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Verfahren Zuxr Herstellung von Sulfonsaureestern o_

.

Sulfonsaureester kann man durch Umsetzung von Phenolen

Ooaer Alkoholen mit Sulfohalogeniden herstellen, dabei arbelitet man
vorteilhaft in Gegenwart von ha10genwasserstoffblndenden oder. ~ab-
spaltenden Mitteln. als halowenwabserstoffblndende Mlttel eignen
sich basiseh reagierende Stoffe, wie Alkali- oder Erdalkalioxyde
oder ~hydroxyde und deren Carbonate, Sowie ganz:- besonders Ammoniak
‘und Amine; als halogenwasserstdffabspaltende Mittel kommen vor allew
‘saure Kondensat1onskatalysatoren, w19321nkch%orld, Alumlnlumchlorid;
oder Zisenchlorid, in rrageo o , _ . - . =
| Es wurde nun gefunden, dass man auf die glelche Weise
.dach Halogenalkohole mit belleblgen ..... Sulfohalogenlden,-z ‘Bs~solchen
”der aliphatischen, aromatischen. oder arallphathchen Reihe, ver—; )
estern kann. Jberraschenderwelse lassen 'sich nach dfesem Verfgg{g§ 
selbst die niedersten Vertreter der Halocenalkohole, Z.Bo Athylenw
chlorhyarln, verestern,-obwohl mdn hidtte erwarten mussen, dass da-
_b.e.i._da.s_ﬂa.l,agen—d-e r—-—Ha-l—egerra‘l‘koiro-l‘e‘“ bEESPalten OdeT Ausgetauscht
wurde, besonders bei héherer Temperatur° "Eine solcggvunerwunschte
.Reaktion.. trltt aber;“wenn uberhaupt nur” iqﬁﬁﬁf§f§33¥ﬁﬁéféﬁwﬂéggg'
_ein. - - T LT _ .

‘ Besoriderk vorteilhaft arbeitet man belsplelswelse so:

~dass man in ein Gemisch aus einem Sulfohalogenid und elnem Halogen;

- alkohol unter Kuhlung Ammoniak bis zur Sdttigung elnlelteto Das
ausgeschiedene Ammonlumchlorid ‘kann abflltrlert abgeschleudert

‘ oder ausgewaschen werden. Die Umsetzung kann gewunschtenfalls 1n
Gegenwart von Losunrsmltteln, wie Benzol, Benzin oder Ather durch-—
gefihrt werden. Um eine Sulfdmldblldung mogllchst zu vermelden,
ldsst man die Temperatur zweckmass1g nicht uber 30 blS 40°%° 8teigen;
vorteilhaft arbeitet man bei Temperaturen um etwa 0°

D1e fir die Umsetzqng in Betracht kommenden Sulfohalo~v

wenlde konnen auf beliebige Weise hergestellt selno Vorteilhaft




| 150000208
0. Z 14470 -~ 2 - o

verwandet man die durch gleichzeitige Einwirkung von Schwe-
feldioxyd und Chloxr auf gesidttigte Kohlenwasserstoffe oder
deren Halogenabkdmmlinge in flissiger Phase, vorzugswelse
unter Bestrahlung mit kurzwelligem Licht erhdltlichen.-
'Sulfochlorldeo Die Sulfochloride brauchen nicht unbedlngt
frei von Neutralsl zu sein, da die gebildeten. Halogenalko~»
holester geniigend bestdndig sind, sodass sie bei einer an-
schliessenden ¥asserdampfbehandlung zur Entfernung des

Neutralésls nlcht angegriffen werden.
- —Als Halocenalkohole’lassen sich ‘die verschie-

densten Chlor-, Brom- und Jodalkohole verwenden, und zwar
vom einfachsten. Vertreter an.

) D1e erhdltenen brzeugnlsse sind mehr oder
'wenlger dlefluSol”e Ole, die hervorragend als Losungs— und
Neichmachungsmlttel z.B. fir Polyvirdylverbindungen oder Cel-
luloseabkdmmlinge, geeignet sind. Hierbei verleihen 31e den
Kunstmassen bessere mechanlsche Elgenechaften und grossere_
Kaltehgbtandlgkelt als die entsprechenden Ester aus nicht
halogenlerten Alkoholen. Ausserdem stellen sie. w1cht1ge Zw1—
4schenprodukte fir die Hersteliyng von Wasch»; Netz~ undﬂDggm-
infektionsmitteln dar. R ” '

F.

Beispiel 1.

