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Spos6b wytwarzania 2,5-dwuchloro-4-alkilomerkaptofenoli
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Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarzania
2,5-dwuchloro-4-alkilomerkaptofenoli, stanowigcych
warto§ciowe produkty wyjSciowe w syntezie po-
chodnych kwasu tionofosforowego i tionofosfonowe-
go, o wlasSciwoSciach szkodnikobéjczych.

Znany spos6b wytwarzania 2,4,5-tr6jchlorofenolu
polega na ogrzewaniu 2,4,5-tré6jchloroanizolu z tu-
giem sodowym i metanolem do temperatury 170°C
wedlug reakcji przedstawionej schematem 1 poda-
nym na rysunku. 2,4,5-tr6jchlorofenol otrzymuje sie
z dobrg wydajnoS$cig.

Nieoczekiwanie stwierdzono, Zze ogrzewanie 2,4,5-
-tréjchloro-1-alkilomerkaptobenzenu 2z alkaliami
i metanolem, do temperatury 160—170°C prowadzi
do otrzymania 2,5-dwuchloro-4-alkilomerkaptofenoli
o wzorze 1, w ktérym R oznacza grupe alkilows,
0 1—4 atomach wegla. Reakcje przedstawia schemat
2 podany na rysunku.

Otrzymane produkty uboczne, np. izomery w
ktérych inny atom chloru zostal zastgpiony grupa
hydroksylows, oddziela sie przez przekrystalizowa-
nie produktu koncowego.

Stosowane jako produkty wyjSciowe 2,4,5-tréj-
chloro-1-alkilomerkaptobenzeny wytwarza sie¢ w
znany spos6b, np. przez redukcje sulfochlorku tréj-
chlorobenzenu cynkiem i kwasem solnym i nastep-
nie alkilowanie.

Zwigzki o wzorze 1 stanowig wartoSciowe pro-
dukty przejSciowe, do syntezy Srodk6éw szkodniko-
béjczych, np. tionofosforanu lub tionofosfonianu
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2
0,0-dwualkilo-0-/2, 5-dwuchloro-4-alkilomerkaptofe-
nylu/.

Nastepujacy przyklad wyjasnia blizej wynalazek.
Przyktad. 455 g 2,4,5-tr6jchlorotioanizolu ogrzewa sie
z 370 g 48%, lugu sodowego w 1 litrze metanolu do
temperatury 160°C, w autoklawie, przez 6 godzin.
Nastepnie mieszaning poreakcyjng odsgcza sie, od-
destylowuje metanol i pozostato§é rozcieficza woda,
przesgcza z dodatkiem wegla i po zakwaszeniu ste-
zonym kwasem solnym, wytrzgsa z chlorkiem me-
tylenu. Po wysuszeniu roztworu chlorku metylenu
nad siarczanem sodowym, chlorek metylenu oddes-
tylowuje sie i otrzymuje 355 g, co odpowiada 85%,
wydajnoSci teoretycznej 2,5-dwuchloro-4-metylo-
merkaptofenolu, o temperaturze wrzenia 110°C/0,05
mm Hg. Po przekrystalizowaniu z benzenu produkt
topnieje w temperaturze 110—112°C.

Stosujgc metylowy merkaptyd sodowy, lub izo-
propylowy merkaptyd sodowy albo n-butylowy
merkaptyd sodowy wytwarza sie analogicznie na-
stepujgce zwigzki:

2,5-dwuchloro-4-etylomerkaptofenol, o tempera-
turze topnienia 42°C.

Analiza produktu:
wyliczono: C1 31,77%,
znaleziono: Cl 31,70,

S 14,379,
S 14,329,

2,5-dwuchloro-4-izopropylomerkaptofenol, o tem-
peraturze topnienia 48°C.
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Analiza produktu:
wyliczono: Cl 29,90%, S 13,53%,
znaleziono: Cl 29,87%, S 13,55%,
® dwuchlore-4-n-butylomerkaptofenol, o tempe-
.. .. topni ni: 5.%_.
Analiza produktu:

4
Zastrzezenie patentowe

Spos6b wytwarzania 2,5-dwuchloro-4-alkilomer-
kaptofenoli o wzorze ogélnym 1, w kté6rym R ozna-
cza grupe a:kilowg o 1—4 atomach wegla, znamien-
ny tym, ze 2,4,5-tré6jchloro-1-alkilomerkaptobenzen

wyliczono: Cl 28,23%, S 12,77%,
znaleziono: Cl 28,269, S 12,80%, ogrzewa sie z metanolowym roztworem alkalii.
CL
HO SR
WZOR 1
CL CL
C. OCHS —> ClL OH
(o} CL
SCHEMAT 1
Cl Cl
CtL SR —> HO SR
ClL CL
SCHEMAT 2
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