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(54) СПОСОБ ПОЛУЧЕНИЯ 3-ХЛОРБУТАНОНА-2

1

Изобретение относится к усовершен-

ствованному способу получения 3-хлор
бутанона-2

Известен способ получения 3-хлор-
бутанона-2 при пропускании смеси н-
-бутилёнов с кислородом (33% объем-
ных) при давлении 6 атм.; 96-102°С
через колонку с водным раствором хло-
рида палладия и меди, концентрация
хлорида палладия 4,5 г/л, хлорида ме-
ди 150 г/л. В процессе синтёза под-
‘держивается окислительно-восстанови-
тельный потенциал смеси 375-390 мв.
Выход 3-хлорбутанона-2 составляет
более 20%, основным побочным продук-
том является бутанон [1].

Недостатками этого ‘способа полу-
чения 3-хлорбутанона-2 являются низ-

кий выход и сложность разделения об-
разующегося бутанона и 3-хлорбутано-
на-2, так как азеотроп последнего с

водой кипит при температуре 75°С,
близкой к температуре кипения бута-
нона (78°С), что приводит к усложне-
нию технологии получения 3-хлорбута-

нона-2.
Наиболее близким к предлагаемому

является способ получения 3-хлорбу-

танона-2, который заключается в хло-
рировании бутанона хлористым сульфу-
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рилом при ‘отношении реагентов 10 - 1
соответственно при температуре кипе-
ния первого, либа при взаимодействии
эквимолекулярных количеств реагентов
при разбавлении п-пентаном в пять
раз, при 0-25°С. 3-клорбутанон-2
очищают методом газо-жидкостной хро-
матографии. Выход его составляет 75-
80% [21.

Недостатками этого способа явля-
ются прежде всего образование смеси
двух изомеров 3-хлорбутанона-2 и
1-хлорбутанона-2 в соотношении 4:1,
которые трудно разделить дистилляци-
ей и сниженный выход 3-хлорбутанона-
-2 за счет образования кетонной смо-
лы.

Цель изобретения - повышение вы-
хода и упрощение технологического
процесса за счет получения 3-хлор-
бутанона-2 свободного от 1-хлорбута-
нона-2.

Поставленная цель достигается
тем, что в способе полученйя 3-хлор-
бутанона-2 путем хлорирования бута-
нона хлористым сульфурилом в среде
органического растворителя, в качест-
зе органического растворителя исполь-
зуют четыреххлористый углерод и про-
цесс ведут при 60-78°С с постоянным
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удалением образующихся хлористого
водорода и сернистого газа при моль-
ном соотношении бутанона и хлорис-
того сульфурила равном 1,1-2:1.

Процесс ведут при объемном соот-ношении четыреххлористого углерода 5и бутанона, равном 5:1-2,
Такое проведение процесса позво-

ляет свести к минимуму образование1-хлор-бутанона-2 и кетонной смолы.
Пример 1. В четырехгорлый

реактор емкостью 1,5 л., снабжен-
ный механической мешалкой, эффек-
тивным обратным холодильником, ка- *
пельной воронкой и термометром, заг-
ружают 194 г (2,7 моля, 240 мл) бу-
танона, 960 г (600 мл) четыреххлорис-
того углерода и нагревают до 75°С.
В смесь бутанона и четыреххлористого
углерода дозируют в течение 1,5 ч
167 г (1,24 моля, 100 мл) хлористо-
го сульфурила, а образующийся хлорис-
тый водород и сернистый газ поглоща-
ют водой либо раствором основания,
По окончании прибавления хлористого
сульфурила смесь выдерживают 30 мин 25
(до прекращения выделения хлористо-
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остаток перегоняют с небольшим деф-
легматором, Получают 109 г (83% в
расчете на хлористый сульфурил) 3-
-хлорбутанона,
Пример 4. Синтез проводят

аналогично примеру 3 при температу-ре в массе 659С. Получают 976 г
(620 мл) четыреххлористого углерода,содержащего 15 г бутанона и 98 г
(75%) 3-хлорбутанова.
Пример 5. Ситез проводят

аналогично примеру 3 с использова-нием возвратного ‘четыреххлористого
углерода и добавкой 90 г (112 мл)свежего бутанона. Получают 976 г
(620 мл) возвратного четыреххлорис-
того углерода, содержащего 15 г бу.
танона, и 105 г (80%) З-хлорбутанона-
Пример б6. В указанный реак-

тор загружают: 97 г (1,35 моля, 120
мл) бутанона, 960 г (600 мл) четы-
реххлористого углерода, нагревают
смесь до 789С, дозируют 167 г хло-
ристого сульфурила (1,24 моля, 100
мл) и далее завершают синтез по при-
меру 1. Получают 968 г (608 мл) че-
тыреххлористого углерода, содержаще-

 

 

го водорода и сернистого газа, отго го 8 г бутанона и 102,5 г 3-хлорбу-няют четыреххлористый углерод, со- танона-2.держащий небольшое количество бута- Во всех примерах З-хлорбутанон-2вона (1070 г, 740 мл), а кубовый об- 3) имеет показатели: п?0= 1,4160,таток перегоняют с небольшим дефлег- 410

=

1,0400, Тьии = 114-1159С,матором (25 см). Получают 116,0 (86% Выход его по бутанону достигает 95%.в расчете на хлористый сульфурил)
З-хлорбутанона-2.
Пример 2,В указанный реак- „. Формула изобретениятор загружают 1070 г (740 мл) воз- 35

вратного четыреххлористого углерода, 1. Способ получения 3-хлорбутано-отогнанного из опыта | и содержаще на-2 путем хлорирования бутанонаго 105 г бутанона, добавляют 89 г хлористым сульфурилом в среде орга-бутанона (106 мл) (всего в смеси 2,7 нического растворителя, отлича-моля, 240 мл бутанона) и нагревают 46 юцщийся тем, что, с целью по-до 75°С. В омесь дозируют 167 г вышения выхода и упрощения техноло-(1,24 моля, 100 мл) хлористого суль- гического процесса, в качестве орга-Фурила, аналогично примеру 1. По нического растворителя используютокончании прибавления и выдержки, четыреххлористый углерод и процессотгоняют четыреххлористый углерод и 45 ведут при 60-789С с постоянным уда-избыток бутанона, получают 1070 г лением образующихся хлористого водо-(740 мл) смеси, содержащей 105 г бу- рода и сернистого газа при мольномтанона. Кубовый остаток перегоняют соотношении бутанона и хлористого
с дефлегматором. Получают 118,4 г сульфурила равном 1,1-2:1,
(90% в расчете на хлористый сульФУ- 50 2. Способ по п.1, отлича-рил) З-хлорбутанона. ющийся тем, что процесс ведутПример 3. В указанный реак- при объемном соотношении четыреххло-тор загружают 960 г (600 мл) четы- истого углерода и бутанона, равномреххлористого углерода, 105 г (1,46 5:1-2.
моля, 130 мл) бутанона и нагревают ' 55 Источники информации,до 75°С. В смесь дозируют 167 г принятые во внимание при экспертизе
(1,24 моля, 100 мл) хлористого суль- 1. Патент ФРГ м 1138755,фурила, выдерживают и обрабатывают кл. 12010, опублик. 1963.

. аналогично примеру 1. Получают 976 г 2. Сатра}апе Е. Во5{п Т., 1асобзеп
(620 мл) четыреххлористого углерода, „, НМ.!. Степ ап@ Епопд бага 12. Н 3
содержащего 15 г бутанона. Кубовый 454 (1987) (прототип}
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