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Sposob wytwarzania w-chloroacetofenenu
Patent trwa od dnia 9 czerwca 1960 r.

‘Przedmiotem wynalazku jest sposdéb wytwa-
rzania w-chloroacetofenonu (chlorku fenacylu)
przez dziatanie dwutlenkiem chloru na styren.

Znanych jest kilka metod wytwarzania
w-chloroacetofenonu, a mianowicie: z benzonu
i kwasu chlorooctowego w obecnosci AICI;,
przez bezpo§rednie chlorowanie acetofenonu
lub acetofenonu rozpuszczonego w dwusiarezku
wegla w temperaturze 0°C; dalej — przez chlo-
rowanie acetofenonu roztworem N-chloromocz-
nika, badZ przez elektrolize roztworu acetofe-

" nonu 'w kwasie solnym. Précz tego znane s3
sposoby otrzymywania w-chloroacetofenonu
z chlorku benzoilu i dwuazometanu w eterze;
z bromku fenylomagnezowego dzialaniem
N-(a-f-dwuchlorowinylo)-dwuetyloaminy  albo
chloroacetonitrylu oraz z miedziofenylu lub fe-

*) Wilaéciciel patentu oéwiadczyl, ze tworca
wynalazku jest mgr inz. Jézef Jalcwiczor.

nylodwuchloroarsyny dzialaniem ‘kwasu chlo-
rooctowego. Ponadto znane sg sposoby, pole-
gajace na utlenieniu chlorohydryny styrenu
dwuchromianem potasowym w kwasie siarko-
wym badz na utlenianiu nadmanganianem po-
tasowym dwufenacylodwuchlorku telluru oraz
na otrzymywaniu w-chloroacetofenonu dziata-
niem chloru na benzylidenoacetofenron (chal-
kon) w III-rzedowym alkoholu butylowym.
Wytwarzanie w-chloroacetofenonu za pomocy
dotychczasowych metod wymagalo stosowania
produktéw trudnodostepnych oraz niebezpiecz~
nych w uzyciu rozpuszczalnikéw jak np. CS,.

Sposéb  wytwarzania w-chloroacetofenonu
wedlug wynalazku nie ma przytoczonych wad
jest prosty i tani. Do wytwarzania w-chloro-
acetofenonu sposcbem wedlug wynalazku sto-
suje sie styren latwo dostepny, produkowany
na skale techniczna, oraz dwutlenek “chloru
takze latwo dostepny, produkowany na skale



techniczna. Stosowanie rozpuszezalnikéw nie-
bezpiecznych w uzyciu, zostalo wyeliminowane.
Stcsowane rozpuszczalniki sg rowniez latwo
dostepne, powszechnie stosowane w syntezach
organicznych.

Sposéb  wytwarzania w-chloroacetofenonu
wediug wynalazku. jest nastepujacy. Roztwor
styrenu w weglowodorze niereagujacym z dwu-
tlenkiem chloru lub w czterochlorku wegla,
ewentualnie w kwasie octowym, wkrapla sie
do rozpuszczalnika niereagujgcego z dwutlen-
kiem chloru, zwlaszcza do weglowodoru jak
cykloheksan lub benzen, do czterochlorku we-
gla, do kwasu octowego lub do wody. Roz-
puszczalnik nasyca sie wstepnie dwutlenkiem
chloru. Reakeje prowadzi sie w temperaturze
0—55°C. Po usunigciu rozpuszczalnika produkt
reakcji desiyluje sie pod zmniejszonym ciénie-
niem.

W przypadku zastosowania wody jako roz-
puszczalnika do wody wkrapla sie czysty
styren.

Mozna tez prowadzi¢ reakcje bez rozpusz-
czalnika przepuszezajagc przez czysty siyren
mieszaning dwutlenku chloru i gazu obojet-
nego.

Przykiad prowadzenia procesu sposobem
wedlug wynalazku. W kolbie kulistej, jednoli-
trowej, zaopatrzonej w rurke doprowadzajgca
gazy, rurke odlotowsa polaczong z dobrze dzia-
lajacym wyciggiem, termometr siegajacy dna
kolby i wkraplacz, umieszcza sie 250 ml czte-
rochlorku wegla. Nastepnie przepuszeza sie,
oczyszczong uprzednio od domieszek chloru —
mleszanine dwutlenku chloru i gazu obojgtnego
np. powietrza, o zawarto$ci do 25% ClO,. Po
nasyceniu cztercchlorku wegla dwutlenkiem
chloru, wkrapla sie roztwoér, skladajgcy sie
z jednej czeSci objetosciowej styrenu i dwadch
czgSci  objetoSciowych  czterochlorkii wegla,
z taka szybkcs$cig, aby temperatura w kolbie
nie przekraczala 55°C. Przekroczenie tej tem-
peratury grozi wybuchem. W razie potrzeby
kolbe chlodzi si¢ woda z lodem. W czasie reak-
cji, doplywajacy do reaktora dwutlenek chloru

jest prawie calkowicie pochianiany w miesza-
ninie reakeyjnej. Reakcje przerywa sie z chwi-
13 intensywnego zabarwienia gazéw odlotowych
dwutlenkiem chloru. Po wydesorbowaniu po-
wietrzem zaabsorbowanego dwutlenku chloru,
z mieszaniny reakcyjnej oddestylowuje sie
czterochlorek wegla, a pozostalo§é, stanowiaca
oleistg ciecz, przenosi si¢ do kolby Claisena
i destyluje pod zmniejszonym ci§nieniem.
w-chloroacetofenon przechodzi w temperaturze
93—95°C/2 mm Hg — w postaci bezbarwnej,
oleistej cieczy, ktéra po oziebieniu i ewentual-
nym zaszczepieniu krzepnie. Temperatura top-
nienia wynosi 55—56°C.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wytwarzania w-chloroacetofenonu,
znamienny tym, ze roztwoér styrenu w we-
glowodorze niereagujagcym z dwutlenkiem
chloru lub czterochlorku wegla ewentualnie
w kwasie octowym wkrapla sie do rozpusz-
czalnika niereagujgcego z dwutlenkiem
chloru, zwlaszcza weglowodoru jak cyklo-
heksan lub benzen, czterochlorku wegla,
kwasu octowego lub wody, wstepnie nasyco-
nego dwutlenkiem chloru, po czym produkt
reakceji, ktorg prowadzi sie w temperaturze
0—55°C, po usunieciu rozpuszczalnika, de-
styluje sie pod zmniejszonym ci§nieniem.

2. Sposdb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, Ze
w przypadku zastosowania wody jako roz-
puszczalnika, wkrapla sie do wody czysty
styren.

3. Odmiana sposobu wedlug zastrz. 1, znamien-
na tym, ze reakcje prowadzi si¢ bez roz-
puszczalnika, przepuszczajac przez czysty
styren mieszanine dwutlenku chloru i gazu
obojetnego.
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Zastepca: mgr inz. Janusz Kryczkowski
rzecznik patentowy

1
i
1
}
4
e :v “"‘l\

——

ZG ,,Ruch” W-wa zam. 1590-61 B5 — 100 egz.



	PL45583B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DESCRIPTION


