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Keksinndn kohteena on menetelmd 2,4 ,6-tri-(3,5-ditert.-
butyyli-4-hydroksibentsyyli)mesityleenin valmistamiseksi.

Mainittu 2,4,6-tri (3,5-ditert.-butyyli-4-hydroksibentsyyli)-
mesityleeni on moniytimisten fenolien ryhmd&n kuuluva ci-vArjisvi,
myrkytén ja haihtumaton, tehokas stabilisaattori muoveja ja muita
orgaanisia tuotteita varten ja erityisesti sellaisia varten, joita
tybstetddn kohotetussa ldmpStilassa tai joita kdytetddn vakuumissa
ja korkeassa ldmpStilassa. Sitd kdytetddn laajasti esim. polyole-
fiinien, polyamidien, polyhydroksimetyleenin, polyasetaalien,
polystyreenin, fenoliformaldehydimuovien, nailonin, kumin ja muiden
polymeeriainesten stabiloimiseksi. Erityisesti luonnonvirisid tai
vaalein sdvyin virjdttyjd valettuja ja suulakepuristettuja esineitéd
stabiloidaan 2,4,6-tri [3,S—ditert.~butyyli-4-hydroksibentsyyli)-
mesityleenilld.
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2,4,6-tri-(3,5-ditert.-butyyli-4~-hydroksibentsyyli)-mesity-
lennid kdytetddn erdiden lddke- ja kosmetiikkavalmisteiden sekéd
lidke- ja elintarvikevalmisteiden kanssa kosketukseen joutuvien
materiaalien stabiloimiseksi.

On joitakin menetelmid 2,4,6-tri(3,5-ditert.-butyyli-4-hyd-~
roksibentsyyli)mesityleenin valmistamiseksi. Erddssd menetelmdssd
(US-patentti 3 026 264) annetaan mesityleenin reagoida 3,5-ditert.-
butyyli-u4-hydroksibentsyylialkoholin kanssa liuottimessa esim. mety-

leenikloridissa rikkihapon ldsndollessa seuraavasti

OH

jossa X on C(CH3)3.

Tdmd menetelmd suoritetaan seuraavasti. Liuokseen, jossa
ldmpétilassa 4°C on 0,4 moolia 3,5-ditert.-butyyli-4-hydroksibent-
syylialkoholia ja 0,1 moolia mesityleenid metyleenikloridissa, Lis&-
tddn 30 minuutin aikana 6,5 moolia 80%:ista rikkihappoa. Muodostu-
nutta reaktioseosta sekoitetaan vield kolme tuntia ja pestddn nel-
jdsti vedelld neutraaliin reaktioon. Sitten metyleenikloridi
haihdutetaan pois haluttu tuote kiteytetddn jdidnndksestd ja kitey-
tetddn uudelleen isopentaanista. Uudelleenkiteyttdmisen jdlkeen
tuotteen sp. on 200—200,7OC. Tuotteen saanto on 60 % alkyloimis-
aineesta laskettuna.

Tdssd menetelmdssd muodostuu suuri mddrd happamia jdtevesid,
jotka sisdltdvdt orgaanisia liuottimia ja fenoleja. Tdllaisten

jdtevesien puhdistaminen on varsin hankalaa.
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Mainitussa menetelmissi tarvitaan melkoinen mi#ri rikki-
happoa ja alkyloimisainetta ja halutun tuotteen saanto ei ole tyy-
dyttdvid. Lis#ksi saadun tuotteen puhtaus el ole tyydyttidvi, joten
tuotetta on puhdistettava edelleen. THm4 merkitsee menetelmln mut-
kistumista ja tuotteen pienempii saantoa. T4ss# menetelmissé kéy-
tetty alkyloimisaine eli 3,5-ditert.-butyyli-U4-hydroksibentsyyli-
alkoholi ei ole helposti saatavissa. Sen synteesiin liittyy run-
saasti sivutuotteita ja siten pienempi saanto.

