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sPOSGB WYTWARZANIA 1,1-DICHLORO-2,2-BIS~-/4-ETYLOFENYLO/ETANU

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania 1,1-dichloro-2,2-bis-/4-etylofenylo/
etanu na drodze utylizacji mieszanin niskoprocentowych foschloru.

Foschlor techniczny w zaleznodci od metody syntezy moze zawieraé¢ od 50 do 85% giéw-
nego sktadnika /i-hydroksy-2,2,2=-trichloroetylo/fosfonianu 0,0-dimetylowego. Obok fosfonianu
0,0-dimetylowego jako gldéwne zanieczyszczenie wystepuje demetylofoschlor /i-hydroksy-2,2,2-
trichloroetylo/fosfonian monometylowy. W tugach pokrystalizacyjnych po oczyszczeniu foschloru
technicznego lub w nietrafionych syntezach demotylofoschlor jest gtéwnym sktadnikiem miesza=-
nin, a foschlor znajduje sig w mniejszej iloéci.

Takie mieszaniny o silnie kwasnym charakterze i silnie toksyczne najczeéciej rozkle-
da sig¢ i detoksykuje poprzez dziatanie alkoholi,

Poza tym znana jest metoda wykorzystania obecnego w tych mieszaninach foschloru,
ktéry w zasadowym érodowisku ulega przegrupowaniu Perkowa, dichlorfosu - fosforanu /2,2-di-
chlorowinylo/dimetylowego. Jednakze wydajnoéé jak i czystosé otrzymanego produktu nie sg
wysokie.

Celem wynalazku jest utylizacja nie tylko obecnego w mieszaninie foschloru, ale
takze znajdujacego sig zwykle w znacznie wigkszej iloséci demetylofoschloru.

Badania przegrupowania Parkowa wykazaly, ze w warunkach, w ktérych foschlor przegru=-
powuje sig@ do dichlorfosu, demetylofoschlor przegrupowuje sie¢ do demetylodichlorfosu - fosfo-
ranu /2,2-dichlorowinylo/ monometylowego. Badanie hydrolizy dichlorfosu i demetylodichlorfosu
wykazaly, ze zwigzki te zachowuja sig podobnie ulegajac szybkiej hydrolizie w érodowisku
zasadowym do glioksalu i odpowiednio fosforanu dimetylowego i monometylowego. Jednakze w kwaé-
nym érodowisku proces przebiega wolniej i daje si¢ zatrzymaé na stadium aldehydu dichloroocto-
wego, ktéry jest cennym péiproduktem w syntezie organicznej. Préby wykorzystania go do syntezy
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pertane=-1,1-dichloro-2,2-bis/ 4-etylofenylo/etanu - popularnego insektycydu, daly pozytyw=-
ny efekt.

~ Sposéb wytwarzania 1,1-dichloro-2,2 bis/4-etylofenylo/etanu na drodze utylizacji
niskoprocentowych'mieszanin foschloru wedlug wynalazku polega na tym, Zze mieszaning rozpusz-
cza si@ w wodzie i dodaje réwnomolowa iloéé wodorotlenku alkalicznego przeprowadzajgc j@ na
drodze przegrupowania Perkowa w mieszaning dichlorofosu i demetylodichlorofosus.

Korzystnym jest, aby w procesie stosowaé stezone roztwory reagentéw, co zapobie-
ga nadmiernemh rozpuszczaniu sie@ produktéw reakcji w wodzie.

Oddzielong od warstwy wodnej mieszaning dichlorofosu i demetylodichlorfosu podda=-
je sig hydrolizie woda w érodowisku kwadnym do aldehydu dichlorooctowsgo. Korzystne jest
prowadzenie hydrolizy w temperaturze wrzenia reagentdéw, w czasie powyzej 30 minut, korzystnie
60 minut, korzystnie za pomoca dwukrotnej molowo iloéci wody w stosunku do sumy dichlorfosu
i demetylodichlorfosue Do mieszaniny zawierajacej aldehyd dichlorooctowy dodaje sig etylo-
benzen korzystnie w dwukrotnej molowo iloéci w stosunku do obecnego w mieszaninie aldehydu
dichlorooctowego i nadmiar stgzonego kwasu siarkowego i miesza celem otrzymania pertane, ko=
rzystnie powyzej 60 minut.

Przyk?1%ad. 95,6 g mieszaniny zawierajacej 20% foschloru i 80% soli amono-
wej demetylofoschloru /sumarycznie okolo 0,39 molo fosfoniandw/ rozpuszczono w 200 ml wody
i do roztworu dodano 15,6 wodorotlenku sodu /0,39 mola/ w postaci 20% wodnego roztworu. Po
egzotermicznej reakcji trwajacej kilka minut wydzielil sig ciezki olej, ktéry oddzielono od
warstwy wodnej. Olej w iloéci 42,2 g bedacy mieszaning dichlorfosu /okoto 30%/, demetylo-
dichlorfosu /ok.70%/ /sumarycznie okoto 0,2 mola fosforanéw/ zmieszano z 7,2 ml wody oraz
0,4 ml stezonego kwasu siarkowego i utrzymano w stanie wrzenia przez 60 minut. Po ochiodzeniu
dodano 42,4 g /0,4 mola/ etylobenzenu i mieszajac i chlodzac wkraplano 50 ml stezonego kwasu
siarkowego. Mieszano jeszcze przez 60 minut, zawartoéé wylano na 16d, oddzielono warstwa
organiczna, ktéra poddano destylacji z para wodna celem oddzielenia substratéw.

Pozostalodé po oddzieleniu wody stanowi 1,1-dichloro-2,2-bis/4-etylofenylo/etan,
ktéry po krystalizacji z metanolu posiada tete = 54 = 55°C. Wydajnodé 33 g.

Zastrzezzenie patentowe

Sposéb wytwarzania 1,1-dichloro-1,2-bis-/4-etylofenylo/etanu na drodze utyliza=-
cji niskoprocentowych mieszanin foschloru, znamienny t ym, 2 mieszanineg foschlo-
ru rozpuszcza sie w wodzie i dodaje réwnomolowa 1loéé wodorotlenku alkalicznego, korzystnie
stosujac stezone roztwory reagentéw, po czym oddziela sig¢ warstwg¢ wodna, a wytworzonag miesza=
ning dichlorfosu i demetylodichlorfosu poddaje sig¢ hydrolizie, woda w érodowisku kwagnym
korzystnie w temperaturze wrzenia reagentéw w czasie powyzej 30 minut, korzystnie 60 minut,
korzystnie za pomocg dwukrotnej molowo ilodci wody w stosunku do sumy dichlorofosu i deme-
tylodichlorfosu, po czym do mieszaniny dodaje sig etylobenzen, korzystnie w dwukrotnej molowo
ilodci w stosunku do obecnego w mieszaninie aldehydu dichlorooctowego i nadmiar stezonego
kwasu siarkowego i miesza, korzystnie powyzej 60 minut,
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