 °C) y como resultado se obtuvieron 360 mg del complejo deseado de [RuCl,(4-etiltolueno)]> con una pureza de
70% y un rendimiento de 75 %.

RMN-"H (CDCls) &: 1,20-1,26 (t, CH2CHs), 2,18 (s, ArCHs), 2,52-2,60 (g, CH2CHs), 5,32-5,40 (m, ArH)
Ejemplo 8
Sintesis de [RuCl ,(etilbenceno)] 2

Se llevé a cabo la reacciéon de la misma manera y usando la misma cantidad de reactivo que en el Ejemplo 7,
empleando etilbenceno en lugar de 4-etiltolueno, y se obtuvieron 320 mg del complejo deseado [RuClz(etilbenceno)],
con una pureza de 65 % y un rendimiento de 70 %.

RMN-"H (CDCls) &: 1,12-1,26 (t, CH2CHa), 2,53-2,61 (q, CH2CHs), 5,37-5,40 (m, ArH), 5,55-5,58 (m, ArH), 5,64-5,68
(m, ArH)

Ejemplo 9
Sintesis de [RuCl (terc-butilbenceno)] »

Se llevé a cabo la reacciéon de la misma manera y usando la misma cantidad de reactivo que en el Ejemplo 7,
empleando terc-butilbenceno en lugar de 4-etiltolueno, y se obtuvieron 410 mg del complejo deseado [RuCl;(terc-
butilbenceno)], con una pureza de 70 % y un rendimiento de 82 %.

RMN-'H (CDCls) &: 1,40 (s, CCHa)s), 5,60-5,64 (m, ArH), 5,67-5,69 (m, ArH), 5,82-5,84 (m, ArH).
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Ejemplo 10
Sintesis de [RuCl (cumeno)] 2

Se llevd a cabo la reaccién de la misma manera y usando la misma cantidad de reactivo que en el Ejemplo 7,
empleando cumeno (ispropil benceno) en lugar de 4-etiltolueno, y se obtuvieron 380 mg del complejo deseado
[RuCl>(cumeno)]> con una pureza de 68 % y un rendimiento de 80 %.

RMN-"H (CDCl3) d: 1,25-1,27 (s, CH(CHas)2), 2,90-2,94 (s, CH(CHas)2), 5,45-5,47 (d, ArH), 5,57-5,60 (m, ArH), 5,63-
5,67 (m, ArH)

Ejemplo 11
Sintesis de [RuCl »(propilbenceno)] 2

Se llevd a cabo la reaccién de la misma manera y usando la misma cantidad de reactivo que en el Ejemplo 7,
empleando propilbenceno en lugar de 4-etiltolueno, y se obtuvieron 310 mg del complejo deseado
[RuClx(propilbenceno)]. con una pureza de 58 % y un rendimiento de 65 %.

RMN-"H (CDCls) 8: 0,93-0,98 (t, CH2CH2CHs), 1,56-1,64 (m, CH2CH2CHs), 2,49-2,55 (m, CH2CH2CHs), 5,36-5,38 (d,
ArH), 5,55-5,58 (m, ArH), 5,63-5,68 (m, ArH)

Ejemplo 12
Sintesis de [RuCl ;(indano)] »

Se llevé a cabo la reacciéon de la misma manera y usando la misma cantidad de reactivo que en el Ejemplo 7,
empleando indano en lugar de 4-etiltolueno, y se obtuvieron 402 mg del complejo deseado [RuClz(indano)]. con una
pureza de 70 % y un rendimiento de 85 %.

RMN-"H (CDCl3) &: 1,99-2,02 (m, -CHCH>CHy-), 2,31-2,33 (m, -CH,CH2CHy-), 2,31-2,37 (m, -CH2CH2CH,-), 2,88-
2,93 (m, -CH2CH2CH>-), 5,53-5,60 (m, ArH)

Ejemplo comparativo 1
Reaccion de conversion de [RuCly(p-cimeno)], en [RuClz(mesitileno)].

Se mezclaron 2,2 g (3,6 mol) de [RuCly(p-cimeno)]z y 12,5 ml (90,0 mmol) de mesitileno en un matraz de doble
cuello equipado con un condensador de reflujo y se hicieron reaccionar a reflujo a presion atmosférica y a una
temperatura de bafio de 200 °C y una temperatura interna de 155 °C durante 17 horas para obtener la mezcla de
reaccion. Posteriormente, se enfrié la mezcla de reaccion hasta temperatura ambiente, se afiadieron 20 ml de
hexano y se enfrié con hielo hasta 0 °C para precipitar los cristales. Se recogieron los cristales mediante filtracion y
posteriormente se secaron a presion reducida (133,32 Pa, 80 °C) para obtener el producto de reaccion. Se analizé el
producto de reaccion por RMN-"H, y como resultado de ello, se encontré que la velocidad de conversion en el
complejo deseado [RuCly(mesitileno)], fue de aproximadamente 25 %.