Alalla tunnetaan toinenkin menetelm4 2,4,6-tri(3,5-ditert.-
butyyli-U4~hydroksibentsyyli)mesityleenin valmistamiseksi antamalla
mesityleenin ja 3,5-ditert.-butyyli-4-hydroksibentsyylialkoholi-
esterin reagoida kesken#din (GB-patentti 1 202 762). Mainittu alky-
loimisaine ja mesityleeni liuotetaan metyleenikloridiin ja lis&t&én
80%:ista rikkihappoa typpivirrassa ja lidmpdtilassa 3°C suhteessa
0,5-2 moolia happoa yhti moolia kohti mesityleenid. Muodostunutta
reaktioseosta sekoitetaan kolme tuntia 1&mpdtilassa 10-40°C. Lisk-
t44n iso-oktaania, vesifaasi ja orgaaninen faasi pestdfn vedelld,
15%:isella ammoniakkiTiwksella ja jilleen vedelld. Sitten mety-
leenikloridi haihdutetaan pois orgaanisesta faasista.

Halutun tuotteen saanto on 78-79% alkyloimisaineesta 3,5-
ditert.-butyyli-l-hydroksibentsyylialk oholiesteristi laskettuna.

MySs ti#min menetelmin pi#ihaittoja on suurl mi#ri jidtevettd
ja tuotteen pieni saanto.

Paras menetelmi 2,4,6-tri(3,5~ditert.-butyyli-4-hydroksibent-
syyli)mesityleenin valmistamiseksi on mesityleenin alkylointi 3,5-
ditert.-butyyli-4-hydroksibentsyylialkoholin eettereill¥ ja erityi-
sesti 2,6-ditert.-butyyli-4-metoksimetyylifenolilla tai bis-3,5-
ditert.-butyyli-U4-hydroksibentsyylieetterill¥ kloorialkaanissa
(US-patentti 3 845 142). Timin menetelmin mukaan reaktio suorite-
taan 1is##m#114 vihitellen rikkihappokatalysaattoria reagenssiseok-
seen l8mpdtilassa v&1illi -20° ja +20°C. Muodostunut reaktioseos
erotetaan haposta ja neutraloidaan emiksellli eli 5-7%:isella nat-
riumhydroksidivesiliuoksella. Sitten vesifaasi erotetaan ja liuo-
tin haihdutetaan pois orgaanisesta faasista.

Halutun tuotteen saanto on 60-67% teoreettisesta laskettuna
alkyloimisaineesta. Tuotteen puhtaus on suurempi kuin edelld kuva-
tuissa menetelmissd (sp. 238—?3900). Siten lis#kiteyttidminen on

Ltarpecton,
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Mutta t8minkin menetelmin haittoja ovat suuri j&tevesimiirs
Ja halutun tuotteen riittimitdn saanto, koska alkyloimisaineen
ylim4&rd on 25% (nelji moolia kolmen teoreettisen moolin asemesta
moolia kohti mesityleenii). Menetelmds toteutettaessa timi yli-
mddréd on tarpeen halutun, hyvin puhtaan tuotteen saamiseksi, jossa
epdpuhtautena ei juuri lainkaan ole 2,4-di(3,5-ditert.-butyyli-4-
hydroksibentsyyli)mesityleeni&. Mutta yli 20% 2,6-ditert.-butyy-
li-4-metoksimetyylifenolista tai bis-3,5-ditert.-butyyli-U4-hydroksi-
bentsyylieetteristd muuttuu sivutuotteeksi b,4-metyleenibis(2,6-
ditert.-butyylifenoliksi). T&m&n epdpuhtauden poistaminen halutusta
tuotteesta pesemill4 johtaa tuotteen Saannon v&henemiseen ja pesu
edellyttds suurta metanolimiiris.

Kdsiteltdvdnd olevan keksinndn eriini kohteena on y114 mai-
nittujen haittojen poistaminen.

