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(54) Menetelmd 2,6-di-tert.-butyyli-k-metyylifenolin valmistamiseksi -
Férfarande fér framstéllning av 2,6-di-tert.-butyl-4-metylfenol

Keksinndn kohteena on menetelmd 2,6-di-tert.-butyyli-4-

metyylifenolin valmistamiseksi.

2,6-di~tert.-butyyli-4-metyylifenoli on tehokas stabiloimis-
aine eri tyyppisille synteettisille kumeille, se suojaa vulkanaat-
teja, jotka pohjautuvat luonnon kumiin, butadieeni-styreeni, iso-
preeni-, butadieeni-styreeni-, isopreeni-, butadieeni-, butadieeni-
nitriili- ja kloropreeni-kumeihin, wvanhenemiselta l&mmén ja osittain
valon vaikutukselta ja sitd kdytetddn my8s vaaleissa ja varjatyissd
kumituotteissa. 2,6-di-tert.-butyyli-4-metyylifenolia kdytetdin
polyeteeni- ja polypropeenikuitujen l&mp&stabilointiin ja se on
my8s tehokas ruoka-aineiden stabiloimisaine.

Menetelmdd 2,6-di-tert.-butyyli-4-metyylifenolin valmistami-
seksi hydrogenolysoimalla N,N-dimetyyli(3,5-di-tert.-butyyli-4-
hydroksi-bentsyyli)amiinia katalyyttisesti orgaanisessa liuotin-
vdliaineessa on laajalti alalla k8ytetty.

Erityisesti on alalla tunnettu menetelmd (GB-patentti n:o
1 229 480) 2,6-di-tert.-butyyli-4-metyylifenolin valmistamiseksi
hydrogenolysoimalla N,N-dimetyyli(3,5-di-tert.-butyyli-4-hydroksi-
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bentsyyli)amiinia dekaliinissa Ni-Al-Ti-katalyytin l&sn&ollessa.

Tdmdn alan aikaisemmin tunnetun menetelm&n haitta on siind,
ettd8 hydrogenolyysin aikana N,N-dimetyyli(3,5-di-tert.-butyyli-4-
hydroksibentsyyli)amiini hartsaantuu osittain dekaliinissa; eris-
tetty 2,6-di-tert.-butyyli-4-metyylifenoli sis&dltdd n. 5% hartsaan-
tumistuotteita, jotka antavat sille keltaisen vdrin.

2,6-di-tert.-butyyli-4-metyylifenolin eristdmiseksi reaktio-
seoksesta vaaditaan lisdksi reaktioseoksen vidkevdimistislaus ja
liuvottimen talteenotto, mik¥# tekee prosessin monimutkaisemmaksi
ja kalliiksi.

Mainitulla menetelmilli valmistettua 2,6-di-tert.-butyyli-4-
metyylifenolia voidaan k&dytt&d ruokatarvikkeita varten ainoastaan
monimutkaisen puhdistusprosessin j&lkeen, esim. vdkevdimistislaa-
malla tai kiteyttdm&dlld.

Tdm4n keksinn®n tavoitteena on parantaa menetelmdd 2,6-di-tert.-
butyyli-4-metyylifenolin valmistamiseksi hydrogenolysoitaessa kata-
lyyttisesti N,N-dimetyyli(3,5-di~tert.-butyyli-4-hydroksibentsyyli)-
amiinia menetelmdn teknologian yksinkertaistamiseksi, tuotteen
hinnan alentamiseksi ja sen laadun parantamiseksi.

Keksinn®dlle on tunnusomaista,ettd liuotin on 2,6-di-tert.-
butyyli-4-metyylifenoli eli lopputuote. 2,6-di-tert.-butyyli-4-
metyylifenolin k#ytt#minen liuottimena sallii 2,6-di-tert.-butyyli-
4-metyylifenolin eristysprosessin yksinkertaistamisen reaktioseok-
sesta jAttidm&lli pois reaktioseoksen vdkevdimistislauksen ja liuot-
timen talteenoton.

Lisdksi hydrogenolyysin aikana 2,6-di-tert.-butyyli-4-metyy-
lifenolin ldsndollessa sekundiiriset hartsaantumisprosessit estyvidt,
mikid tekee mahdolliseksi 2,6-di-tert.-butyyli-4-metyylifenolin
saamisen halutussa puhtaudessa ilman monimutkaisia puhdistusvaihei-
tai ja saannolla, joka nousee 98,4%:iin.

Saatu tuote on valkoinen, hajuton ja sen sulamispiste on
69,9:0,1°C ja se tdyttdi elintarviketeollisuuden vaatimukset.

Keksinndn paremmin ymmirtdmiseksi on seuraavassa esitetty
esimerkki.

ESIMERKKI 1

Menetelmi toteututettiin lasisessa reaktioastiassa, joka oli
varustettu lidmpomittarilla, Schott-suotimella hapen parempaa jakau-
tumista varten, kierukalla vedyn kuumentamista varten sekd palautus-
jd&hdyttimelld.
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Reaktioastiaan pantiin 90,0 g sulaa katalyyttii ("Raney-
nikkelityyppistd, joka sis#lsi 50% Ni, 45% Al ja 5% i, hiukkaskoon
O©llessa 2-3 mm), 20 g 2,6-di-tert.-butyyli-4-metyylifenolia, 20 g
N,N-dimetyyli—(3,S-di—tert.-butyyli-4-hydroksibentsyyli)amiinia.
Lamp&tila reaktioastiassa oli 110°C, vedyn virtausnopeus on 25
ml/min., reaktioaika oli 2 tuntia. Kun reaktio oli kulkenut loppuun,
tuote poistettiin reaktiocastiasta. Saatiin 36,0 g valkoista, haju-
tonta, kiteistd tuotetta, jonka sulamispiste oli 69,9%C. 2,6-di-
tert.-butyyli-4-metyylifenolin saanto oli 98,4% teoreettisesta.
Saadun 2,5-di-tert.-butyyli-4-metyylifenolin laatu tdyttdd elin-
tarviketeollisuuden vaatimukset.
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Patenttivaatimus

Menetelmd 2,6-tert.-butyyli-4-metyylifenolin valmistamiseksi
hydrogenolysoimalla N,N-dimetyyli-(3,5-di-tert.-butyyli-4-hydroksi-
bentsyyli)amiinia sulan Ni-Al-Ti-katalyytin l&sn8ollessa, liuotti-
messa, t unnettu siitd, ettd liuotin on 2,6-di-tert.-butyy-
li-4-metyylifenoli eli lopputuote.

Patentkrav

F8rfarande f&r framst#8llning av 2,6-di-tert.-butyl-4-metyl-
fenol genom hydrogenolys av N,N-dimetyl(3,5-di-tert.-butyl-4-hydroxi-
bensyl)amin i n&rvaro av en smd&lt Ni-Al-Ti-katalysator i ett 186s-
ningsmedel, Xk § nne t ec knat didrav, att ld&sningsmedlet
utgdrs av 2,6-di-tert,-butyl-4-metylfenol eller slutprodukten.
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