; L 600 Tejde eines durch Behandlung mlt Schwefel~
u¢uxy& wrd un;or ZU etwa 50 % in das Sulfochlorid ibergefithr—
ten, aus der katalytischen Hydrierung des Kohlenoxyds ~erhal-
“tenen-und- nachhydrlerten Kohlenwasserstoffols mit .den Siede~
grenzen 200-350° y das durch Schwefeldloxyd Extraktlon weit=
.gehend neutraltlfrei gemacht wurde und 11,4 % hydrolysier-
bares Chlor enthalt und 200 Teile Athylenchlerhydrin. werden
unter kriftigem Rithren mlt trockenem, gasférmigem Ammoniak
gesattlgt°<Durch Kihlung wird dafiir gesorgt, dass die ﬂempef
ratur nicht wesentlich iiber 10-20° stel_gtc DPas ausveqchiedene“
'Ammonlumchlorld w1rd in WVasser aufgenommen und vom 0l getrennt-
Zur Entfernung des Uberschiissigen Athylenchlorhydrlns wird
noch mehrmals mit verdinnter Schwefelsidure ausgewabchene Man
erhalt 6%8 Telle Chlorathanolsulfonsaureester, der grdktlsch
frel von Sulfonsaure und Sulfamid 1st°' ' '
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Der,Chlorathanolsulfonsaureester hat die “ahigkelt
Polyv1nchhlor1d z.B. im Verh&ltnis 40:60 auf der Mischwalze bei
140-160° gut zu gelieren. Das Walzfell hat eine - Faltebestandlg-
kéit von —300 und eine Zerreissfestigkeit von 191 kg/cmzo

Belsplel 2. . . _ -

In der glelchen Weise wie in Belsplel 1 werden. 500
Teile eines neutralolhaltigen Sulfochlorids (mit 6 % hydrolysier-
barem Chlor), das ebenfalls durch etwa 50 #ige Sulfochlorlerung
des in Belsplel 1 genannten Kohlenwasserstoffsls von den Siede~
grenzen 200e350 'erhalten wurde, bei etwa 0° mit 74,5 Teilen )
Athylenchlorhydrin vereqtert Um das ausgefallene ~Ammoniumchlorid
besser filtwierbar zu machen, w1rd ein wenlg Wasser eingerithrt- una
dann abgenutscht. Die 0lige Masse wird zur Entfernung_des Neutral-
61ls im Vakuum mit Uberhitztem Vasserdampf behandelt. Es ble;ben_*
230LTe11e Athylenchlorhydrlnester zurucko E -

#in wie in Belsplel 1 hergestelltes Walzfellwaus,Poly~
v1nylchlor1d mit 40 % des Athylenchlorhydrlnesters hat eine Kaltew
wbesnandlgkelt von ~25° und-eine Zerreisfestigkeit von 185 kg/bm "

‘ Belsplel 30 L o -
v ~ Unter krdftlgem Ruhren werden 142 Teile elnes durch
Béhdndl&n von Propan mit bchweleldloyyd und Chlor in Tetrachloru
_kohlenstofIIObung gewonnenen Gemisches von Propan~1~ und Propana
We.ﬂhylem&@rhy@}mwmd~we—?eﬁe‘?eﬁ”oI‘
bei- O mit basformlgem Ammonlak gesdttigt. Nach dem Abnutschen des
Ammonlumchlorlds w1rd destilliert. Es werden- 155~ Telle ‘eines Pro="
pdnsulfonsauredthylenchlorhydrlnesters erhalten, der fast VOllw _
stédndig zw1schen 125 und 150 bei 3 mm Hg iibergeht.

e .’ Belsplelﬁﬁy . R “

N - Eln*Gemlsch 'VOR 142 Teilen Propansulfoch orid, 80 5
Tellen Athylenc hlorhydrln und 5 Tellen wasserfrelem Ch10r21nk W1£Q_
mrt*§6*VTél CyéIbhexan versetzt, dass der Sledepunkt de's Gemisches
etwa 100° betragto Dann wird am Rickfliésskihler gekocht bis nur
noch wenlg Chlorwasserstoff entw1ckelt wird, was etwa 8 btunden
erforderte Die Tltratlon mit. Natrlummethylat zeigt, dass der bulfo~
chlorldgehalt der MlsChung nach dieser Zeit auf 4,2 Teile gefallen
ist. " Die Masse wird abgekiihlt mit verdunntef thronlauge und” h
¥asser bis zur Neutralféatlon“gewaschen und destlllnert Es werden
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143 Teile Propdnbulfonbaureathylenchlorhydrinester von Kp4

120-130° exhaltend . _
Ein Teil des bulfochlorlds geht durch die

gleichzeitig als NebenreaktlonAauftrejende Abspaltung der
Sulfochloridgruppe unter Bildung von Schwefeldioxyd und.
Propylchloxai 1 verloren. Rei hénerer-ZFeufecratur als 100° tritt
diese Nebenreaktion noch*mehr in den Vordergrund.

Patentanspriiche.

1l.) Verfahren zur Herstellunv von Sulfonsiureestern
durch Umset'ung von Sulfohalobenlden mit Alkoholen in Gegen—
wart von halogenwasserstoffblndenden oder —abspaltenden Mit-
teln, dadurch rekennzelchnet dass die Sulfohalogenlde mlt

Halogenalkoholen umbesetzt werden.

‘ 2.) Verlahren nach Anspruch 1, dddurch Zekennzeichnet,
dags man ‘bei Temperaturen unterhalb-50=40 zweckméssig um

etwa 0°. arbeitet. =
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