Keksinndn erityiskohteena on muuttasa alkyloimisvaiheen olo-
suhteita menetelmissi 2,4,6—tri(3,5-ditert.-butyyli—U-hydroksibent—
syyli)mesityleenin valmistamiseksi siten, ettd parannetaan halutun
tuotteen saantoa ja puhtautta ja valitaan em#ksinen aine, jolla
voidaan est#4 jitevesien muodostuminen.

Tém& kohde saavutetaan keksinn®n mukaisessa menetelmissy
2,“,6-tri(3,5-ditert.-butyyli-u-hydroksibentsyyli)mesityleenin val-
mistamiseksi antamalla mesityleenin reagoida 2,6-ditert.-butyyli-A4-
metoksimetyylifenolin tai bis-3,5-ditert.-butyyli-4-hydroksibent-
syylieetterin kanssa 18mp8tilassa v#1ills -20 ja +20°C kloorialkaa-
nilivottimen ja rikkihappokatalysaattorin 14sniollessa reaktioseok-
sen saamiseksi, jossa on happofaasi ja halutun tuotteen sisHdltivi
orgaaninen faasi, erottamalla sitten mainitut faasit, kisittele-
mdll8 orgaanista faasia em#ksiselll aineella ja erottamalla haluttu
tuote poistamalla liuotin. Keksinn&lle on tunnusomaista, etti mesi-
tyleenin kloorialkaaniliuokseen lis#t&in samanaikaisesti rikkihappoa
ja 2,6-ditert.—butyyli—M-metoksimetyylifenolin tai bis-3,5-ditert.-
butyyli-4-hydroksibentsyylieetterin kloorialkaaniliuosta ja etti
emdksisens aineena on k#ytetty kaasumaista ammoniakkia, ja etti
orgaanisen faasin ammoniakkik8sittelyn j4lkeen ja ennen halutun
tuotteen eristimists poistetaan muodostunut ammoniumsulfaatti.
Kloorialkaaniliuottimena voidaan kiyttii metyleenikloridia, hiili-
tetrakloridia tai dikloorietaania.
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Kuten yl11l4 mainittiin menetelmd on suoritettava ld&mpdtilassa
-20° - +20°C. Limpdtilan alittaessa mainitun alarajan alkylointi-
reaktio hidastuu huomattavasti ja prosessin kesto pitenee. Ldmp&-
tilan ylittdessd 20°C sivutuotteiden muodostuminen kasvaa jyrkdsti.

Y114 mainituissa olosuhteissa mesityleeni alkyloidaan 2,6-

ditert.-butyyli-4-metoksimetyylifenolilla seuraavasti:

C(CH,) C(CH,)

HO OH
OH CH, Y, s
(CH,)C - ' C(CH,)

(CH,) 1€ C(CH,) 3’3 ) CH,
LV ELTEN
H.C CH,
CH20CH3 CH2 (1)
(CHy) i€ C(CHy) 4
OH

Alkyloimisaineen ylimddrd johtaa sivutuotteen 4 ,4-metyleeni-

bis-(2,6-ditert.~butyylifenolin) muodostumiseen seuraavasti:

(CH.) .C
(CHy) ¢ 33
1,50, C(cH),
2HO CH2OCH3 —> HO — CH2 OH (ID
C(CH.)
(CH,) ,C 303

(CH3)3C
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Lisdksi 20°C:n ylittdva ldmpStila edist&4 mainitun sivy-
tuotteen muodostumista.

