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Sposob wyodrebniania izomeru
2, 4, 5-trojchlorobenzenosulfochlorku

1

Przedmiotem wynalazku jest spos6b wyodrebnia-
nie izomeru 2, 4, 5-tréjchlorobenzenosulfochlorku
z technicznego tréjchlorobenzenosulfochlorku.
Techniczny tréjchlorobenzenosulfochlorek w posta-
ci statej lub cieklej otrzymywany przez chlorosul-
fonowanie tr6jchlorobenzenu précz wymienionego
izomeru zawiera niepozgdane przy dalszych za-
biegach i obrébce chemicznej izomery 2, 3, 4- i 2,
4, 6-tr6jchlorobenzenosulfochlorku.

Znany spos6éb wyodrebniania polega na mecha-
nicznym oddzielaniu mieszaniny izomeréw przy wy-
korzystaniu réznicy ich temperatur topnienia oraz
na krystalizacji z takich rozpuszczalnikéw jak chlo-
robenzen, eter naftowy, benzyna, benzen, itp. Izo-
mery 2, 3, 4- i 2, 4, 6-tréjchlorobenzenosulfochlorku
topnieja w nizszej temperaturze niz izomeryczny
2, 4. 5- trojchlorobenzenosulfochlorek.

W wyniku opisanych operacji uzyskuje sie¢ nie-
wystarczajgcy stopiefl oczyszczenia, a dalsze prze-
rabianie zanieczyszczonego 2, 4, 5- tréjchlorobenze-
nosulfochlorku przez kondensacje metodg Friedel-
-Crafts’a z chlorobenzenem w celu otrzymania 2, 4,
5, 4,- czterochlorodwufenylosulfonu prowadzi do
otrzymywania malych wydajnoSci tego produktu.

Wielokrotna krystalizacja mieszaniny izomeréw
tréjchlorobenzenosulfochlork6w polepsza wprawdzie
stopiefi oczyszczenia, jednak w warunkach prze-
mystowych jest ucigzliwa z uwagi na koniecznosé
operowania duzymi ilo§ciami rozpuszczalnikéw.

Stwierdzono, ze unika sie powyzszych niedogod-
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nosci- znanego procesu wyodrebniania izomeru 2, 4,
5- tréjchlorobenzenosulfochlorku, jezeli techniczny
tréjchlorobenzenosulfochlorek traktuje sie metano-
lem w temperaturze nie wyzszej niz 35°C. Korzy-
stnie jest jezeli techniczny tréjchlorobenzenosulfo-
chlorek zawiera §ladowe ilo$ci wody oraz wyraZnie
wyksztalcone krysztaly izomeru 2, 4, 5- tr6jchloro-
benzenosulfochlorku.

Nieoczekiwanym bylo faktem, ze w tych warun-
kach prawie nie zachodzi estryfikacja metanolem
sulfochlork6w, natomiast niepozadane izomery wy-
kazuja wyzszg rozpuszczalno$é w metanolu.

Sposéb wedlug wynalazku przedstawiony jest
w ponizszych przykladach, ktére nie ograniczaja
jego zakresu.

Przyktad I 100 czeSci wagowych technicz-
nego tréjchlorobenzenosulfochlorku w postaci zesta-
lonego w temperaturze pokojowej stopu rozdrabnia
sie na luzne krysztaly o $redniej wielkosci 5 mm,
nastepnie przenosi sie do emaliowanego lub cera-
micznego mieszalnika, traktuje 64 czeSciami tech-
nicznego metanolu w temperaturze pokojowej, mie-
sza 1—2 godzin, nastepnie mieszanine poddaje sie
wirowaniu, po czym oddzielone krysztaly suszy sie
w temperaturze nie wyzszej niz 35°C. Po wysusze-
niu otrzymuje sie 2, 4, 5- tr6jchlorobenzenosulfo-
chlorek o wysokiej czysto$ci w ilo§ci okolo 77 czeSci
wagowych. Otrzymany w powyzszy sposéb 2, 4, 5-
tréjchlorobenzenosulfochlorek moze byé uzyty bez-
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po$rednio do syntezy 2, 4, 5, 4- czterochloro-dwu-
fenylo-sulfonu gwarantujyc jego wysokg jako§é oraz
wydajnosé.

Przyklad II. Postepuje sie¢ podobnie jak
w przykladzie I, z tg r6znicg, ze operacje wymy-
wania prowadzi sie¢ w dwoch etapach po 32 czesci
wagowe metanolu, odwirowujac po pierwszym trak-
towaniu metanolu zawiesine krysztatéw.

Przykiad III. Postepuje sie podobnie jak
w przykladzie I i II z tym, ze krysztaly na wi-
réwce przémywa sie 10 czeSciami wagowymi $wie-
zego technicznego metanolu.
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Zastrzezenia patentowe

Sposéb wyodrebniania izomeru 2, 4, 5- tréjchio-
robenzenosulfochlorku z technicznego tréjchloro-
benzenosulfochlorku, znamienny tym, Ze tech-
niczny = tréjchlorobenzenosulfochlorek traktuje
si¢ metanolem w temperaturze nie wyzszej niz
35°C, po czym oddziela sie krysztaly i suszy.

. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze sto-

suje sie techniczny tréjchlorobenzenosulfochlo-
rek zawierajacy Ssladowe ilo$ci wody oraz wyraz-
nie wyksztalcone krysztaly izomeru 2, 4, 5- tréj-
chlorobenzenosulfochlorku.

Zaklady Kartograficzne C/829, 1I-67, 310
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