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(57) Rezumat:

1

Inventia se referd la un procedeu de obtinere a
bis(4-hidroxiaril)alcanilor.

Procedeul de obtinere a bis(4-hidroxiaril)alca-
nilor din aductii bis(4-hidroxiaril)alcanilor si com-
pusilor hidroxiaromatici prevede urmitoarele faze:

a) prin topitura unui aduct al bis(4-hidro-
xiaril)alcanului §i a unui compus hidroxiaromatic la
temperatura de 150...230°C se trece un gaz inert,
totodatd, fluxul de gaz inert elimind compusul
hidroxiaromatic din topiturd;

10

2

b) compusul hidroxiaromatic se inldturd din
fluxul de gaz inert prin condensare;

¢) fluxul de gaz inert se purificd, se comprima
si se reintroduce in faza (a).

Bis(4-hidroxiaril)alcanii obtinuti prin procedeul
solicitat se caracterizeaza printr-un grad minim de
colorare, precum si prin puritate inaltd, datoritd
reducerii continutului de compusi hidroxiaromatici
si de produse de descompunere.
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Descriere:

Prezenta inventie se referd la procedeul de obtinere a bis(4-hidroxiaril)alcanilor si compusilor
hidroxilici aromatici, care au fost obtinuti prin reactia cataliticd acidd de schimb a compusilor
aromatici hidroxilici cu cetonele.

Este cunoscutd sinteza bis(4-hidroxiaril)alcanilor prin reactia cataliticd acidd de schimb a
compusilor aromatici hidroxilici cu cetonele, de exemplu din US-A 2 775 620 si EP-A342-758.

De regula, in calitate de produs intermediar este utilizat aductul bis(4-hidroxiaril) alcanului, iar
in calitate de educt - hidroxicompusii aromatici, ulterior aductul fiind eliberat de la hidroxicompusii
aromatici prin metoda de distilare. Exemplul principal tehnic semnificativ este obtinerea bisfeno-
lului A, in care in faza intermediard este obtinut aductul bisfenolului A (BPA) si fenol. Dupa
purificare, de exemplu, prin procedeul de cristalizare, acest aduct contine incd in urma catalizei
acide urme de acid (circa 5...10x10" mol acid/mol BPA). Aceste urme de acid la separarea fenolului
de la bisfenolul A conduc la descompunerea partiald a bisfenolului din cauza tratamentului termic i
formirii unui produs secundar. in urma acestei reactii de dezintegrare se reduce puritatea si se
diminueazd calitdtile de culoare ale bisfenolului. Aceasta, la rAndul sdu, se reflectd negativ asupra
calitatii produselor obtinute din bisfenol, cum ar fi rasina epoxidicd, poliesterul, polietercarbonatul
si policarbonatul, ceea ce conditioneaza aparitia problemelor legate de culoare, transparenta
insuficientd a obiectelor strivezii pe suprafetele pieselor de formare din aceste produse finale.
Probleme similare apar si in procesul obtinerii altor bis(4-hidroxiaril)alcani.

Separarea hidroxicompusilor aromatici, aga-numita “distilare” din bis(4-hidroxiaril) alcan este
cunoscutd din literaturd si descrisd in exemplul EP-A343349. Aici cu ajutorul vaporilor in coloana
cu umpluturd la temperatura de 160...200°C si la presiune redusi are loc separarea hidroxicompu-
sului aromatic de la bis(4-hidroxiaril)alcan.

Din brevetul US-PS 5,091,159 este cunoscut, de asemenea, cd in procesul separdrii hidroxi-
compusului aromatic de la bis(4-hidroxiaril)alcan incepe reactia de dezintegrare termica.

Cea mai apropiata solutie constd in defenolizarea procesului prin obtinerea policarbonatului
calitativ [1].

A fost gésit un procedeu, in care este inhibatd reactia de dezintegrare in procesul distilarii
hidroxicompusului aromatic (“‘monofenolului”) din bis(4-hidroxiaril)alcan. La separarea monofeno-
lului de la bis(4-hidroxiaril)alcan cu un gaz inert, dupa condensarea monofenolului, gazul inert,
introdus in proces, este purificat intr-atat incat se reduce gradul de descompunere a bis(4-hidro-
xiaril) alcanului.