Vdhennettdessi alkyloimisainetta alle st8kiometrisen midrin
muodostuu toista sivutuotetta 2,H—di-(S,S-ditert.-butyyli—M—hydrok—
sibentsyyli).mesityleenié

OH
CH
3 (CH )30 C(CH3)3
©\+2 Q/l ————9H2804
CH
CH, 3

H3C
CHQOCH3

C(CH3)3

(CH3)3C
OH

Kdytettdessd ylla mainituissa olosuhteissa alkyloimisaineena
bis-3,S-ditert.—butyyli—u—hydroksibentsyylieetterié muodostuu myé&s
sivutuotteita II ja III,

Verrattuna alan aikaisempiin menetelmiin keksinndn mukainen
menetelmd mahdollistaa 2,U,G-tri—(3,5-ditert.-butyyli—u-hydroksi—
bentsyyli)mesityleenin saamisen, jonka saanto on riittdvdn suuri
eli 88-90 % ja puhtaus riittdvin hyvd (sp. 239°-239,5°C. Keksin-
nén mukaista menetelmii toteutettaessa tarvitaan pieni md&drd alky-
loimisainetta ja rikkihappoa, miki# merkitsee alan aikaisemmissa
menetelmissd muodostuneen fenolijidtemddrin Jjyrkkd4 vdhenemisty.
Ammoniakkikaasun kdyttd emiksisend aineena estdd jdteveden muo-
dostumisen.

Menetelmd on teknisesti yksinkertainen ja se toteutetaan
Seuraavasti:

Osa tarvittavasta kloorialkaanista ja mesityleenistd 1lisd-
tddn sekoittimella, ldmp&mittarilla, jddhdyttimelld, kahdella tipu-
tussuppilolla ja jééhdytyskylvyllé varustettuun kolviin. Kolvin
sisdlts jddhdytetdsn haluttuun ldmp&tilaan. Sitten lisitdin saman-
aikaisesti ja sekoittaen alkyloimisaine toisessa osassa kloorial-
kaania ja rikkihappo. Reaktioldmpstila pidetddn -20° - +20°C:ssa.
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Muodostuu happo- ja orgaaninen faasi. Happofaasi poistetaan erotus-
suppilossa ja halutun tuotteen sisdltdvd orgaaninen faasi lisdtddn
sekoittimella, palautusjddhdyttimelld ja kaasunsydttdputkella va-
rustettuun kolviin ja kdsitellddn ammoniakkikaasulla. Muodostunut
ammoniumsulfaatti poistetaan suodattamalla ja kloorialkaaniliuotin
haihdutetaan pois jdljelle jHdHvistd liuoksesta.

Seuraavat erityisesimerkit selventdvdt kdsiteltdvand olevaa
keksintéd.

Esimerkki 1

Sekoittimella, ldmpSmittarilla, palautusjdédhdyttimelld ja
kahdella tiputussuppilolla varustettuun kolviin lisdttiin 100 ml
metyleenikloridia ja 6,84 g (0,057 moolia) mesityleenid. Seos jd&h-
dytettiin sekoittaen 0°C:een. Muodostuneeseen seckseen lisdttiin
samanaikaisesti 30-40 minuutin aikana l&mp&tilassa 0°-3°c 21 g
(0,2 moolia) rikkihappoa ja liuosta, jossa oli 50 g (0,2 moolia)
2,6-ditert.-butyyli~-4-metoksimetyylifenolia 100 ml:ssa metyleeni-
kloridia.

Reaktioseosta sekoitettiin tdssd ldmpdtilassa 1lisdd 30 minuut-
tia. Reaktioseoksen koostumus analysoitiin kaasukromatograafisesti.

Reaktioseoksen painoprosentuaalinen koostumus oli:

Tuote I 94,2
Tuote II 5,1
Tuote III 0,7

Reaktioseos kaadettiin erotussuppiloon ja happofaasi poistet-
tiin. Orgaaninen faasi lis&ttiin sekoittimella, palautusjidihdytti-
melld ja kaasunsydttdputkella varustettuun kolviin ja putken kautta
johdettiin ammoniakkikaasua seoksen neutraloimiseksi. Muodostunut
ammoniumsulfaatti poistettiin suodattamalla. Metyleenikloridi pois-
tettiin jdljelle jddvdstd liuoksesta tislaamalla.

Saatiin 39,1 g haluttua tuotetta eli 88,6 % teoreettisesta
laskettuna mesityleenistd tai 76,1 % teoreettisesta laskettuna
2,6-ditert.-butyyli-4-metoksimetyylifenolista. Sp. oli 239,1o -
239,6°C.

