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Sposéb wytwarzania o-chloroanilidu acetylooctowego

Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarzania o-chloroanilidu acetylooctowego z o-chloroaniliny
i dwuketenu. o-Chloroanilid acetylooctowy stanowi cenny p6tprodukt do syntezy barwnikow.

Znanych jest szereg sposobOw wytwarzania tego zwiazku z o-chloroaniliny idwuketenu. Sposoby,
polegajace na prowadzeniu reakcji w $rodowisku palnych rozpuszczalnikdw organicznych, jak benzen, toluen lub
ksylen albo w $rodowisku 50% kwasu octowego, z dodatkiem octanu sodowego lub pirydyny jako katalizatora,
nastreczajg trudnosci pod wzgledem bezpieczeristawa i higieny pracy iwymagajq hermetyzacji aparatury
przemystowej. Znane jest roOwniez prowadzenie tego procesu w Srodowisku wodnym wobec octanu manganu,
siarczanu cynku, chlorku glinu lub innych zwigzkéw nieorganicznych jako katalizatoréw albo w obecnosci
tréjfenylofosfiny i tréjetylenodwuaminy. W ostatnim z wymienionych wyzej sposobOw stosuje sie dwuketen
o wysokim stopniu czysto$ci, bo zawierajacy 96,8% czystego zwiazku, ktérg to czystos¢ trudno jest uzyskaé
w skali przemysfowej. Sposobem tym otrzymuje sie¢ 99,8% o-chloroanilid z wydajnoscia 93,5%.

Sposobem wedtug wynalazku jako katalizatory reakcji syntezy o-chloroanilidu acetylooctowego dziataniem
‘dwuketenu na o-chloroaniline w $rodowisku wodnym w temperaturze 10—50°C stosuje sie¢ mieszanine acetonu
i czterochlorku wegla oraz $ladowe iloéci kwasu solnego. Na 1 cze$¢ wagowa o-chloroaniliny uzywa sie 1,7—1,9
czesci wagowych wody, 0,001 cze$¢ wagowq kwasu solnego oraz mieszaning 0,07 czesci wagowych acetonu
i 0,03 czesci wagowych czterochlorku wegla.

Otrzymuje si¢ z wydajnoscia 88—90% o-chloroanilid acetylooctowy o zawartosci 99,5—99,8% czystego
produktu i temperaturze topnienia 104—105°C. )

Z uwagi na niezmiernie aktualny problem zmniejszenia do-minimum badz catkowitego wyeliminowanis ze
Sciekéw substancji trujacych, w tym przypadku nieprzereagowanej o-chloroaniliny oraz o-chioroanilidu, ktére ju?
w bardzo matych ilosciach zabijajq bakterie uzywane do biologicznego oczyszczania Sciekow, korzystne jest
prowadzenie sposobu wedtug wynalazku z zawracaniem odcieku z poprzednich partii syntezy. W tym celu
wykonuje sig kolejno nastepujace po sobie cztery partie syntezy o-chloroanilidu acetylooctowego dziataniem
dwuketenu na o-chloroaniling w $rodowisku wodnym w temperaturze 10-50°C, zawracajac odciek z pierwsze)
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drugiej i trzeciej partii po wyodrebnieniu otrzymanego o-chloroanilidu acetylooctowego do nastepnej partii-
syntezy Jako katallzatoréw reakcji uzywa sie rmeszamny acetonu |czterochlorku wegla oraz wprzypadku
wagowe o-chloroaniliny, wody i mieszaniny acetonu i czterochlorku wegla ‘;t—;n;wm w kazdej z prowadzonych
partii wielko$¢ statq, zachowywang przez odpowiednie uzupefnianie wody i mieszaniny acetonu i czterochlorku
wegla. Z odcieku po zakorczeniu czterech partii oddestylowuje sie¢ znanym sposobem nieprzereagowang
o-chloroaniling oraz rozpuszczalniki i wodg izawraca faz¢ wodng destylatu do nastgpnego cyklu syntezy,
wy konywanego opisanym wyzej sposobem. Pozostato$é po destylacji poddaje sig znanym sposobem sprzeganiu
ze zdwuazowang aming aromatyczng np. z 4-chloro-2-nitroaniling ipo odfiltrowaniu uzyskanego pigmentu
kieruje odciek do biologicznej oczyszczalni Sciekéw.

Otrzymuje si¢ z wydajnoscia 89—84% o-chloroanilid acetylooctowy o zawartoéci 99,5-99,8% czystego
produktu i temperaturze topnienia 104—106°C.

Postepujac w ten spos6b eliminuje si¢ z odcieku zawartosé o-chloroaniliny, o-chloroanilidu, dwuketenu
oraz acetonu, powstajacego w wyniku rozpadu dwuketenu, dzigki czemu odciek moze byé kierowany do
biologicznej oczyszczalni Sciekéw. Proces mozna prowadzié w zwyktej aparaturze przemystowej, bez dodatkowej
hermetyzacji, przy uzyciu okoto 94% dwuketenu z produkcji przemystowej. Uzywana w sposobie wedtug
wynalazku ilo$¢ acetonu nie stanowi zagrozenia pozarowego,

Wynalazek ilustrujg nastepujace przyktady, w ktérych czesci i procenty oznaczajg czesci i procenty
wagowe.

