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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wzbogaca-
nia technicznego 0,0-dwumetylo-0-2,4,5-tr6jchloro-
fenylotiofosforanu zwanego dalej koncentratem I
zawierajacego jako gléwne zanieczyszczenie tiono-
fosforan tréjmetylowy.

0,0-dwumetylo-0- 2,4,5-tréjchlorofenylotiofosoran
jest zwigzkiem biologicznie czynnym wykazujacym
silne dziatanie owadobdjcze. W postaci réinego
rodzaju form uzytkowych znajduje zastosowanie
w weterynarii do zwalczania hypodermatozy bydia
i pasozytéw zwierzat domowych, a takze jest sto-
sowany w higienie sanitarnej. Cenna zaletg czy-
stego koncentratu I jest jego bardzo mata toksycz-
no&é w stosunku do organizméw stalocieplnych.

Znane sposoby otrzymywania koncentratu I po-
legaja na reakcji chlorotionofosforanu dwumetylo-
wego z 2,4,5-tr6jchlorofenolanem sodu w roztwo-
rze wodnym lub rozpuszczalnikéw organicznych.

Techniczny chlorotionofosforan dwumetylowy,
ktéry jest jednym z surowcé/w stosowanych w pro-
cesie wytwarzania koncentratu I otrzymuje sie na
drodze estryfikacji tiochlorku fosforu alkoholem
metylowym w obecno§ci czynnika wiazacego chlo-
rowodor.

Otrzymany techniczny chlorotionofosforan dwu-
metylowy zawiera uboczne produkty estryfikacji,
a mianowicie tionofosforan tréjmetylowy i dwu-
chlorotionofosforan monometylowy zgodnie z poda-
nymi nizej schematami reakecji.
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. PSCl3+CH;OH+NaOH —— CH30 P(S)C13+Nacl+

+ H,O
CH30P(S)Cl;+CH3OH+NaOH ——; (CH30)2P(S)Clj'
+ NaCl + H;O
(CH30),P(S)Cl + CH3OH + NaOH —— (CH30)3PS+

+ NaCl + H;0
(CH,0),P(S)Cl + CgH,Cl;0Na ——>
CH;OP(S)Cl; + 2 CgH,Cl,ONa — CH,OP(S)
(OCGH2C13)2 + 2 NaCl

—

Tionofosforan tréjmetylowy w odréznieniu od
dwuchlorotionofosforanu metylowego nie bierze
udzialu w reakcji podczas wytwarzania koncentratu
I i pozostaje w nim jako gl6wne zanieczyszczenie.
Tionofosforan tr6jmetylowy jest z wymienionych
wyzej najbardziej toksycznym zwiazkiem'o toksycz-
no$ci ostrej doustnej wnoszacej LD;s, — 380 mg na
1 kg ciezaru ciata szczura. Jest on niepozadanym
sktadnikiem koncentratu I, poniewaz nie tylko ob-
niza w nim procentowsg zawarto§é 0,0-dwumetylo-
0-2,4,5-tréjchlorofenylotiofosforanu, ale powoduje
takze znaczne zwigkszenie toksyczno§ci w stosunku
do organizméw statocieplnych, a tym samym ogra-
nicza zakres stosowania koncentratu I jako leku
weterynaryjnego.

Koncentrat I mozna stosowaé w lecznictwie we-
terynaryjnym do uzytku wewnetrznego jedynie po
uprzednim oczyszczeniu, ktérego podstawowym ce-

3o lem jest usunigcie tionofosforanu tr6jmetylowego.



Proces ten znanymi sposobami moZna zrealizowaé
przez destylacje pr6zniows. Destylacje prézniows
prowadzi si¢ w temperaturze okolo 100°C pod cis-
nieniem 0,01 mm Hg. Stosowanie tak niskich cis-
niefi jest niezbedne, gdy% juz podczas ogrzewania
kuba destyla¢¥inegd w temperaturze ‘150°C pod
cifnieniem rzedu 10-1 mm Hg zachodzi czeSciowy
rozklad termiczny koncentratu I, postepujacy w

. trakcie trwania procesu draz w miareé wzrostu teth-

peratury .

s lgorﬁecznosé stosowanid wysokiej prézni sprawia,
2e prodes ten jest kosztowny i trudny do realizacji
w warunkach przemyslowych. Ponadto niekorzy-
stna cechg jest to, Ze podczas destylacji w tempe-
raturach powyzej 100°C powstajg niewielkie ilosci
produktéw o silnej, nieprzyjemnej woni. Nadaja
one oczyszczonemu koncentratowi I nieprzyjemny
zapach ograniczajac w takiej postaci jego wa.rtoéé
uzytkows.