Suoritettiin seuraava vertailukoe.

Sekoittimella, lémpémittariila, palautusjééhdyttimellé ja
tiputussuppilolla varustettuun kolviin lisdttiin 200 ml metyleeni-
kloridia, 6,02 g (0,05 moolia) mesityleenid ja 43,75 g (0,17 moolia)
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2,S-ditert.—butyyli-u—metoksimetyylifenolia. Seos jddhdytettiin
sekoittaen 0°C:een ja lis&ttiin vdhitellen 30 minuutin aikana
18,25 g (0,17 moolia) rikkihappoa pitden ldmpdtila 0 - 3°C:ssa.

Sitten reaktioseosta sekoitettiin samassa ldmpdtilassa
lisdd 30 minuuttia.

Reaktioseoksen painoprosentuaalinen koostumus oli:

Tuote I 75,2
Tuote 1II 15,2
Tuote III 9,6

Sitten reaktioseos neutraloitiin 7 %:1la natriumhydroksidi-
liuoksella, vesikerros poistettiin ja liuotin poistettiin orgaani-
sesta kerroksesta tislaamalla.

Saatiin 28,2 haluttua tuotetta eli 72,9 % teoreettisesta
laskettuna mesityleenist4. Sp. oli 238,6 - 239,2°.

Y114 olevista arvoista voidaan havaita, ettd lisdttdessy
komponentit samanaikaisesti reaktiovyShykkeeseen halutun tuotteen
saanto ja puhtaus laskevat Jyrkdsti sivutuotteiden huomattavan mds-
rdn johdosta.

Esimerkki 2

Esimerkin 1 kolviin lisdttiin 100 ml metyleenikloridia
ja 7,2 g (0,06 moolia) mesityleenid. Seos jddhdytettiin sekoit-
taen 0°C:een. Muodostuneeseen seokseen lis&ttiin samanaikaisesti 21 g
(0,2 moolia) 94 %:sta rikkihappoa ja liuvosta, jossa oli 50 g
(0,2 moolia) 2,6-ditert.-butyyli-u-metoksimetyylifenolia 100 ml:ssa
metyleenikloridia, 30-40 minuutin aikana pitden ldmp8tila 0 - 3°C:ssa.
Sitten reaktioseosta sekoitettiin samassa ldmp&tilassa 1lis&4 30 mi-
nuuttia. Reaktioseoksen koostumus analysoitiin kaasukromatograa-
fisesti.

Reaktioseoksen painoprosentuaalinen koostumus oli:

Tuote I 94,0
Tuote II 3,8
Tuote III 2,2

Orgaanisen ja happofaasin erotus, orgaanisen faasin neutra-
lointi ammoniakkikaasulla, liuottimen tislaus ja tuotteen eristdmi-
nen suoritettiin kuten esimerkissd L.

Halutun tuotteen saanto oli B1," g eli 89,1 % teoreettisesta
laskettuna mesityleenistd tai 80,2 % teoreettisesta laskettuna

alkyloimisaineesta. Sp. oli 239,2-239,8°C.



65422

Suoritettiin seuraava vertailukoe.

Sekoittimella, l&mpdmittarilla, palautusjddhdyttimelld ja
tiputussuppilolla varustettuun kolviin lisdttiin 200 ml metyleeni-
kloridia, 50 g (0,2 moolia) 2,6-ditert.-butyyli-4-metoksimetyyli-
fenolia ja 6,02 g (0,05 moolia) mesityleenid. Seos jgdhdytettiin
sekoittaen 0°C:een ja lisdttiin vdhitellen 30 minuutin aikana
0-3°C:ssa 22 g (0,2 moolia) rikkihappoa. Reaktioseosta sekoitettiin
tdssd lampdtilassa lisdd 30 minuuttia.

