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Sposób wzbogacania technicznego 0,0-dwumetylo-0-2, 4
5-trójchlorofenylotiofosforanu

Przedmiotem wynalazku jest sposób wzbogaca¬
nia technicznego 0,0-dwumetylo-0-2,4,5-trójchloro-
fenylotiofosforanu zwanego dalej koncentratem I
zawierającego jako główne zanieczyszczenie tiono-
fosforan trójmetylowy.

0,0-dwumetylo-O- 2,4,5-trójchlorofenylotiofosoran
jest związkiem biologicznie czynnym wykazującym
silne działanie owadobójcze. W postaci różnego
rodzaju form użytkowych znajduje zastosowanie
w weterynarii do zwalczania hypodermatozy bydła
i pasożytów zwierząt domowych, a także jest sto¬
sowany w higienie sanitarnej. Cenną zaletą czy¬
stego koncentratu I jest jego bardzo mała toksycz¬
ność w stosunku do organizmów stałocieplnych.

Znane sposoby otrzymywania koncentratu I po¬
legają na reakcji chlorotionofosforanu dwumetylo-
wego z 2,4,5-trójchlorofenol^nem sodu w roztwo¬
rze wodnym lub rozpuszczalników organicznych.

Techniczny chlorotionofosforan dwumetylowy,
który jest jednym z surowców stosowanych w pro¬
cesie wytwarzania koncentratu I otrzymuje się na
drodze estryfikacji tiochlorku fosforu alkoholem
metylowym w obecności czynnika wiążącego chlo-.
rowodór.

Otrzymany techniczny chlorotionofosforan dwu¬
metylowy zawiera uboczne produkty estryfikacji,
a mianowicie tionofosforan trójmetylowy i dwu-
chlorotionofosforan monometylowy zgodnie z poda¬
nymi niżej schematami reakcji.
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PSCl3+CH3OH+NaOH > CH30 P(S)Cl2+NaCl+
+ H20 N —--^  

CH3OP(S)Cl2+CH3OH+NaOH ►(lCH30)2P(S)ClY+ NaCl + H20 ^—^ ,. ~.-J
(CH30>2P(S)C1 + CH3OH + NaOH ► (CH30)3PS+

+ NaCl + H20 ' 
(CH30)2P(S)C1 + C6H2Cl3ONa —>
 ► (CH30)2P(S)0C6H2C13 + NaCl

CH3OP(S)Cl2 + 2 C6H2Cl3ONa ► CH3OP(S)
(OC6H2Cl3)2 + 2 NaCl

Tionofosforan trójmetylowy w odróżnieniu od
dwuchlorotionofosforanu metylowego nie bierze
udziału w reakcji podczas wytwarzania koncentratu
I i pozostaje w nim jako główne zanieczyszczenie.
Tionofosforan trójmetylowy jest z wymienionych
wyżej najbardziej toksycznym związkiem*o toksycz¬
ności ostrej doustnej wnoszącej LD50 — 380 mg na
1 kg ciężaru ciała szczura. Jest on niepożądanym
składnikiem koncentratu I, ponieważ nie tylko ob¬
niża w nim procentową zawartość 0,0-dwumetylo-
0-2,4,5-trójchlorofenylotiofosforanu, ale powoduje
także znaczne zwiększenie toksyczności w stosunku
do organizmów stałocieplnych, a tym samym ogra¬
nicza zakres stosowania koncentratu I jako leku
weterynaryjnego.

Koncentrat I można stosować w lecznictwie we¬
terynaryjnym do użytku wewnętrznego jedynie po
uprzednim oczyszczeniu, którego podstawowym ce¬
lem jest usunięcie tionofosforanu trójmetylowego.
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Proces ten znanymi sposobami można zrealizować
przez destylację próżniową. Destylację próżniową
prowadzi się w temperaturze około 100°C pod ciś¬
nieniem 0,01 mm Hg. stosowanie tak niskich ciś¬
nień jest niezbędne, gdyż już podczas ogrzewania
kuba dtltykieyjnefd w temperaturze 150°C pod
ciśnieniem rzędu 10'1 mm Hg zachodzi częściowy
rozkład termiczny koncentratu I, postępujący w
trakcie trwania procesu oraz w miflrC WzfOstu tem¬
peratury. ,

\ ' konieczność stosowania wysokiej próżni sprawia,
że prodeś ten jedt kosztowny i trudny do realizacji
w warunkach przemysłowych. Ponadto niekorzy¬
stną cechą jest to, że podczas destylacji w tempe¬
raturach powyżej 100°C powstają niewielkie ilości
produktów o silnej, nieprzyjemnej woni. Nadają
one oczyszczonemu koncentratowi I nieprzyjemny
zapach ograniczając w takiej postaci jego wartość
użytkową.

