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Sposób wytwarzania 2,5 dwuchloro-4-alkilomerkaptofenoIi

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarzania
2,5-dwuchloro-4-alkilomerkaptofenoli, stanowiących
wartościowe produkty wyjściowe w syntezie po¬
chodnych kwasu tionofosforowego i tionofosfonowe-
go, o właściwościach szkodnikobójczych.

Znany sposób wytwarzania 2,4,5-trójchlorofenolu
polega na ogrzewaniu 2,4,5-trójchloroanizolu z łu¬
giem sodowym i metanolem do temperatury 170°C
według reakcji przedstawionej schematem 1 poda¬
nym na rysunku. 2,4,5-trójchlorofenol otrzymuje się
z dobrą wydajnością.

Nieoczekiwanie stwierdzono, że ogrzewanie 2,4,5-
-trójchloro-1-alkilomerkaptobenzenu z alkaliami
i metanolem, do temperatury 160—170°C prowadzi
do otrzymania 2,5-dwuchloro-4-alMlomerkaptofenoli
o wzorze 1, w którym R oznacza grupę alkilową,
o 1—4 atomach węgla. Reakcję przedstawia schemat
2 podany na rysunku.

Otrzymane produkty uboczne, np. izomery w
których inny atom chloru został zastąpiony grupą
hydroksylową, oddziela się przez przekrystalizowa-
nie produktu końcowego.

Stosowane jako produkty wyjściowe 2,4,5-trój-
chloro-1-alkilomerkaptobenzeny wytwarza się w
znany sposób, np. przez redukcję sulfochlorku trój-
chlorobenzenu cynkiem i kwasem solnym i następ¬
nie alkilowanie.

Związki o wzorze 1 stanowią wartościowe pro¬
dukty przejściowe, do syntezy środków szkodniko¬
bójczych, np. tionofosforanu lub tionofosfonianu
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0,0-dwualkilo-0-/2,5-dwuchloro-4-alkilomerkaptofe-
nylu/.

Następujący przykład wyjaśnia bliżej wynalazek.
Przykład. 455 g 2,4,5-trój chlorotioanizolu ogrzewa się
z 370 g 48% ługu sodowego w 1 litrze metanolu do
temperatury 160°C, w autoklawie, przez 6 godzin.
Następnie mieszaninę poreakcyjną odsącza się, od-
destylowuje metanol i pozostałość rozcieńcza wodą,
przesącza z dodatkiem węgla i po zakwaszeniu stę¬
żonym kwasem solnym, wytrząsa z chlorkiem me¬
tylenu. Po wysuszeniu roztworu chlorku metylenu
nad siarczanem sodowym, chlorek metylenu oddes-
tylowuje się i otrzymuje 355 g, co odpowiada 85%
wydajności 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.

Stosując metylowy merkaptyd sodowy, lub izo¬
propylowy merkaptyd sodowy albo n-butylowy
merkaptyd sodowy wytwarza się analogicznie na¬
stępujące związki:

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

Analiza produktu:
wyliczono: Cl 31,77%, S 14,37%
znaleziono: Cl 31,70%, S 14,32%

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%

° d\\urhlcro-4-n-butylomerkaptofenol, o tempe-
...:.., topni ni; 5j°'-J.

Analiza produktu:
wyliczono: Cl 28,23%, S 12,77%
znaleziono: Cl 28,26%, S 12,80%

Zastrzeżenie patentowe

Sposób wytwarzania 2,5-dwuchloro-4-alkilomer-

kaptofenoli o wzorze ogólnym 1, w którym R ozna¬
cza grupę aikilową o 1—4 atomach węgla, znamien¬
ny tym, że 2,4,5-trójchloro-l-alkilomerkaptobenzen
ogrzewa się z metanolowym roztworem alkalii.
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