Reaktioseoksen painoprosentuaalinen koostumus oli:

Tuote I 79,5
Tuote I1 3,3
Tuote III 17,2

Reaktioseos neutraloitiin 7 %:1la natriumhydroksidiliuoksel-
la, vesikerros poistettiin ja liuotin poistettiin orgaanisesta
kerroksesta tislaamalla.

Tuotteen saanto oli 30,7 g eli 79,3 % teoreettisesta lasket-
tuna mesityleenistd tai 59,5 % laskettuna 2,6-ditert.-butyyli-u-
metoksimetyylifenolista. Tuotteen sp. oli 238,0 - 238,70C.

Esimerkki 3

Esimerkin 1 kolviin lisdttiin 13 ml metyleenikloridia
ja 1,03 g (0,0086 moolia) mesityleenid. Seos j&Zhdytettiin sekoit-
taen 0°C:een ja lisdttiin samanaikaisesti 2,71 g (0,026 moolia)
94 %:sta rikkihappoa ja liuos, jossa oli 6,5 g (0,026 moolia)
2,6-ditert.-butyyli-4-metoksimetyylifenolia 13 ml:ssa metyleeniklo-
ridia pitden l&mpdtila 0-3°C:ssa. Reaktioseoksen koostumus analy-
soitiin kaasukromatograafisesti.

Reaktioseoksen painoprosentuaalinen koostumus oli:

Tuote I 91,7
Tuote II 1,7
Tuote III 6,6

Reaktioseosta kdsiteltiin ja haluttu tuote eristettiin
kuten esimerkissd 1.

Halutun tuotteen saanto oli 5,4 g eli 81,5 % teoreettisesta
laskettuna mesityleenistd tai 81,0 % teoreettisesta laskettuna 2,6-
ditert.-butyyli-4-metoksimetyylifenolista. Sp. oli 239,0-239,6°C.
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Esimerkki 4

Esimerkin 1 kolviin lisdttiin 13 ml metyleenikloridia ja
1,11 g (0,0093 moolia) mesityleenid. Seos jdéhdytettiin sekoit-
taen 0°C:een ja lis&ttiin samanaikaisesti 2,71 g (0,026 moolia)
9% %:sta rikkihappoa ja livos, jossa oli 6,5 g (0,026 moolia)
2,B-ditert.-butyyli-u—metoksifenyylifenolia 13 ml:ssa metyleeni-
kloridia pitden ldmp&tila 0 - 3°C:ssa.

Reaktioseosta sekoitettiin samassa ldmp&tilassa lisd4 30 mi-
nuuttia.

Reaktioseoksen painoprosentuaalinen koostumus oli:

Tuote I 80,5
Tuote 1I 1,2
Tuote III 18,3

Reaktioseosta kdsiteltiin ja haluttu tuote eristettiin kuten
esimerkissd 1.

Halutun tuotteen saanto oli 5,1 g eli 70,9 % teoreettisesta
laskettuna mesityleenisti tai 76,0 % teoreettisesta laskettuna 2,6-
ditert.-butyyli—u-metoksimetyylifenolista. Sp. oli 238,9-239,4°C.

Esimerkki 5

Esimerkin 1 kolviin lisdttiin 100 ml metyleenikloridia
ja 7,2 g (0,06 moolia) mesityleenid. Seos jd&hdytettiin sekoit-
taen 0°C:een. Muodostuneeseen seokseen lisdttiin samanaikaisesti
liuos, jossa oli u5 g (0,099 moolia) bis-3,5—ditert.4butyyli—u—
hydroksibentsyylieetterid 100 ml:ssa metyleenikloridia ja 8 g
(0,08 moolia) 94 %:sta rikkihappoa pit4en ldmpstila 0 - 3°C:ssa.
Reaktioseosta sekoitettiin Samassa ldmpStilassa 1isd4 30 minuuttia.