Wymiénionych wad nie posiada sposéb wediug
wynalazku, ktéry polega na wzbogaceniu technicz-
nego koncentratu I prfez oddestylowanle 2 peard
wodng tionofosforanu -ir6jmetylowego w tempera-
turze 40 — 80°C pod ci§nieniem nizszym od 150 mm
Hg, korzystnle pod cisnieniem 60 — 80 mm Hg.

Spos6b wedlug wynalazku pozwala na bliskie
flofciowemu usuntecie tionofosforanu 'tréjmetylo-
wego w temperaturach, w ktérych preinoSci par
czystego koncentratu I jest na tyle nisks, fte prag-
tycznie nie przechodzi on do destylatu, a jednoczef«
nie nie ulega termicznemu rozkladowi. Oddestylo-
wanie tionofosforanu tr6jmetylowego sposobem
wedlug wynalazku £ koncentratu I o skladzie 88%
0,0-dwumetylo-0- 2,4,5-tréjchlorofenylotiofosforanu,
11% tionofosforanu tréjmetylowego oraz 1% 0-mie-
tylo-0,0-bis- (2,4,5-tréjchlorofenylo) -tionofosforanu
w podanyrn zakresie temperatur i ciéniemia* prze-
biega bardzo latwo w typowej aparaturze. Otrzy-
muje sie koncentrat I o zawartofci poni2ej 3% tok-
sycznego tionofosforanu tréjmetylowego oraz po-
wytej 06% 0,0-dwumetylo- 0-2,3,5-tréjchlorofénylo-
tiofosforanu.

Sposobem wedlug wynalazku mozna wzbogacaé
techniezty konéentrat 1 o nisklej jakosel zawiera-
jacy hawet ponizej 15% tionofostoranu dwumety-
lowego. 4
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Preparat oczyszczony sposobém wedlug Wynalaze
ku odznacza sie niskg toksycznosciq w stesunku do
organizméw stalocieplnych i mozé byé stosowany
w weterynarii w znacznie szerszym zakresie w po-
réwnaniu z technicznym koncentratem I.

Spos6b wedlug wynalazku charakteryzuje blizej
nastepujacy przyktad

Przyktad. Do kolby destylady)nej zaopatrzo-
nej w kapilare dla przeplywu pary Wwodnej i ter-
mometr, umieszczonej w. zestawie - destylfcyinym
przystosowanym do destylacji pod zmniejszonym
ciSnieniem z pars wodha wprowadza sie 586 g tech-
nicznego koncentratu I zawierajacege 88%, 0,0-
dwumetylo-0-2,4,5-tréjchlorofenylotiofosforanu, 11%
tionofosforanu tréjimetylowego oraz 1% O-metylo-
0,0-bis-(2,4,5-tr6jchlorofenylo) ~ striofostoranu, po
czym obniza si¢ ci$nienie do 60 mm Hg 1 wprowa-
dzajac pare wodng do kolby oddestylowuje sig
mieszanine wody z tionofosforanem {ré6jmetylowym.
Podczas destylacji utrzymuje sie ciSnienie 60-=80
mm Hg oraz temperature w kolbie w granicach
55=-80°C,

Gdy destylat stanow1 praktycznie jednofazowq
ciecz, destylacje uwaza sie za ukoficzong. Pozosta-
1086 destylacyina ¢ odezynie lekko kwasnym mie-
sza sie w temperaturze 50°C z 200 ml wody i zobo-
jetnia okolo 1 ml 1n roztworu Wodorotlenleu so0=
dowego. Warstwe organiczna przemywa si¢ 200 ml
wody i suszy pod zmniejszonym ciSnieniem. Otrzy-
muje sie 523 g produktu, krzepnacego w tempera-
turze pokojowej o np%® — 1,5524 zawierajacego
okolo 97% 0,0-dwumetylo-0-2,4,5-tré6jchlorofenylo-
tiofosforanu, 2% tionofosforanu tréjmetylowego
i 1% 0-metylo~ 0,0-bis-(2,4,5-tréjchlorofenylo)-tio-
fosferanu.

Zastrzezenie patentowe

Spos6éb wzbogacania technicznego 0-0-dwumety-
lo-0-2,4,5-tr6jchlorofenylotiofosforanu zawierajgce-
g0 jako gléwne zanieczyszczenie tionofosforan tréj-
metylowy na drodze destylacji prézniowej, zna-
mienny tym, Ze z technicznego 0,0-dwumetylo-0-
-2,4,5 - tr6jchlorofenylotiofosforanu  oddestylowuje
sie ..z para weodny tionofosforan tr6jmetylowy
w temperaturze 40—80°C pod ci§nieniem nizszym
od 150 mm Hg, korzystnie 60—80 mm Hg.

Zaklady Kartograficzne — C/913, 220



	PL56629B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DESCRIPTION