Wymienionych wad nie posiada sposób według
wynalazku, który polega na wzbogaceniu technicz¬
nego koncentratu 1 prttz Oddestylowanie 2 parą
wodną tionofosforanu 4;rójmetylowego w tempera¬
turze 40 — 80°C pod ciśnieniem niższym od 150 mm
Hg, korzystnie pod ciśnieniem 66 — 80 mm Hg.

Sposób według wynalazku pozwala na bliskie
ilościowemu usunięcie tionofosforanu trójmetylo-
wego w temperaturach, w których prężności par
czystego koncentratu I jest na tyle niska* ze prak¬
tycznie nie przechodzi on do destylatu, a jednocześ¬
nie nie ulega termicznemu rozkładowi. Oddestylo¬
wanie tionofosforanu trójmetylowego sposobem
według wynalazku ż koncentratu I o składzie 88%
0,0-dwumetylo-0- 2,4,5-tfójchlorofenylotiofosforanu,
11 % tionofosforanu trójńletyloWego Oraz 1 % 0-me-
tylo-0,0-bis- (2,4,5-trójćhlorofenylo) -tionofosforanu
w podanym zakresie temperatur i ciśnienia* prze*
biega bardzo łatwo w typowej aparaturze. Otrzy¬
muje się koncentrat I o zawartości poniżej 3% tok¬
sycznego tionofosforanu trójtoetylowego oraz po¬
wyżej 96% 0,0-dwumetylO*0-2,4,5-trójchlófófenylo-
tiofosforanu.

Sposobem według wynalazku można wzbogacać
techniczny koncentrat 1 ó niskiej jakości źawiefa-
fccy nawet poniżej 15% tionofosforanu dwumefy-
lowego. j
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Preparat oczyszczony sposobem WOdhlg wynalai*
ku odznacza się niską toksycznością w stosunku do
organizmów stałocieplnycli i moi* być1 stosowany
w weterynarii w znacznie szerszym zakresie w po¬
równaniu z technicznym koncentratem I.

Sposób według wynalazku charakteryzuje bliżej
następujący przykład

P r z y k ł a d. Do kolby destylacyjnej zaopatrzo¬
nej w kapilarę dla przepływu pary wodnej i ter¬
mometr, umieszczonej w zestawie destylacyjnym
przystosowanym do destylacji pod zmniejszonym
ciśnieniem z parą wodhą wprowadza się 586 g tech¬
nicznego koncentratu I zawierającego 88%, 0,0-
dwumetylo-0-2,4,5-trójchlórofenylotiofoSf0rahu, 11 %
tionofosforanu trójmetylowego oraz 1% 0-metylo-
0,0-bis-(2,4,5-trójchlorofenylo) 4rlofoifOrartu, po
czym obniża się ciśnienie do 60 mm Hg i wprowa¬
dzając parę Wodną dó kolby oddestyldwuje się
mieszaninę wody z tionofOsforanem trójmetylowym.
Podczas destylacji utrzymuje się ciśnienie 60--80
mm Hg oraz temperaturę w kolbie w granicach
55—$0°C»

Ody destylat stanowi praktycznie jednofazową
ciecz, destylację uważa się za ukończoną. Pozosta¬
łość destylacyjną o Odczynić lekko kwaśnym mie¬
sza się w temperaturze 50°C z 200 ml wody i zobo¬
jętnia około 1 ml In roztworu Wodorotlenku SO-^
dowego. Warstwę organiczną przemywa się 200 ml
wOdy i sUszy pod zmniejszonym ciśnieniem. Otrzy¬
muje się 523 g produktu, krzepnącego w tempera¬
turze pokojowej o nD50 — 1,5524 zawierającego
około 97% 0,0-dwumetylo-0-2,4,5-trójchlorofenylo¬
tiofosforanu, 2% tionofosforanu trójmetylowego
i 1% 0-metylo* 0,0-bis-(2,4,5-trójchlorofenylo)-tio-
fosforanu*

Zastrzeżenie patentowe

Sposób wzbogacania technicznego 0-0-dwumety-
lo-0-2,4,5-trójchlorofenylotiofosforanu zawieraj ące-
go jako główne zanieczyszczenie tionofosforan trój-
metylowy na drodze destylacji próżniowej, zna¬
mienny tym, że z technicznego 0,0-dwumetylo-O-
-2,4,5 - trójchlorofenylotiofosforanu oddestylowuje
się z parą wodną tionofosforan trójmetylowy
w temperaturze 40—80°C pod ciśnieniem niższym
od 150 mm Hg, korzystnie 60—80 mm Hg.

Zakłady Kartograficzne — C/913, 220


	PL56629B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DESCRIPTION


