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Sposéb wytwarzania
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania
ofmiochlorotiolanu przez chlorowanie tiofenu lub
czterochlorotiofenu wobec katalizatora.

Znana metoda syntezy o$miochlorotiolanu polega
na chlorowaniu powyzszych zwigzkéw wobec jodu
jako katalizatera, w temperaturze 0—160°C pod nor-
malnym ci$nieniem. Wadg tej metody jest komniecz-
no$¢ stosowania duzych ilosci kosztownego jodu
(0,25—1,0 mola ma 1 mol tiofenu) oraz duzych iloSci

chloroformu bgdZ czterochlorku wegla jako rozpusz-

czalnik6w. Nieco mniejsze ilo§ci jodu byty uzywane
w procesie chlorowania czterochlorotiofenu pod ci§-
nieniem, jednak metoda ta wymaga stosowania du-
zych ilo§ai czterochlorku wegla.

Celem wynalazku jest opracowanie takich warun-
kéw procesu chlorowania tiofenu lub czterochloro-
tiofenu, ktére umozliwiajg unikniecie wyzej wspom-
nianych niedogodnosci.

Stwierdzono, ze cel ten osigga sie, jezeli do chlo-
rowania tiofenu lub czterochlorotiofenu chlorem
gazowym, stosuje sie jako katalizator siarke elemen-
tarng lub chlorek siarki lub dwuchlorek siarki, bgdz
ich mieszaning, a proces chlorowania prowadzi sie
pod zwiekszonym ciSnieniem.

Sposobem wedlug wynalazku uzyskuje sie¢ wysoka
wydajno§é¢ o$miochlorotiolanu (okolo 70%). Znaczng
dogodnoscig tego procesu jest unikniecie koniecz-
nosci stosowania rozpuszczalnika, co znacznie obniza
koszt produkcji. Chlorowanie zachodzi pod ciSnie-
niem autogennym w temperaturze 80—100°C. W celu
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unikniecia, w warunkach laboratoryjnych lub péi-
technicznych, stalego doprowadzania potrzebnej
ilo$ei Cl: do mieszaniny reakcyjnej znajdujacej sie
pod ciSnieniem autogennym rzedu 30 atm, korzyst-
nie jest wprowadzié¢ do autoklawu cala potrzebng do
reakcji porcje chloru i skroplié, co pozwala wyeli-
minowaé w tych warunkach klopotliwe dozowanie
poprzez uklad manometré6w i wag.

Spos6b wedlug wynalazku przedstawiony jest w
nizej podanych przykladach, kt6re nie ograniczaja
jego zakresu. :

Przyktad I 21 g 0,25 mola) tiofenu chlorowano
wstepnie przepuszczajgc gazowy chlor z butli do za-
niku reakeji egzotermicznej. Produkt przelewano do
autoklawu stalowego o pojemmnoséci 0,25 1 i dodawa-
no 6 g siarki. Autoklaw oziebiano do —40°C i skrop-
lono w nim 88,7 g chloru. Zawarto§é¢ autoklawu

' ogrzewano w temperaturze 80°C w ciggu 9 godzin

pod cinieniem autogennym okoto 30 atm. Po osty-
gnigciu reaktera oddestylowano pod zmniejszonym
ci$nieniem chlorki siarki. Z pozostalo$ci po desty-
lacji odsgczono staly produkt w dloSci 74 g (82%
wydajno$ci tecretycznej w stosunku do uzytego tio-
fenu). Przesgcz zawiera nizej schlorowane pochodne
tiofenu i moze by¢ schlorowany wyczerpujaco w na-
stepnej szarzy. Po jednokrotnej krystalizacji suro-

_ ‘wego produktu z etanolu otrzymano o$miochloro-
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tiolem o temperaturze topnienia 214—216°C.
Analiza: dla wzoru C.ClgS ((363,76)
Obliczono: 177,99% CI;
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717,80% CI,
78,10% Cl.

Przyktlad II. W stalowym autoklawie o pojem-
noéci 0,25 1 umieszczono 22 g (0,1 mola) czterochlo-
rotiofenu i 5 g siarki. Autoklaw ochtodzono do tem-
peratury —40°C i skroplono w nim 50 g chloru. Za-
warto$é autoklawu ogrzewano w ciggu 6 godzin
w temperaturze 100°C. Produkt reakcji przerabiano
i krystalizowano, jak w przykladzie I. Otrzymano
22 g (61% wydajnoéci teoretycznej) osémiochlorotio-
lanu o temperaturze topmienia 218—219°C.

Przyktad III. 25 g (0,3 mola) tiofenu chloro-
wano wstepnie gazowym chlorem do zaniku reakcji
egzotermicznej. Produkt przelano do autoklawu sta-
lowego, w ktérym umieszczono uprzednio miesza-
ning 3 ml S:Cl;, 2 ml SCl, i 2 g siarki, a nastepnie
po oziebieniu, skroplono 100 g chloru. Zawartosé

Otrzymano:

4
autoklawu ogrzewano w ciggu 8 godzin w tempera-
turze 80—100°C. Produkt reakcji przerabiano i kry-
stalizowano, jak w przyktadzie 1. Otrzymano 74 g
surowego (68% wydajnosci teoretycznej) oémiochlo-

5 rotiolanu. Temperatura topnienia 216—218°C po kry-
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stalizacji z etanolu.

Zastrzezenie patentowe

Sposbb wytwarzania o$miochlorotiolanu przez
chlorowanie tiofenu lub czterochlorotiofenu chlorem
gazowym w obecno$ci katalizatora, znamienny tym,
ze jako katalizator stosuje sie siarke elementarng,
chlorek siarki lub dwuchlorek siarki, bgdZ ich mie-
szanine, a proces chlorowania prowadzi sie pod
zwiekszoaym cisnieniem.
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