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Sposéb wytwarzania dwuchlorku dwubenzylocynowego
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarza-
nia dwuchlorku. dwubenzylocynowego, sluzacego
do otrzymywania zwigzkéw cynoorganicznych, be-
dacych doskonalymi stabilizatorami termicznego
rozkladu polichlorku winylu.

Dwuchlorek dwubenzylocyny otrzymuje si¢ z do-
bra wydajnoscia na drodze poSredniej, przez
zwigzki Grignarda. Synteza polega na reakeji
chlorku benzylomagnezowego z czterochlorkiem
cynowym w wyniku ktérej otrzymuje sie cztero-
benzylocyne, a nastepnie na drodze dysproporcjo-
nowania (reakcja Koczeszkowa) czterobenzylocyny
z czterochlorkiem cynowym otrzymuje sie dwu-
chlorek dwubenzylocynowy.

Stosowanie tej metody wymaga stosunkowo wy-

sokiego poziomu techniki. Wynika to z koniecz-’

nosci zachowania absolutnie bezwodnego orga-
nicznego $rodowiska reakcji, uzyskiwanego przez
osuszanie sodem metalicznym oraz uzycia do syn-
tezy reagentéw o wysokiej czystosci. Ponadto re-
akcja ta charakteryzuje sie gwaltownym przebie-
giem, trudnym do opanowania w skali produk-
cyjnej. :

Dwuchlorek dwubenzylocynowy mozna réwniez
otrzymywaé .na drodze bezpoSredniej przez dzia-
lanie na sproszkowang cyne lub cienkg folie cyny
chlorkiem benzylu przy czym stosowane s3 rézne
$rodowiska reakcji oraz réine katalizatory. We-
diug metody opisanej w C.A. 54 958a, 186a proces
polega na bezpoSrednimn dziataniu chlorkiem ben-
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zylu na sproszkowang cyne zawieszong w toluenie.
Ci sami autorzy opisujg spos6b wytwarzania dwu-
chlorku dwubenzylocynowego z pylu cynowego
i chlorku benzylu w $rodowisku toluenu wobec
niewielkiej iloSci wody jako katalizatora (J. Am.
Chem. Soc. 83 538/1961). Niemiecki opis patentowy
nr 1069626 padaje stosowanie, jako Srodowiska
reakcji eteru butylowego. Czas reakcji wynosi
okolo 9 godzin. Brytyjski opis patentowy nr
902360 omawia stosowanie jako katalizatora spro-
szkowanych metali takich jak zelazo, mied%, rteé,
zloto, platyna lub sole tych metali.

Stwierdzono, ze dwuchlorek dwubenzylocynowy
mozna wytwarzaé w sposob prosty z dobrg wy-
dajnoécia przez dzialanie na sproszkowang cyne
chlorkiem benzylu w obecno$ci katalizatora w po-
staci bromku lub jodku potasu, albo jodu meta-
licznego oraz kwasu fosforowego w $rodowisku
eteru butylowego i ogrzewanie do temperatury
120—145°C. Halogenek potasu lub jod stosuje sie
w ilo§ci 0,2—2,5% w stosunku do ilo§ci cyny,
a kwas fosforowy wprowadza sie w ilosci 0,1—2%s
w stosunku do chlorku benzylu,

Halogenek potasu lub jod wprowadza sie do
reakcji bezpoSrednio mieszajac ze sproszkowang
cyng, a kwas fosforowy miesza sie¢ z chlorkiem
benzylu co najmniej na 24 godziny przed rozpo-
czeciem reakcji. Zastosowanie obu tych kataliza-
toré6w umozliwia skrécenie.czasu reakeji od 1—2

:¢ godzin i uzyskanie wydajnofci okolo 65% w sto-
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sunku do wydajnosci teoretycznej. Wydajnoéé pro-
cesu prowadzonego w analogicznych warunkach,
lecz bez uzycia wymienionych katalizatoréw wy-
nosi okoto 30% dwuchlorku dwubenzylocynowego.

Przyklad. Do kolby zaopatrzonej w miesza-
dlo, chlodnice zwrotng i termometr wprowadza
sie¢ 80 g chlorku benzylu, do ktoérego dodano
uprzednio okolo 8 dni wcze$niej 1% kwasu fosfo-
rowego, 200 g eteru n-butylowego i 30 g sproszko-
wanej cyny, zmieszanej z 0,45 g bromku potasu.
Mieszaning reakcyjng ogrzewa si¢ do temperatu-
ry 135—140°C w ciggu 1 godziny 20 minut i na-
stépnie oddziela na goraco nieprzereagowana
sproszkowang cyne i chlorek cynawy (SnCl,). Wy-
krystalizowany osad oddziela sie na filtrze proz-
niowym, przemywa kilkakrotnie eterem naftowym
lub benzyng ekstrakcyjng i suszy. Otrzymuje sie
krystaliczny produkt barwy biatej w iloSci 55,6 g
(60°/0 wydajno$ci teoretycznej) o temperaturze to-
pnienia 156—159°C.

Produkt zawiera 30% cyny i 19/ chloru.
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Zastrzezenia patentowe

1. Spos6éb wytwarzania dwuchlorku dwubenzylo-
cynowego przez reakcje chlorku benzylu ze
sproszkowang cyng w podwyzszonej tempera-
turze w obecnoSci katalizatora, znamienny
tym, ze chlorek benzylu wprowadza sie w re-
akcje ze sproszkowang cyng w temperaturze
120—145°C w obecno$ci bromku lub jodku po-
tasu albo jodu metalicznego oraz 30—95% .
kwasu fosforowego jako katalizatoréw, przy
czym halogenek potasu lub jod stosuje sie w
ilosci 0,2—2,5% wagowych w stosunku do ilo$ci
cyny, a kwas fosforowy wprowadza sie w ilosci
0,1—2% wagowych w stosunku do ilosci chlor-
ku benzylu.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze

halogenek potasu lub jod miesza sie¢ wstepnie
ze sproszkowanag cyna a kwas fosforowy mie-
sza sie z chlorkiem benzylu co najmniej na
24 godziny przed rozpoczeciem reakeji.

PZG w Pab., zam. 1074-68, nakl. 220 egz.
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