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Sposéb izomeryzacji tréjchlorooksiranu do chlorku dwuchloroacetylu

Przedmiotem wynalazku jest spos6b otrzymywania chlorku dwuchloroacetylu z tréjchlorooksiranu na
drodze katalitycznej izomeryzacji. ,

Tréjchlorooksiran powstaje w znacznych ilosciach obok chlorku dwuchloroacetylu podczas utleniania
tréjchloroetylenu w fazie cieklej. Zwiazek ten nie znajduje bezposredniego technicznego zastosowania i
poddaje si¢ go zwykle izomeryzacji do chlorku dwuchloroacetylu.

Znane jest z opiséw patentowych: niemieckiego 531579 (1931) oraz St.Zjedn.Am. 1976265 uzycie
drugo- i trzeciorzegdowych amin jako katalizatoréw procesu izomeryzacji tréjchlorooksiranu do chlorku
dwuchloroacetylu.

Znanc jest takie z opisu patentowego RFN 2050 562 uzycie soli amin drugo- i trzeciorzgdowych oraz
czwartorz¢gdowych soli amoniowych jako katalizatoréw procesu izomeryzacji.

Powyisze katalizatory dodawano zwykle w ilociach 0,2 do 2% w stosunku do masy reakcyjnej po lub
przed rozpoczgciem procesu utleniania tréjchloroetylenu.

Stosowanie amin jako katalizator6éw izomeryzacji tréjchlorooksiranu do chlorku dwuchloroeacetylu
ma wiele wad. Dodanie ich przed rozpoczgciem procesu utleniania trdjchloroetylenu powoduje znaczne
obnizenie jego szybkosci, zas dodanie amin do mieszaniny po utlenianiu moze doprowadzié do nickontrolo-
wanego przebiegu procesu izomeryzacji i wysokiej zawartosci produktéw oligomeryzacji w produkcie
koficowym. ,

Stad poszukiwanie innych katalizator6w procesu izomeryzacji tréjchlorooksiranu do chlorku dwuchlo-
- roacetylu, w szczeg6lnosci zwiazk6w o niewielkicj zasadowosci. I tak znane jest z polskicgo opisu patento-
wego nr 103460 uizycie N,N-dwupodstawionych amidéw, N,N-dwupodstawionych sulfoamidéw lub
trzeciorzgdowych nitryli jako katalizatoréw w procesic izomeryzacji.

_ Celem wynalazku jest opracowanie takiego katalizatora procesu izomeryzacji tréjchlorooksiranu do
chlorku dwuchloroacetylu, ktéry pozwala na kontrolowany przebieg procesu izomeryzacji i uzyskanie
niskiej zawartofci produktéw oligomeryzacji w produkcie koficowym. '

Spos6b wedlug niniejszego wynalazku polega na zastosowaniu jako katalizatoréw izomeryzacji tréj-
chlorooksiranu do chlorku dwuchloroacetylu ketenoimin jak na przykiad dwumetylo-N-(2-cyjano-2-
propylo)-ketenoimina w ilosciach 0,1 do 2% w stosunku do tréjchlorooksiranu.

Spos6b wedtug wynalazku jest og6lng metoda izomeryzacji tréjchlorooksiranu i moze by¢ zastosowany
do izomeryzacji tréjchlorooksiranu powstajgcego w wyniku utleniania tréjchloroetylenu na dowolnej
drodze.
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Sposéb izomeryzacji wedlug wynala7ku charakteryzuje si¢ tagodnym przebiegiem i malg iloécig produk-
16w oligomeryzaciji.

W sposobie wedlug wynalazku stosuje si¢ zwykle katalizatory w ilosciach 0,1 do 2% molowych w
stosunku do tréjchlorooksiranu najkorzystniej 0,2%. Temperatura procesu wedlug wynalazku od 50°C do
temperatury wrzenia. Sposob wedtug wynalazku obrazujg ponizsze przykiady.

Przyktad I. Do tréjszyjnej kolby okraglodennej o pojemnosci 2 dm’ zaopatrzonej w mieszadio,
termometr oraz chiodnicg¢ zwrotng zabezpieczong w rurk¢ z bezwodnym chlorkiem wapnia wprowadzono
1200g mieszaniny zawierajace) i 1080g tr6jchlorooksiranu i 120g chlorku dwuchloroacetylu oraz 3,2g
dwumetylo-N-(2-cyjano-2-propylo)ketenoiminy. Mieszaning reakcyjng termostatyzowano w temperaturze
80°C przez okolo 1,5 godziny, badZ w temperaturze 90°C przez 45 minut. Mieszaning poreakcyjna poddano
rektyfikacji otrzymujac okolo 1160 g chlorku dwuchloroacetylu o czystosci ponad 99%.

-Przyktad II. Postgpowano jak w przykladzie I, z tym 2e jako katalizatora uzyto N-(1-
cyjanocykloheksylo)-pentametylenoketenoiminy. Ca!kownanzomeryzac;a w temperaturze 100°C zaszia po |
godzinie.

Przyklad III. Postgpowano jak w przykladzie I, z tym, ze jako katalizatora uzyto metyloetylo-N(2-
cyjano-2-butylo)-ketenoiminy. Catkowita izomeryzacja w temperaturze 90°C zaszla po 2 godzinach.

Przyktad IV. Postgpowano jak w przykiadzie I, ztym, ze jako katalizatora uzyto etylo-n-butylo-N-(n-
butylo)-ketenoiminy. Calkowita izomeryzacja w temperaturze 100°C zaszla po 2 godzinach.

\

Zastrzetenie patentowe

Spos6b izomeryzac)i trojchlorooksiranu do chlorku dwuchloroacetylu, anamiesmy tym, ze proces pro-
wadzi si¢ wobec ketenoimin jako katalizatordw stosowanych w ilosci 0,1 do 2% molowych w stosunku do
tréchlorooksiranu.
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