Ejemplo comparativo 2
Reaccion de conversion de [RuCly(p-cimeno)], en [RuClz(mesitileno)].

Se mezclaron 2,2 g (3,6 mol) de [RuCly(p-cimeno)]z y 12,5 ml (90,0 mmol) de mesitileno en un matraz de doble
cuello equipado con un condensador de reflujo y se hicieron reaccionar a reflujo a presion atmosférica y a una
temperatura de bafio de 200 °C y una temperatura interna de 155 °C durante 24 horas para obtener la mezcla de
reaccion. Posteriormente, se enfrié la mezcla de reaccion hasta temperatura ambiente, se afiadieron 20 ml de
hexano y se enfrié con hielo hasta 0 °C para precipitar los cristales. Se recogieron los cristales mediante filtracion y
posteriormente se secaron a presion reducida (133,32 Pa, 80 °C) para obtener el producto de reaccion. Se analizé el
producto de reaccion por RMN-1H, y como resultado de ello, se encontré6 que la velocidad de conversién en el
complejo deseado [RuCly(mesitileno)], fue de aproximadamente 25 %.

Ejemplo comparativo 3
Reaccion de conversion de [RuCly(p-cimeno)], en [RuClz(mesitileno)].

Se mezclaron 0,87 g (1,42 mol) de [RuClx(p-cimeno)]. y 50,0 ml (416 mmol) de mesitileno en un matraz de doble
cuello equipado con un condensador de reflujo y se hicieron reaccionar a reflujo a presiéon atmosférica y a una
temperatura de bafio de 200 °C y una temperatura interna de 155 °C durante 24 horas para obtener la mezcla de
reaccion. Posteriormente, se enfrié la mezcla de reaccion hasta temperatura ambiente, se afiadieron 50 ml de
hexano y se enfrié con hielo hasta 0 °C para precipitar los cristales. Se recogieron los cristales mediante filtracion y
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posteriormente se secaron a presion reducida (133,32 Pa, 80 °C) para obtener el producto de reaccion. Se analizé el
producto de reaccion por RMN-1H, y como resultado de ello, se encontré6 que la velocidad de conversién en el
complejo deseado [RuCly(mesitileno)]. fue de aproximadamente 61 %.

Ejemplo de referencia

Se afadieron 0,76 ml (5,46 mmol) de trietilamina y 26 ml de 2-propanol a 0,72 g (1,36 mol) de [RuCI2(tolueno)]2 y
1,0 g (2,73 mmol) de (1R, 2R)-N-p-toluensulfonil etilendiamina (en lo sucesivo, denominado (R, R)-TsDPEN) y se
calentaron y agitaron a 80 °C durante 1 hora para obtener la disolucién de reaccién. A continuacion, se enfrié la
disolucién y posteriormente se concentrd para precipitar los cristales. Se recogieron los cristales mediante filtracion,
se lavaron con una pequefa cantidad de agua, y se secaron a presion reducida. Como resultado de ello, se
obtuvieron 1,5 g (rendimiento: 88 %) de cristales de cloro blanco amarronado de RuCI[(R, R)-TsDPEN](tolueno). De
la misma forma que se ha descrito anteriormente, se obtuvieron cristales de color amarillo de RuCI[(R, R)-
TsDPEN](m-xileno) con un rendimiento de 82 % y se obtuvieron cristales de color naranja de RuCI[(R, R)-
TsDPEN](p-xileno) con un rendimiento de 93 %.

Aplicabilidad industrial

La presente invencién proporciona un procedimiento para producir de forma simple y eficaz un complejo con anillo
aromatico de rutenio util desde el punto de vista industrial y que tiene aplicabilidad industrial.
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REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para producir un complejo de rutenio representado por medio de la siguiente féormula general

(3):

[RuXa(L?)]n -.... (3)
(en la que Ru representa un atomo de rutenio, X representa un atomo de haldgeno, L2 representa un
compuesto aromatico y n es un numero natural de 2 6 més),
comprendiendo el procedimiento calentar y agitar, en un recipiente de reaccién herméticamente sellado, un
complejo de rutenio representado por medio de la formula general siguiente (1):
[RuXz(LY)n ..... (1)
(en la que Ru representa un atomo de rutenio, X representa un atomo de haldgeno, L' representa un
compuesto aromatico y n es un nimero natural de 2 6 mas) y
) un compuesto aromatico representado por medio de la siguiente formula general (2):
L®....(2)
(enla que L2 representa un compuesto aromatico cuyo punto de ebullicion es menor que el de L1).

2. El procedimiento de produccion de acuerdo con la reivindicacion 1, en el que el punto de ebullicidn del compuesto
aromatico representado por L" es de 80 °C a 250 °C a una atmosfera.

3. El procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 1 6 2, en el que el complejo de rutenio representado por medio
de la férmula general (1) es [RuCla(p-cimeno)l.
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