Reaktioseoksen painoprosentuaalinen koostumus oli:

Tuote 1 93,8
Tuote 1II 3,7
Tuote III 2,5

Reaktioseosta k#dsiteltiin ja haluttu tuote eristettiin kuten
esimerkissd 1.
2,4,6-tri-(3,S-ditert.—butyyli—H—hydroksibentsyyli)-mesity~
leenin saanto oli 40,5 g eli 87,2 % teoreettisesta laskettuna mesi-
tyleenistd tai 79,2 % teoreettisesta laskettuna eetteristdi.
sp. oli 239,4 - 239,8%.
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Suoritettiin seuraava vertailukoe.

Esimerkin 1 kolviin lisdttiin 12 ml metyleenikloridia, 2,70 g
(0,006 moolia) bis—3,5-ditert.—butyyli—u-hydroksibentsyylieetterié
ja 0,4 g (0,003 moolia) mesityleenid. Seos jddhdytettiin sekoilttaen
0°C:een ja lisdttiin vdhitellen 60 minuutin aikana ldmpbtilassa
0-3°C 1,22 g (0,012 moolia) rikkihappoa.

Reaktioseosta sekoitettiin samassa ldmpdtilassa lisdd 30 mi-
nuuttia.

Reaktioseoksen painoprosentuaalinen koostumus oli:

Tuote 1 82,0
Tuote II 15,5
Tuote III 2,5

Halutun tuotteen saanto oli 1,86 g eli 80,2 % teoreettisesta

laskettuna mesityleenistd.

Esimerkki 6

Esimerkin 1 kolviin lis&ttiin 100 ml metyleenikloridia
ja 7,2 g (0,06 moolia) mesityleenid. Seos jgihdytettiin sekoit-
taen -20°C:een ja lisdttiin samanaikaisesti 30 minuutin aika-
na -20°C:ssa liuos, jossa oli 50 g (0,2 moolia) 2,6-ditert.-bu-
tyyli-t4-metoksimetyylifenolia 100 ml:ssa metyleenikloridia ja 21 g
(0,2 moolia) rikkihappoa. Reaktioseosta sekoitettiin 120 minuuttia
samassa ldmpdtilassa ja otettiin ndyte analyysia varten.

Reaktioseoksen painoprosentuaalinen koostumus oli:

Tuote I 82,0
Tuote II 5,6
Tuote III 12,4

Reaktioseosta kdsiteltiin ja haluttu tuote eristettiin kuten
esimerkissd 1.

Halutun tuotteen saanto oli 34,8 g eli 75 % teoreettisesta
laskettuna mesityleenistd tai 68,0 % teoreettisesta laskettuna al-
kyloimisaineesta. Sp. oli 238,6 - 239,3°C.

Esimerkki 7

Y114 kuvattuun kolviin lis&ttiin 100 ml dikloorietaania
ja 7,2 g (0,06 moolia) mesityleenid. Seos jddhdytettiin sekoit-
taen 12°C:een ja lisdttiin vdhitellen 30 minuutin aikana 12°C:ssa
liuos, jossa oli 50 g (0,2 moolia) 2 ,6-ditert.-butyyli-4-metoksi-

metyylifenolia 100 ml:ssa dikloorietaania ja 21 g (0,02 moolia)
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rikkihappoa. Reaktioseosta sekoitettiin edelleen 60 minuuttia sa-
massa ldmp&tilassa ja otettiin nidyte analyysi# varten.

Reaktioseoksen painoprosentuaalinen koostumus oli:

Tuote I 83,8
Tuote II 9,7
Tuote III 6,5

Reaktioseosta kdsiteltiin ja haluttu tuote eristettiin kuten
esimerkissd 1.

Halutun tuotteen saanto oli 35,2 g eli 75,8 % teoreettisesta
laskettuna mesityleenistd tai 68,5 % teoreettisesta laskettuna 2,6-
ditert.-butyyli-l-metoksimetyylifenolista. Sp. oli 238,9—239,3OC.

