121





	(19) KG
	(11)
	121
	(13)
	C1

	
	

	(51)6
	C07C 63/313


(12) ОПИСАНИЕ ИЗОБРЕТЕНИЯ
к предварительному патенту Кыргызской Республики


ГОСУДАРСТВЕННОЕ АГЕНТСТВО

ИНТЕЛЛЕКТУАЛЬНОЙ СОБСТВЕННОСТИ 

ПРИ ПРАВИТЕЛЬСТВЕ КЫРГЫЗСКОЙ РЕСПУБЛИКИ (КЫРГЫЗПАТЕНТ)
(21) 950125.1

(22) 01.03.1995

(46) 01.10.1996, Бюл. №2, 1997
(71) (73) Институт химии и химической технологии HAH KP (KG)
(72) Литвиненко Т.А., Королева Р.П., Сарымсаков Ш.С. (KG)
(56) Лабораторная техника органической химии. / Под. ред. Б.Кейла. - М.: Мир, 1966
(54) Способ выделения гексахлорангидрида меллитовой кислоты
(57) Изобретение относится к органической химии, конкретно к усовершенствованному способу выделения из реакционной смеси гексахлорангидрида меллитовой кислоты - одного из ацилирующих агентов, широко используемых в химической промышленности в синтезе ряда важных продуктов - азотолов, красителей, фармацевтических препаратов и др. Задача изобретения – упрощение процесса выделения гексахлорангидрида меллитовой кислоты и увеличение его выхода. Выделение гексахлорангидрида меллитовой кислоты полученного путем взаимодействия меллитовой кислоты и пятихлористого фосфора при нагревании, в результате обработки реакционной смеси водой при комнатной температуре в вес. соотношении 1:15
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1:20 позволяет не только упростить технологию процесса, но и повысить выход и степень чистоты конечного продукта. 3 пр.
Изобретение относится к области органической химии, конкретно к усовершенствованному способу выделения из реакционной смеси гексахлорангидрида меллитовой кислоты - одного из ацилирующих агентов, широко используемых в химической промышленности в синтезе ряда важных продуктов - азотолов, красителей, фармацевтических препаратов и др.
Известен способ выделения гексахлорангидрида меллитовой кислоты путем вакуумной отгонки POCl3 и сублимации хлорангидрида при нагревании при температуре 239-240°C с последующей перекристаллизацией из бензола.
Недостатком известного способа выделения является: сложность выделения конечного продукта из реакционной смеси (вакуумная отгонка, сублимация, перекристаллизация); применение термического воздействия, приводящего к загрязнению реакционной массы вторичными продуктами и ее потемнению; низкий выход конечного продукта (~ 60 %) за счет потерь при сублимации и перекристаллизации; сложное аппаратурное оформление процесса.
Задача изобретения - упрощение процесса выделения гексахлорангидрида меллитовой кислоты и увеличение его выхода.
Поставленная задача решается за счет обработки реакционной смеси водой при комнатной температуре в весовом соотношении реакционная смесь - вода 1:15+1:20 до полного осаждения конечного продукта с последующим его отфильтровыванием.
Способ выделения гексахлорангидрида меллитовой кислоты основан на использовании воды в качестве осаждающего реагента, благодаря чему образующаяся в процессе взаимодействия меллитовой кислоты с PCl5 хлорокись фосфора (POCl3) и непрореагировавшие исходные соединения легкорастворимы в воде и переходят в раствор, а конечный продукт выпадает в осадок.
Пример 1. Гексахлорангидрид меллитовой кислоты, полученный при взаимодействии меллитовой кислоты с РСl5 при температуре 140° в течение 10 ч, выделяют обработкой реакционной смеси 75 мл дистиллированной воды (весовое соотношение реакционная смесь - вода (1:15). Выпавший осадок отфильтровывают, промывают водой до нейтральной реакции, сушат при 105±0.5°С. Выход конечного продукта - 86 % (от теории).
Полученный продукт - гексахлорангидрид меллитовой кислоты, представляет собой бесцветное кристаллическое вещество, нерастворимое в воде. Тпл. 188-189°С, Т.субл. 236-239 °C, степень чистоты 99.5 %.
Найдено, % :     C - 31.56; Cl - 46.89; O - 21.55
Вычислено, %: C - 31.79; Cl - 47.02; O - 21.19
Пример 2. Гексахлорангидрид меллитовой кислоты, полученный при взаимодействии меллитовой кислоты (1.0 1) с PCl5 (3.7 г) при температуре 140°C в течение 10 ч, выделяют обработкой реакционной смеси 90 мл дистиллированной воды при комнатной температуре (весовое соотношение реакционная смесь - вода 1:18). Выпавший осадок отфильтровывают, промывают водой до нейтральной реакции, сушат при 105±0.5°C. Выход 1.135 г (88 % от теории), Тпл. 187-189°C, Тсубл. 240-241°C, степень чистоты 99.8 %.
Найдено, %:     C - 31.83; Cl - 47.14; O - 21.03
Вычислено, %: C - 31.79; Cl -47.02; O - 21.19
Пример 3. Гексахлорангидрид меллитовой кислоты, полученный при взаимодействии меллитовой кислоты (1.0 г) с PCl5 (3.7 г) при температуре 140°C в течение 10 ч, выделяют обработкой реакционной смеси 100 мл дистиллированной воды при комнатной температуре (весовое соотношение реакционная смесь - вода 1:20). Выпавший осадок отфильтровывают, промывают водой до нейтральной реакции, суша г при 10510.5 °С. Выход 1.20 г (90 % от теории), Тпл. 189-190°C Тсубл. 239-240°C, степень чистоты 99.8 %.
Найдено, %:     C - 31.85; Cl - 47.13; O - 21.02.
Вычислено, %: C - 31.79; Cl - 47.02; O - 21.19
Если для осаждения конечного продукта берут соотношение реакционная смесь - вода меньше 1:15, то водный раствор получается более концентрированным и в нем не происходит полного растворения вторичных (POCl3) и не прореагировавших исходных продуктов реакции, что затрудняет выделение конечного продукта и значительно снижает его чистоту. Увеличение же количества используемой воды для осаждения гексахлорангидрида меллитовой кислоты в соотношении большем, чем 1:20, не оказывает существенного влияния на выход конечного продукта и его чистоту, тем самым использование большего количества воды нецелесообразно.
Преимуществом предлагаемого способа выделения гексахлорангидрида меллитовой кислоты по сравнению с известным является: упрощение процесса выделения конечного продукта (известном при выделении используют разгонку при повышенной температуре и пониженном давлении, сублимацию, перекристаллизацию из бензола, а в предлагаемом - для выделения конечного продукта из реакционной смеси используют воду комнатной температуры); сокращение длительности процесса получения гексахлорангидрида меллитовой кислоты; увеличение выхода конечного продукта до 86-90 % от теории с высокой степенью чистоты 99.5-99.8 %; исключение из процесса токсичных легковоспламеняющихся органических растворителей.
Формула изобретения
Способ выделения гексахлорангидрида меллитовой кислоты, полученного при взаимодействии меллитовой кислоты с пятихлористым фосфором при нагревании, отличающийся тем, что смесь продуктов реакции обрабатывают водой комнатной температуры при весовом соотношении реакционная смесь-вода 1 : 15 - 1 : 20 до полного осаждения конечного продукта с последующей его фильтрацией.
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