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Znane sg reakcje pomiedzy tréjchlorobenze-
nem i kwasami karboksylowymi, szczegodlnie
kwasem octowym, w ktérych otrzymuje sie chlo-
rek benzoilu i odpowiednie chlorki kwaséw kar-
boksylowych.

Wedlug danych Rabjohn‘a (J. Am. Chem. Soc.,,
76 (1954) str. 79 do 81) analogicznie przebiega
reakicja pomiedzy a,0’® — szeSciochloro-p-ksyle-
nem i kwasami alifatycznymi, a w szczegdlnosci
kwasem octowym, dajgc dwuchlorek kwasu te-
reftalowego i odpowiedni alifatyczny chlorek
kwasowy. Reakcja ta przebiega z malg wydaj-
no$cig i z tego powodu nie nadaje sfe do wy-
twarzania tych chlorkéw, podczas gdy reakcja
z kwasem ftalowym i bursztynowym daje mie-
szaniny nie dajgce sie w prosty sposéb rozdzie-
lié. Rabjohn przeprowadzil wiec zmydlenie o, o’

szeSciochloro-p-ksylenu za pomoca reakcji' z -

kwasem maleinowym, ktéry tworzy przy tym
bezwodnik kwasu maleinowego, Przy teJ reakcjl
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wykorzystane zostaja tylko dwa spoéréd szesciu
atoméw chloru ¢, q’ — szesciochloro-p-ksylenu
do utworzenia chlorku kwasu, podczas gdy czte~
ry dalsze utracone zostajg w postaci. chlorowo-
doru. ‘

Stwierdzono, ze o, 0’ — szesciochloro-p-ksylen
mozna przeprowadzi¢ z doskonala wydajnoscia
w dwuchlorek kwasu tereftalowego, jezeli q, o’
— sze$ciochloro-p-ksylen podda sie reakcji z
réownoczasteczkowymi ilo§ciami kwasu mono-,
dwu-, lub tréjch}orooctowego, podgrzewajac mie-
szaning do wyzszych temperatur, korzystnie
temperatur 80--120°C. Wiskazany jest dodatek
kwasnych katalizatoré6w oraz w niektérych przy-
padkach mieszanie. Kwasnymi katalizatorami
mogg byé przykladowo chlorek cynku lub chlo-
rek zelazowy.

Przéz reakcje prowadzong sposobem wedlug
wynalazku powstaje nieoczekiwanie z doskona-
13 wydajnoscia mieszanina chlorku chloroacety-



lu i dwuchlorku kwasu tereftalowego, dajaca sie
tatwo rozdzieli¢ za pomocg destylacji na czyste

- chlorki kwasowe. W reakcji tej wykorzystane
' zostajg do powstania chlorkéw kwasowych .
cztery atomy chloru z wprowadzonego do reak-

cii a, @ — szeécwchloro—p—ksylenu

Tworzenie sie¢ dwuchlorku kwasu 'a_ereftalo-
wego bylo zupelnie nieoczekiwane, poniewaz w

reakeji a, o’ — szeSciochloro-p-ksylenu z kwa--
sem octowym nie podstawionym chlorowcem .

powstaja tylko male iloSci dwuchlorku -kwasu
tereftalowego oraz mieszanina kompleksowa nie-
destylujacych produktéw.

Sposéb wedlug wynalazku stanowi réwniez
doskonalg metode otrzymywania czystych chlor-
kéw chloroacetylowych, ktére otrzymuje sie z
niewystanczajacg wydajnosciy z odpowiedniego
kwasu chlorooctowego i znanych §rodkéw chlo-
rujacych, np. z chiorku tionylu.

Reakcje wedlug wynalazku korzystnie prowa-
dzi sie¢ w.ten spos6b, ze 1 mol q,a’ — szeécio-
chIqro—p-ks?lenu stapia sie mieszajac z 2 mola-
mi kwasu chlorooctowego i po dodaniu katali-
zatora ogrzewa do temperatury 100°C, az do za-
konczenia wydzielania chlorowodoru. Kataliza-
tor dekantuje sie lub inaktywuje przez dodatek
inhibitora, takiego jak dwuetyloamid kwasu la-
urynowego. Mieszanine wytworzonych chlorkéw

kwasowych rozdziela sie przez destylacje na

dwuchlorek kwasu tereftalowego i stosownie do
surowca wyjsciowego odpowiednie chlm'k.l kwa-
sé6w chlorooctowych.

Przyktad I. 284 g kwasu monochloroocto-
wego (3 mole) stapia si¢ z 469 g o, o’ — szescio-
chloro-p-ksylenu (1,5 mole). Po dodaniu 0,5 g
chlorku zelazowego (III) wydziela sie w tempe-
raturze 80°C silnie chlorowodér. Po 3 godzi-
nach wydzielanie chlorowodoru jest zakoriczone.
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Mieszanine reakcyjng destyluje sie po dodaniu
0,5 g dwuetyloamidu kwasu laurynowego, przy
czym przechodzi najpierw w temperaturze
102—110°C przy ci$nieniu atmosferycznym 314 g
chlorku chloroacetvlowego, co odpowiada 93%
wydajnosci teoretycznej. Nastepnie destylacje
prowadzi sie pod préznig, otrzymujac w tempe-
raturze 140—148°C i ci$nieniu 15 mm 236 g dwu-
chlorku kwasu tereftalowego, co odpowiada
7,8% wydajnoéci teoretyicznej.

Przykltad IIL 163 g kwasu tréjchlorooctowe-
go (1 mol) i 156 g a, 0’ — sze$ciochloro-p-ksyle-
nu (0,5 mola) ogrzewa sie mieszajgc z 5 g §wie-
zo stopionego chlorku cynku w temperaturze

1100—110°C, az do oslabniecia wydzielania chlo-

rowodoru. Nastepnie -chlorek cynku dekantuje
si¢ i destyluje. Otrzymuje sie¢ w temperaturze
100—110°C i przy ci$nieniu 760 mm 168 ¢ chlor-
ku tréjchloroacetylowego, co odpowiada 93%
wydajnoéci teoretycznej. Nastepnie destyluje sie
pod préinia w temperaturze 140—148°C przy
ciénieniu 15 mm i otrzymuje 84 g dwuchlorku’
kwasu tereftalowego, co odpowiada 83%, wy-
dajnodci teoretycznej :

Zastrzezenle patentowe
Spos6b wytwarzania dwuchlorku kwasu tere-
ftalowego, znamienny tym, ze ¢,o’ — szeécio-

_chloro-p-ksylen poddaje si¢ reakcji z réwno-

czasteczkowymi ilo§ciami kwasu mono-, dwu-
lub tréjchlorooctowego, ogrzewajac do wyzszych
temperatur, korzylshme do temperatury
80-120°C, przy czym korzystne jest dodawanie
kwaénych katalizatoréw, zwlaszcza chlorku
cynku Dab chﬂ»orku zelaza, my qwevntualnym

_mieszaniu. ) "

Chemische Werke wittep G.,_rh_; b. H
‘ Zastepca: dr Andrzej Au’
rzecnﬂkpatentovgy



	PL46678B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DESCRIPTION


