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SPOSOB WYTWARZANIA ALDEHYDU DICHLOROOCTOWEGO

Przedmiotem wynalazku Jest sposéb wytwarzania aldeﬁydu dichlorooctowego na drodz
utylizac)i mieszanin niskoprocentowych foschloru powstajqcych w wyniku otrzymywania lub
przerobu foschloru technicznego zawierajqcych niewielkie 1losci podstawowego skladnika,

Foschlor techniczny w zaleznos$ci od metody syntezy, moze zawieraé od 50 do 85 %
gtéwnego skladnika /1-hydroksy-2,2,2-trichloroetylo/fosfonianu 0,0-dimetylowego. Obok fos-
fonianu 0,0-dimetylowego jako gléwne zanieczyszczenie wystepuje demetylofoschlor /1-hydro-
ksy-2,2,2-trichloroetylo/fosfonian monometylowy. W Yugach pokrystalizacyjnych po oczysz-
czeniu foschloru technicznego lub w nietrafionych syntezach demetylofoschlor jest gidéwnym
sktadnikiem mieszanin, a foschlor znajduje sie w mniejszej ilosci.

Takie mieszaniny o silnie kwasnym charakterze i silnie toksyczne najczesciej roz-
ktada sie 1 detoksykuje poprzez dziatanie alkalii,

Poza tym znana Jest metoda wykorzystania obecnego w tych mieszaninach foschloru,
ktéry w zasadowym Srodowisku ulega przegrupowaniu Perkowa do dichlorfosu - fosforanu
/2,2=dichlorowinylo/dimetylowego. Jednakze wydajnos$é jJak 1 czystosé otrzymanego produktu
nie sg wysokie.

Celem wynalazku Jest utylizacja nie tylko obecnego w mieszaninie foschloru, ale
takze znajdujgqcego si¢ zwykle w znacznie wieksze) 1loSci demetylofoschloru.

Badania przegrupowania Perkowa wykazaly, 2e w warunkach, w ktérych foschlor prze-
grupowuje si¢ do dichlorfosu, demetylofoschlor przegrupowuje sie do demetylodichlorfosu-
fosforanu /2,2-dichlorowinylo/monometylowego. Badania hydrolizy dichlorfosu i demetylo-
dichlorfosu wykazaly, 2e zwigzki te zachowuja sig podobnie ulegajac szybkieJ hydrolizie
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w Srodowisku zasadowym do glioksalu i odpowiednio fosforanu dimetylowego i monometylowego.
Jednak2e w kwaénym Srodowisku proces przebiega wolniej i daje sie zatrzymaé na stadium alde-
hydu dichlorooctowego, ktéry jJest cennym pSélproduktem w syntezie organicznej.

Sposéb wytwarzania aldehydu dichlorooctowego na drodze utylizacji niskoprocentowych
mieszanin foschloru wediug wynalazku polega na tym, 2e mieszanine rozpuszcza sie w wodzie
i dodaje réwnomolowg 1l0$é wodorotlenku alkalicznego przeprowadzajac jg na drodze przegru-
powania Perkowa w mieszaning dichlorfosu i demetylodichlorfosu. Korzystnym Jest, aby w
procesie stosowaé stgzone roztwory reagentéw, co zapobiega nadmiernemu rozpuszczaniu sie
produktéw reakcji w wodzie, Oddzielong od warstwy wodne) mieszanine dichlorfosu i1 demetylo-
dichlorfosu poddaje sig¢ hydrolizie wodg w Srodowisku kwasnym do aldehydu dichlorooctowego.,
Korzystne jJest prowadzenie hydrolizy w temperaturze wrzenia reégentdv, w czasie powyzej 30
minut, korzystnie 60 minut, korzystnie za pomocg dwukrotnej molowo ilosci wody w stosunku
do sumy dichlorfosu i demetylodichlorfosu, Tworzqcy sie w reakcji wodzian aldehydu dichlor-
octowego przeprowadza si¢ w aldehyd dzialajac na mieszanine stezonym kwasem siarkowym, ko-
rzystnie w 1loéci 2/3 masy mieszaniny reakcyjnej. Wytworzony aldehyd dichlorooctowy wydzie-
la sie przez destylacje.

Przyk1ad: 54k g mieszaniny zawierajacej 20 % foschloru i1 80 ¥ soli amonoweJ
demetylofoschloru (sumarycznie okoio 2,2 mola fosfonianéw) rozpuszczono w 1 1 wody i do
roztworu dodano 88 g wodorotlenku sodu (2,2 mola) w postaci 20 % wodnego roztworu, Po egzo-
termiczne) reakcji trwajgcej kilka minut wydzielil si¢ ciezki olej, ktéry oddzielono od
warstwy wodnej, Olej w ilosci 240 g by mieszaning dichlorfosu (okolo 30 %) i demetylodich-
lorfosu (okolo 70 %). Do mieszaniny dichlorfosu i demetylodichlorfosu dodano 21,2 ml wody
1 1,2 ol stg¢2onego kwasu siarkowego. Otrzymany roztwér utrzymywano w stanie wrzenia pod
chtodnicg zwrotng przez 60 minut., Po ochtodzeniu roztworu dodano do niego 100 ml steZonego
kwasu siarkowego i1 na drodze destylac)i frakcyJne) oddzielono 116 g aldehydu dichloroocto-
wego,

Zastrzez2enie patentowe

Sposéb wytwarzania aldehydu dichlorooctowego na drodze utylizacji mieszanin nisko-
procentowych foschloru, znamienny t y m, 2e mieszanine rozpuszcza si¢ w wodzie
i dodaje réwnomolows 1l05¢ wodorotlenku alkalicznego, korzystnie stosujac steZone roztwory
reagentéw, po czym oddziela si¢ warstwg wodng a wytworzong mieszanine dichlorfosu i deme-
tylodichlorfosu poddaje sig hydrolizie wodg w £rodowisku kwasnym, korzystnie w temperatu-
rze wrzenia reagentéw w czasie powyzej 30 minut, korzystnie 60 minut korzystnie za pomocg
dwukrotnej molowo ilosci wody w stosunku do sumy dichlorfosu i demetylodichlorfosu, po
czym do otrzymane) mieszaniny dodaje sie stezonego kwasu siarkowego, korzystnie w 1losci
2/3 w stosunku do masy mieszaniny, a wytworzony aldehyd dichlorooctowy wydziela sie przez
destylacje,
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