Przyktad 1. Do 90 czgsci wody dodaje sie 3,5 czgéci acetonu 1,5 czesci czterochlorku wegla i 5 czesci
2% kwasu solnego. Przy temperaturze poczatkowej 10—20°C wkrapla si¢ do otrzymanego roztworu
réwnocze$nie, przy energicznym mieszaniu, 51,8 czesci 98,5% o-chloroaniliny w ciagu 1,5 godziny oraz 39 czesci
94% dwuketenu w ciggu 1 godziny 45 minut.

Proces prowadzi si¢ w takich waruﬁkach, by po wkropleniu reagentéw temperatura masy reakcyjnej nie
przekroczyta 46°C. Cato$¢ miesza sig po zakoriczeniu wkraplania reagentéw energicznie w ciagu 3,5 godziny i po
samorzutnym jej ochtodzeniu do temperatury 22°C odfiltrowuje sig osad o-chloroanilidu acetylooctowego, ktdry
przemywa sie 100 czesciami 3% kwasu solnego i 100 czgéciami wody, a nastepnie suszy w temperaturze 60°C.
Otrzymuje sie 76,3 czesci 99,6% o-chloroanilidu acetylooctOWego o temperaturze topnienia 104—105°C.
Wydajno$¢ wynosi 90%.

Przyktad Il. 75 czesci odcieku, pozostatego z pierwszej partii syntezy, wykonanej sposobem
opisanym w przyktadzie |, uzupetnia sie. 3,5 czesciami acetonu i 1,5 czeéciami czterochlorku wegla oraz 15
czesciami wody i wykorzystuje jako $rodowisko reakcji w drugiej partii syntezy, postepujac sposobem, opisanym
wy zej dla pierwszej partii. Otrzymuje sie 76,3 czgsci 99,5% o-chloroanilidu acetylooctowego o temperaturze
. topnienia 104—105°C. Wydajno$¢ drugiej partii wynosi 90%.

76 czesci odcieku, pozostatego z drugiej partii syntezy, uzupetnia sie 3,5 czeciami acetonu i 1,5 czesciami
czterochlorku wegla oraz 14 cze$ciami wody i wykorzystuje jako $rodowisko reakcji w trzeciej partii s'yntezy,
postepujac sposobem, opisanym wyzej dla pierwszej partii. Otrzymuje sie 77 czesci 99,5% o-chloroanilidu
acetylooctowego o temperaturze topnienia 104—105°C. Wydajno$¢ trzeciej partii wynosi 80,8%.

76 czesci odcieku, pozostatego z trzeciej partii syntezy, uzupetnia si¢ 3,5 czesciami acetonu i 1 czeécig
czterochlorku wegla oraz 14 czeéciami wody i wykorzystuje jako Srodowisko reakcji w cawartej partii syntezy,
postepujac sposobem, opisanym wyzej dla pierwszej partii. Otrzymuje si¢ 76 czeéci 89,5% o-chloroanilidu
acetylooctowego o temperaturze topnienia 104—105°C. Wydajno$¢ czwartej partii wynosi 89,2%.

80 czesci odcieku, pozostatego z czwartej partii, taczy si¢ z 800 czesciami przemywek z czterech partii,
alkalizuje tugiem sodowym do pH 8-9 i poddaje destylacji. otrzymuje si¢ 18 czesci o-chloroaniliny, 10 czesci
acetonu 4 czesci czterochlorku wegla i 100 czesci wody. Faze wodng destylatu wraz z zawartym w niej
acetonem, czterochlorkiem wegla i o-chloroaniling zawraca sie do nastepnego cyklu syntezy, obejmujacego 4
partie, prowadzone opisanym wyzej sposobem. Pozostato$é po destylacji poddaje si¢ sprzeganiu ze zdwuazowang
4-chloro-2-iitroaniling. Po  odfiltrowaniu otrzymanego pigmentu pozostaje odciek nie zawierajacy
o-chloroaniliny, o-chloroanilidu acetylooctowego, acetonu, czterochlorku wegla ani dwuketenu.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania o-chloroanilidu acetylooctowego dziataniem dwuketenu na o-chloroaniling
w Srodowisku wodnym w temperaturze 10—50°C w obecnosci katalizatoréw, znamienny tym, Ze na 1
cze$é¢ wagowq o-chloroaniliny stosuje sie 1,7—1,9 czesci wagowych ‘wody orazOOOi cze$¢ wagows kwasu
solnego i mieszanine 0,07 cze$ci wagowych acetonu oraz 0,03 czgsci wagowych czterochlorku wegla ]ako

katalizatoréw,
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