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Sposéb wytwarzania «, § -dwuchloroetylometyloeteru

Patent trwa od dnia 17 listopada 1959 r.

Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzyma-
nia ¢, 8 -dwuchloroetylometyloeteru — jednego
z polproduktéw stosowanych do syntezy sulfa-
tiazolu. .

Dwuchloroetylometyloeter mozna otrzymaé
kilkoma sposobami, miedzy innymi przez chlo-
rowanie pélacetalu metylowego aldehydu octo-
wego. ‘

Znany jest sposéb, wedlug ktérego réwno-
waznikowsg iloéé aldchydu octowego wkrapla
tig do melanolu w temperaturze nie przekra-
cuajacej —10° C, a otrzymany poélacetal chloruje
cie w tempcraiurze do 20° C. Aparatura sklada
-ie z pigeiu ulozonych kaskadowo rur szklanych.
Téiacatel wirapla sie ciggle tylko do pierwszej
~Arnej rury. Kazda rura jest zaopatrzona w rur-
"1 chlodzace z solankg oraz barbotery chlorowe.

Chlorowanie odbywa sie w czasie przeplywu .

*) Wilasciciel patentu ofwiadczyl, ze wspol-
© 'woércami wynalazku sg inz. Leonard Misiewicz
", ] inz. Adam Godzik.

przez pcszczegblne rury. Temperatura w ru-
rach stopniowo wzrasta od 0 do 20° C. Z ostat-
niej rury splywa mieszanina dwuchloroeteru
surowego i kwasu, przy czym po rozdzieleniu
sie tej mieszaniny kwas odrzuca sie, a dwu-
chloroeter poddaje destylacji prozniowej.

Ten znany sposéb wykazuje jednak w prak-
tyce szereg wad, mianowicie stosowanie ciekle-
go chloru w warunkach prowadzenia procesu
jest niebezpieczne, poniewaz mieszanina reak-

' cyjna latwo wybucha, a poza tym sposéb ten

nie zapewnia otrzymywania produktu z dobrg
wydajno$cia ze wzgledu na konieczno$é stoso-
wania destylacji prézniowej, dajgcej 10 — 13Y
strat.

Sposéb wedlug wynalazku usuwa wspomniane
wady i umozliwia otrzymywanie  ( -dwu-
chloroetylometyloeteru z wydajnoscia rzedu
90%,. Wedlug wynalazku wkrapla sig¢ aldehyd
octowy do mieszaniny metanolu i kwasu sol-
nego uzyskanego z poprzedni¢j szarzy i tak
otrzymang mieszanine poddaje si¢ chlorowaniu
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chlorem, ewentualnie cieklym, uzyskujac po
rozdzieleniu dwuchloroeter i kwas, ktéry za-
wraca sie czeSciowo do procesu. Kwas solny
jest rozcieficzalnikiem $rodowiska, a réwno-
ezefnie dziala inhibujaco na proces utleniania,
wskutek czego umozliwia stosowanie cieklego
chloru w procesie chlorowania, co w znacznym
- stopniu przyspiesza i upraszcza proces.

Proces otrzymywania -p6lacetalu, jak réwniez
' proces 'chlorowania, prowadzi sie najkorzyst-
niej w temperaturze nie przekraczajacej 16° C.

Prowadzenie procesu‘ sposobem wedlug wy-
nalazku zmniejsza wplyw reakeji ubocznych,
co pozwala uzyé otrzymany produkt do dalszeJ
syntezy bez oczyszczania.

Przyklad Do zbiornika zopatrzonego w
pompe cyrkulacyjng wprowadza sie okolo 6
czeSci wagowych kwasu solnego, odpadowego
z poprzedniego chlorowania oraz 3 czesci wa-
gowe metanolu. Po wlaczeniu pompy cyrku-
lacyjnej dozuje sie doplyw aldehydu octowego
tak, aby nie przekroczyé temperatury 16° C.

Po dodaniu 4 cze§ci wagowych aldehydu otwie-

ra sie doplyw chloru cieklego ‘do pompy tak,
aby utrzymaé temperature 16° C. Po uzyska-
niu gesto$ci 1.22 — 1.24 przerywa sie¢ dozowanie
chloru oraz chlodzenie. Po wylaczen_iu pompy

pozostawia si¢ mieszanine reakcyjng na kilka
godzin. Dwuchloroeter zbiera si¢ w dolnej
warstwie.

Wydajno$é procesu wynosi w stosunku deo
aldehydu 80 — 90% teorii.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzamaa p-dwuchloroetylome-
tyloeteru przez chlorowame pélacetalu me-
tylowego aldehydu octowego, znamienny
tym, ze chlorowaniu poddaje sie mieszaning
otrzymang przez wkroplenie aldehydu octo-
wego do mieszaniny metanolu i kwasu sol-
nego, przy czym proces chlorowania prowa-
dzi sie w temperaturze nie przekraczajace’
16° C.

2. Spos6b wedtug =zastrz. 1, znamienny tym,
ze jako czynnik chlorujacy stosuje sie chlor
ciekly.

3. Spos6éb wedlug zastrz. 1, 2, znamienny tym,
ze aldehyd octowy i chlor wprowadza sie¢
do ukladu poprzez pompe cyrkulacyjna.
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