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SPOSOB WYTWARZANIA ETERU BIS /2,3,3,3-czterochloropropylowego/

Wynalezek dothzy sposobu wytwarzania eteru bis /2,3,3,3-czterochloropropylowego/,
stosowanego jako synergstyk insektycydéw oraz rozpuszczalnik.

Eter bis /2,3,3,3=czterochloropropylowy/ wytwarza si¢ wediug metody znanej z opisu
patentowego RFN nr 2 057 057 z wydajno$écig 84,1 - 87,5 ¥ przez reskcjg eteru 1,1 =dwu~
chlorodwumstylowego z trojchloroetylenem w obecnosci bezwodnego chlorku glinowego. Isto=
tna wada tej metody polega na uzyciu kancerogennego eteru 1,1°=-dwuchloredwunetylowego,
stwarzajgcego dla obstugl instaelacji produkcyjne] powaine zegrozenis /B.Durren et.al,,
I.Nat.Canser Inst., 43,481-6 /1369//. ,

Wad@ t¢ wyeliminowano w opisie patentowym Stenéw Zjednoczonych Ameryki nr 2 913 500
przez zastosowanie reakcji paraformaldehydu z tréjchloroetylenem w obecno$ci nadmiaru
chlorku glinowego oraz chlorku metylenu jako rozpuszczelnika, W metodzie tej otrzymuje
8i¢@ produkt z wydajnoécig tylko 64 %, przy jednoczesnym duzym zuzyciu bezwodnsge chlorku
glinowego na mase eteru bis /2,3,3,3-c:zterochloropropylowego, rzgdu 1500 kg/t.

Parametry te znacznie poprawiono w opisie pstentowym RFN nr 2 233 489, gdzie wytwo-
rzono produkt z wydajnoscig 85 - 86 ¥ przez reakcj¢ pareformaldehydu z tréjchloroetyle-
nem w obecnosdci chlorowodoru. Sposéb ten tylko formalnie pomija stosowanie kancerogennego
steru 1,1°-dwuchlorodwumetylowego, bowiem tworzy sie on przy przepuszczeniu gazowego
chlorowodoru przez zewiesing paraformaldehydu w tréjchloroetylenie zgodnie z réwnaniem
reakcji: ,ICHZO/n + 2nHClg=———2n ° ClCHEOCHZCI + nHzo

Oméwione wyze] wady znanych metod wytwarzania eteru bis /2,3,3,3~-cztercchloropropy-
lowego/ usunigto w metodzie wedtug wynalazku, pozwalajlacej na otrzymanie tego zwlazku
z wydajnoécig powyzej 90 %, zuzywajec do tego celu nie wigcejl niz 400 kg AiCl_/t pro-
duktu, Metoda wediug wyrnalszku pnlege na tym, 2s na misszaning bezwodnego chI;rku glino-
wego z tréjchloroetylenean dzials ele jednoczeinie chlorowodorem 1 1,3,5-trioksanem, ko-
rzystnie rozpuezczcnym w trojchloréetylenie zgodnie z réwnaniem: '



2 ) Y 131 012
2 C;HO, + 6 CHClL == CCl, + 3 HCL + 3 AlCl, ——»
3 CCL,CHC1CH,O0CH,CHCICCl, + 3 AL/OH/C1,

Stosunek molowy trioksan: tréjchloroetylen : chlorek glinowy : chlorowodér w metodzie
wediug wynalazku zmienia ei@ w granicach 1 : 3-10 : 1,5-10 : 1,5-2, Reakcj¢ prowadzi sig
w temperaturze 10 = 40°% w ciggu 0,5 - 30 godzin,

Istotg wynalazku -wyjasniaje nizej podane przyklady, ktére nie ogreniczaje zekresu
Jjego stosowania.

Przyk1ad I. W reaktorze o pojemnosci 1 1 umieszczono 100 g bezwodnsgo chlo-
rku glinowsgo oraz 200 g tréjchloroetylenu. Przy wlaczonym mieszedle wkroplono przez
5 godzin roztwér 54 g trioksanu w 300 g tréjchloroetylenu w temperaturze 15 = 25°, prze-
puszczajgc jednoczesnie przez mieszaning reakcyjne 80 1 suchego chlorowodoru. Nastgpnie
do reaktora wprowadzono 800 ml wody zakwaszcnej 100 ml stegzonego kwasu solnego, mieszano
30 minut, oddzielono dolng warstwe organiczne, z ktérej oddestylowano nadmiar tréjchloro-
etylenu z parg wodng, otrzymujac 297 g produktu o zawartoéci 95 % eteru bis /2,3,3,3-
=czterochloropropylowego/ co stanowi 99 §; wydajnosci w stosunku do AlCl3. Produkt ten
mozna dodatkowo oczyscic przez destylacje prézniowe, przy temperaturze wrzenia 150%C pod
ciénieniem 13 hPa, W ten sposéb otrzymuje sie 254 g czystego produktu z wydajnodcig 92 %.

Przyk?tad 1II, Stosujec identyczne ilodci tréjchloroetylenu i 0,5 mola trio-
ksanu oraz sposéb postg¢powania zgodny z podanym w przykiadzie I wykonano szereg reakcji,
ktérych wyniki przedstawiono w tabeli 1.

Tabela 1

ar Ilosé substraééw w molach Otrzymano produkt surowy
doéwiadczenia AlCl:> HCl1 Ilod¢ w gremach| Czystodé w %

1 0,75 2 285 95,2

2 0,75 5 293 93,8

3 0,75 - 115 84,4

4 1,50 - 67 39,9

v cyfra w tablicy oznacza ilod¢ moli przepuszczonego chlorowodoru, z ktérego tylko czeéd
ebsorbowala sig w $rodowisku reekcji, nadmiar zas zeabsorbowany byl w wodzise.

Zastrzezenie patentowe

Sposdb wytwarzania eteru bis /2,3,3,3-czterochloropropylowego, z nemienny
t ym, 2e jednoczesns] reakcji poddaje sig¢ 1,3,5-trioksan z tréjchloroetylenem, w obe=~
cnosci bezwodnego ghlorku glinowego i chlorowodoru, przy czym stosunek molowy trioksanu,
tréjchloroetylenu, chlorku glinowego i1 chlorowodoru wynosi odpowiednio 1 : 3-10 : 1,5-10 :
1,5-2, a reakcje prowadzi si¢ w temperaturze 10-40°C w ciggu 0,5 = 30 godzin.
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