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(54) SPOSUB PRIPKAVY 0-ALKYL~C-IZOBUTYLCHLORTIOFOSFALOV

Vyndlez sa tyka spdsobu pripravy O-alkyl O-izobutylchlortiofosfdtov. O-alkyl-O-izobu-
tylchlortiofosfdty pripravené spasobom podla vyndlezu predstavuji vyznamné medziprodukty
pre vyrobu niektorych novych organofosforovych zlicenin.

Doteraz je znéma napriklad priprava O-etyl-O—butylchlértiofosfétov plsobenim etyldtu
hore&natého na O-alkyldichlortiofosféty /Z. ob3&. chim. 27, 1908 (1957)/, priprave O,0-di-
-butylchlortiofosfatu reakciou O-butyldichlértiofosfétu s butyldtom sodnym, pripravenym
z butylalkoholu a sodika /J. Ind. Chem. Soc. ii, 575 (1966)/, priprava O-butyl O-metylchldr-
-tiofosfétu pdsobenim metsnolu & hydroxidu sodného na O-butyldichlortiofosfét /%, obd&. chim,
26, 2577 (1956)/. Nevyhodou vyssie spominanych spdsobov je, Ze spravidle pri priprave sa
vychddza 2 O-alﬁyldichlértiofosfétu s vy38im po&tom uhlikov v alkyl skupine ako dva a Ze
tieto zlu&eniny sa dajd pripravi{ praktiqk& iba z tiochloridu fosfore&ného a odpovedajiceho
vyssieho alkoholu v pritomnosti pyridinu /USA pat. &. 3 365 532/, &o ztafuje izoldciu olaké-
vangch produktov a vytatky sa pohybuji len okolo 75 %. Palsou nevyhodou znémych priprav
vy&8ich 0-alkyldichlortiofosfétov je, Ze technické produkty obsshuji aj gast nezreagovaného
tiochloridu fosfore&ného, &o v pripade O-izobutyldichlortiofosfdtu vedie k néelednéj reakcii
s alkoholdtmi, za vzniku prisludnych O-izobutyl 0,0-dialkyltiofosfétov povedla odakavaného
0-8lkyl O-izobutylchlértiofosfatu.
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Spdsob pripravy O-butyl O-etylchlértiofosfétov pomocou etyléatu hore&natého Jje nevyhod-
ny ako pre obtiaZnu pripravu efylétu horeénatého, tek aj pre manipuldciu s etyldtom hore&-
natym. VytaZfky sa taktie% pohybuji len okolo 70 % tedrie.
Vyse uvedené nevyhody nema spfsob pripravy 0-alkyl O-izobutylchlértiofosfétov obecného

vzorca I

P-Cl (1)
/CH4/ 2 CHCH,0 I

v ktorom R znemend alkyl s 1 &% 4 atdmami uhlfke alebo 2-chléretyl, podie vynélezu, ktorého
podstata spoéiva v tom, %e sa nechd reagoval O-alkyldichldrtiofosfét vzorca II
RO - P Cl,

I (11)

S
v ktorom R mé u% uvedeny vyznam pri teplote do 20 °C s izobutylalkoholdtom sodnym alebo
draselnym, pripadne rozpustenym v izobutylalkohole, s vyhodou v prostred{i organického
inertného rozpistadla hlavne takého, v ktorom sa pripravil vychodiskovy U-alkyldichlortio-
~-fosfat vzorca II.
; Velkou vfhodou spdsobu pr ipravy O-alkyl O-izobutylchlortiofosfétov podfla vyndlezu je,
%e popri vysokych vytaZkoch /spravidla nad 85 %/, dosshuje sa &j vysokd Sistota produktu.
Dakej Je to skutoé&nost, %e vzlsdom k vychodiskovému O-alkyldichlortiofosfatu vystadi sa
8 molérnym pomerom izobutylalkoholdtu sodného, alebo draselného v rozmedzi l:1821:1,1
8 vyhodou s pomerom 1 : 1,05.

Nesledujici priklad bli%sie osvetluje predmet vyndlezu.

Prikled

0O-etyl~O-izobutylchlortiofosfat

K 89,5 g O-etyldichlortiofosfétu /0,5 mélu/ rozpustenému v 300 ml toluénu sa za mieda-
nia v priebehu 25 mimit pri teplote O a% 4 °C pridalo 275 g zmes izobutylalkoholu a toluénu,
ktord obsahovala 0,514 molu izobutylalkoholdtu draselného /pripraveného z hydroxidu drasel-
ného a izobutylalkoholu/. V mieani sa pokrgéovalo 3 hodiny pri teplote 20 af 25 °C. Po
dvojndsobnom premyt{ vodou /500 ml/, pri drdhom.premyti okyselené 10 ml kyseliny solnej.
Toluénové vrstva sa vysuéila~chloridom vépenatym, po oddestilovani toludnu sa zbytok pre-
Eistil destildciou za zniZeného tlaku. ZIskalo sa 97,7 g produktu o t. v. 103 oC/2,1 kPa,
ktory obsehovel 97,4 % O-etyl-Q-izdbutylchlértiofosfétu, %o odpovedd 88,1 #~nému vyfazku.

Podobnym postupom boli pripravené nasledovné latky:

0,0-diizobutylehlértiofosfét o t. v. 120 °C/1,6 kPa & vyterku 90,5 #-nom

O-izobutyl O-metylchlértiofosfat o t. v. 91 °C/1,3 kPa a vyiasku 85,1 %-nom

0~/2-chléretyl/ O-izobutylchlortiofosfat o t. v. 69 a¥ 70 °C/13 Pa & vytaZka 86,8 %-nom

O-izobutyl O-propylchlortiofosfét o t. v. 68 a% 70 °C/66 Pa a vytatku 88,0 #-nom.
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PREDMET VYINALEZU

Sp6sob pripravy 0-alkyl-O-izobutylchlortiofosfdtov vSeobecndho vzorca I
RO

:::::: P-CL (1)
/CHB/acHCHZO “

S

v ktorom R znsmend alkyl s 1 &% 4 atomami uhlika alebo 2-chloretyl, vyznadujici sa tym, Ze
sa nech4 reggovat O-alkyldichlortiofosf4t vzorca II

RO - PClz
I (11)
s

v ktorom R m& uZ uvedeny vyznam, pri teplote do 20 % s izobutyldtom sodnym, alebo drasel-

nym, pripadne rozpustenym v izobutylalkohole.
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