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Sposdb otrzymywania czystego 4,4’-dwu-(chlorometylo)-dwufenylosulfonu

Przedmiotem wynalazku jest spos6b otrzymywania 4,4’-dwu-(chlorometylo)- dwufenylosuifonu, przydatne-
go do wytwarzania zwiazkéw wielkoczasteczkowych, otrzymywanych przez polikondensacje, na przykfad
z dwufenolami, dwualkoholami iinnymi zwigzkami, zawierajacymi dwie grupy funkcyjne zdolne do reakcji
z chlorometylopochodnymi, a takze do otrzymywania dwumerkaptanéw, dwuamin, dwualkoholi, dwuizocyjania-
now i innych pochodnych 4,4’-dwu(metylo)- dwufenylosulfonéw.

Dotychczas znany jest tylko jeden sposob otrzymywania 4,4’-dwu-(chlorometylo)- dwufenylosulfonu,
opisany w J. Chem. Soc. str. 1609, 1961 r.

W znanym sposaobie produktem wyjsciowym jest 4,4-dwumetylodwufenylosulfon, ktéry w reakciji z chlor-
kiem sulfurylu i wobec nadtlenku benzoilu jako katalizatora w srodowisku czterochlorku wegla, podczas 16
godzin ogrzewania, daje oleisty produkt, przechodzacy po kilku tygodniach i po rozciericzeniu cykloheksanem
w stata mase o temperaturze topnienia 114—118°. Surowy produkt krystalizowany z eteru naftowego, a nastep-
nie z metanolu, daje stosunkowo czysty 4,4’-dwu-(chlorometylo)- dwufenylosulfon o temperaturze topnienia
139°. Nalezy zaznaczyé, ze znanym diugotrwatym i uciazliwym sposcbem otrzymuje sie produkt z wydajnoscig
nie przekraczajgca 20% i nie chermnicznie czysty. W takiej sytuacji 4,4-dwu-(chlorometylo)- dwufenylosuifon jest
bardzo rzadko uzywany do syntez, poniewaz otrzymanie tego zwigzku jest wedfug znanego sposcbu trudne
i pracochtonne.

.. Celem wynalazku jest opracowarie dogodnego sposobu otrzymywania 4,4’-dwu-(chlorometylo)- dwufeny-
losulfonu na drodze prostej przemiany, z duzg wydajnoscig i 0 wysokiej czystosci.

Sposob wedfug wynalazku polega na dziataniu nadtienkiem wodoru na 4,4’-dwu-(chiorometylo}- dwufeny-
losiarczek w Srodowisku lodowatego kwasu octowego. Synteze 4,4’-dwu-(chlorometylo)- dwufenylosulfonu
prowadzi sie przez rozpuszczenie 4,4-dwu-(chlorometyloj-dwufenylosiarczku w lodowatym kwasie octowym
i do utworzonego roztworu ogrzanego najdogodniej do temperatury 90—1G0°C wprowadza si¢ przez okres okoto
20 minut okoto 30% nadtienek wodoru. Reakcje utieniania mozna prowadzi¢ w temperaturze od 25-120°C,
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jednak nizsza temperatura od 90°C znacznie wydtuza czas reakcji, natomiast wyzsza od 120°C stwarza
niebezpieczeristwo wybuchu. Po wprowadzeniu nadtienku wodoru reagujaca m ieszanine ogrzewa sie jeszcze przez
40 minut, a nastepnie ozigbia do temperatury pokojowej. Wydzielony biaty osad odfiltrowuje sie, przemywa
wpda, metanolem |suszy na powietrzu. W ten spos6b otrzymuje si¢ zupetnie czysty 4,4'-dwu-(chlorometylo)-
behylosulfon o temperaturze topnienia 145—146°C i z wydajnoscia okoto 83% obliczonej teoretycznie.
Wvda]nosc i czystos¢ taka osiagnac ‘mozna pod warunkiem przestrzegania prawidiowych proporcji, w ktdrych
bierze si¢ do reakcji substraty i rozpuszczainik. Wedtug wynalazku do reakeji bierze sig substraty w takim
stosunku, Ze na 1 czes$é wagow3 4,4’-dwu-(chlorometylo)-dwufenylosiarczku przypada 0,8—2,5 czgsci wagowych
30% nadtienku wodoru i 3,5—7 czesci wagowych lodowatego kwasu octowego. Najlepsze rezultaty osiaga sie
przy uzyciu na 1 czes$é¢ wagowa 4,4’-dwu-{chlorometylo)-dwufenylosiarczku 1,2 czesci wagowych nadtienku
wodoru i 4 czesci wagowych iodowatego kwasu octowego. Sposob otrzymywania 4,4’ -dwu-(chlorometylo)-dwu-
fenylosulfonu jest szczegétowo wyjasniony na przyktadzie.

Przyktad. Wtrdjszyjnej, okragtodennej kolhie o pojemnosci 500 mi, zaopatrzonej w chiodnice zwrot-
ma, termometr i wkraplacz, umieszczono 20g (0,07 mola) 4,4’-dwu-{chlorometylo)-dwufenylosiarczku i 80 g
lodowatego kwasu octowego, po czym ogrzewano na wrzacej tazni wodnej do uzyskania klarownego roztworu.
Nastepnie wprowadzono porcjami 24 g (0,21 mola) 30% nadtlenku wodoru w czasie 20 minut i kontynuowano
ogrzewanie przez dalsze 40 minut w temperaturze 90—100°C. Po oziebieniu mieszaniny poreakcyjnej, wydzielo-
ny biaty osad odsaczono, przemyto niewielka iloscia wody, a nastepnie metanolem i wysusiono na powietrzu.
Temperatura topnienia 145—146°C. Wydajnosé 18,5 g (83%).

Analiza:

Dla wzoru C, 4H, ,Cl1,0,S (315,23) Obliczono: 22,49% ClI,

Otrzymano: 22,42% Cl.

Zastrzezenie patentowe

Sposdb otrzymywania czystego 4,4’-dwu-(chlorometylo)-dwufenylosulfonu, znamienny tym, zedo
roztworu zawierajgcego 1 cze$¢ wagows 4,4'-dwu-(chloromtylo)—dwufenylosiarczku,\ rozpuszczonego w 35 =7,
korzystnie w4 czesciach wagowych kwasu octowego lodowatego iogrzanego do temperatury 25—120°C,
korzystnie 90—100°C, wprowadza sie przez okres okoto 20 minut nadtienek wodoru, korzystnie o stezeniu 30%,
w ilosci 0,8—2,5, zwtaszcza 1,2 czesci wagowych w stosunku do 4,4"-dwu-(chlorometylo)-dwufenylosiarczku, po
czym mieszaning ogrzewa sie¢ przez okres okoto 40 minut i nastepnie, po ochlodzemu utworzony osad oddzuala
sie w znany sposib, zwtaszcza przez filtracje, przemywa wodg, metanolem i suszy.’
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