Esimerkki 8

Esimerkin 1 kolviin lisdttiin 100 ml hiilitetrakloridia
ja 7,2 g (0,06 moolia) mesityleenid. Seosta sekoitettiin ja saman-
aikaisesti 1lisdttiin vdhitellen 30 minuutin aikana 20%:ssa liuos,
jossa oli 50 g (0,2 moolia) 2,6-ditert.-butyyli-4-metoksimetyyli-
fenolia 100 ml:ssa hiilitetrakloridia ja 21 g (0,2 moolia) rikki-
happoa. Reaktioseosta sekoitettiin samassa ldmp6tilassa 1lisd4 30 mi-
nuuttia ja otettiin ndyte analyysid varten.

Reaktioseoksen painoprosentuaalinen koostumus oli:

Tuote I 87,2
Tuote II 8,7
Tuote III 4,1

Halutun tuotteen saanto oli 37,u4 g eli 80,5 % teoreettisesta
laskettuna mesityleenistd tai 73,0 % teoreettisesta laskettuna
alkyloimisaineesta. Sp. oli 238,0 - 238,7°C.
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Patenttivaatimus

Menetelmy 2,”,6—tri(3,5-ditert.-butyyli-u—hydroksibentsyy—
li)mesityleenin valmistamiseksi saattamalla mesityleeni reagoimaan
2,6—ditert.-butyyli-M-metoksimetyylifenolin tai bis-3,5-ditert.-
butyyli-u-hydroksibentsyylieetterin kanssa l8mp&tilassa v&1i11s
-20 ja +20° kloorialkaaniliuottimen ja rikkihappokatalysaattorin
l8dsndollessa reaktioseoksen saamiseksi, joka koostuu happofaasista
Ja halutun tuotteen sisdltivisti orgaanisesta faasista, minki
J8lkeen mainitut Faa%it erotetaan, orgaanista faasia k#sitell&iin
eméksiselld aineella ja haluttu tuote eristetiin poistamalla liuo-
tin, tunnettu siitd, ettd mesityleenin kloorialkaaniliuok-
seen lisHt4d4n samanaikaisesti rikkihappoa ja 2,6-ditert.-butyyli-U-
metoksimetyylifenolin tai bis-3,5—ditert.-butyyli—u-hydroksibent—
syylieetterin kloorialkaaniliuosta, ja ett emdksisens aineena
kdytetdin kaasumaista ammoniakkia, ja ett4 orgaanisen faasin ammo-
niakkikaasulla kdsittelyn j4lkeen ja ennen halutun tuotteen eristi-
mistd muodostunut ammoniumsulfaatti poistetaan.

Patentkrav

Férfarande f&r framst4llning av 2,4,6-tri(3,5-ditert.-butyl-
U-hydroxibensyl)mesitylen genom att omsltta mesitylen med 2,6-di-
tert.-butyl-4-metoximetylfenol eller med bis-3,5-ditert.-butyl-U-
hydroxibensyleter vid en temperatur mellan -20 och +20°C i nédrvaro
av ett kloralkan 18sningsmedel och en svavelsyrakatalysator, f&r
erh8llande av en reaktionsblandning best&ende av en syrafas och
en organisk fas inneh8llande den &nskade produkten, varefter de
ndmnda faserna separeras, den organiska fasen behandlas med ett
alkaliskt #mne och den 8nskade produkten isoleras genom avligsnan-
de av 18sningsmedlet, k S nnetecknat ddrav, att till
mesitylenldsningen i kloralkan sitts samtidigt svavelsyra och en
1l6sning av 2,6—ditert.—butyl-u-metoximetylfeno1 eller bis-3,5-di-
tert.-butyl-4-hydroxibensyleter i kloralkan, och att s&som alka-
liskt &mne anvinds ammoniak i gasform, och att efter behandlingen
av den organiska fasen med gasformig ammoniak, och f8re separatio-
nen av den dnskade produkten det bildade ammoniumsulfatet avligs-
nas.

Viitejulkaisuja-Anfdrda publikationer -
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