in procedeul conform inventiei, aductii bis(4-hidroxiaril)alcanilor introdusi si hidroxicompusii
aromatici sunt obtinuti prin substituirea hidrocompusilor aromatici, care nu se substituie in pozitia-
p si nu contin substituenti de ordinea a doua, cum ar fi ciano-, carboxi- sau grupele nitro, de
exemplu fenol, o- §i m-crezol, 2,6-dimetilfenol, o-tert-butilfenol, 2-metil-6-tert-butilfenol, o-ciclo-
hexilfenol, o-fenil-fenol, o-izopropil-fenol, 2-metil-6-ciclofenil-fenol, o- si m-clorfenol, 2,3,6-
trimetilfenol, preferabil fenol, o- si m-crezol, 2,6-dimetilfenol, o-tert-butilfenol si o-fenil-fenol, cel
mai preferabil fenol §i cetone cu cel putin o grupd alifaticd in functie de carbonil, de exemplu
acetond, metiletilcetond, metilpropilcetond, metilizopropilcetond, dietilcetond, acetofenond, ciclo-
hexanond, ciclopentanond, metil-, dimetil si trimetilciclohexanonele, care pot contine grupele metil,
de exemplu 3,3-dimetil-5-metilciclohexanona (hidroizoforon), preferabil acetona, acetofenona,
ciclohexanona i grupele metilice ale acesteia dotate cu omologi: in special preferabild este acetona.
in calitate de educt este utilizat aductul bisfenolului A si fenolul.

Obiectul inventiei reprezintd procedeul de obtinere a bis(4-hidroxiaril)alcanilor din aductii
bis(4-hidroxiaril)alcanilor si hidroxicompusilor aromatici, in care:

a) prin topitura aductului din bis(4-hidroxiaril)alcan si hidroxicompusul aromatic la temperatura
150...230°C se trece un gaz inert, totodatd fluxul de gaz inert inlaturd hidroxicompusul aromatic
din topitura,

b) hidroxicompusul aromatic se inlaturd din fluxul gazului inert prin condensare,

¢) fluxul de gaz inert se purificd, se comprima si se introduce repetat in procesul a).

Separarea monofenolilor din bis(4-hidroxiaril)alcan din topitura aductului din bis(4-hidroxi-
aril)alcan si hidroxicompusul aromatic se realizeaza la temperatura 150...230°C, preferabil la
temperatura 170...210°C, la care monofenolul este evacuat prin introducerea gazului inert (de
exemplu azot). Raportul gazului la cantitatea aductului constituie preferabil circa 10...1000 m® pe o
tond de aduct.

Procesul de distilare poate fi simplificat prin reducerea presiunii in agregat pentru separarea
monofenolului, dar preferabil are loc la presiune normala. Distilarea monofenolului cu gaz inert este
realizatd in dispozitive cunoscute, de exemplu intr-o coloand inchisa de tip echicurent cu umplutura.
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4

Monofenolul se elimind din sistemul de circulatie a gazului inert, de exemplu, prin procedeul de
condensare in schimbitorul de caldura.

Purificarea gazului inert, care circuld in sistem, poate fi realizatd prin trecerea lui printr-un
adsorbant din straturi solide (carbune activat, ceolit etc.) sau prin spilare intensiva. Astfel de spalare
poate avea loc de exemplu in scruber. Unul din procedee reprezintd comprimarea gazului inert, care
circuld in flux, in compresor, unde mediul de spilare este lichidul de etansare. In calitate de mediu
de spilare este utilizatd o solutie apoasa slab alcalind. pH-ul solutiei apoase utilizate este 7...12,
preferabil 7,5...11, cel mai preferabil 8...10. Pentru obtinerea unei astfel de solutii apoase pot fi
utilizate orice substante, care actioneaza ca baze, preferabil hidroxizi alcalini sau alcalino-
pamantosi. Este de dorit, ca pana la si dupd spilare sd fie controlat pH-ul pentru a preveni
supradozarea sau dozarea insuficientd la purificarea gazului inert. Fluxul gazului inert poate fi
spalat repetat. Totodatd pH-ul mediului de spalat este neutru.

Bis(4-hidroxiaril)alcanii, obtinuti prin procedeul conform inventiei, diferd prin gradul de
culoare minim, precum si prin gradul inalt de puritate, in particular, prin continutul redus al
hidroxicompusilor aromatici (<100 ppm, preferabil <50 ppm) si produselor de dezintegrare (de
exemplu al izoprofenilfenolului, dimerilor izoprofenilfenolului).

Din bis(4-hidroxiaril)alcani, obtinuti prin procedeul conform inventiei, se pot obtine astfel de
polimeri cum ar fi policarbonatii slab colorati sau epoxizii.

Exemple

Exemplul 1

In desorber se introduce 1 t/ord de amestec topit de BPA fenol (60/40% mas.). Se introduc in
absorber in mod continuu 225 m® azot pe ord (flux circulant). Fenolul se elimind cu ajutorul
azotului si se condenseazi in schimbatorul de cildurd. Apoi azotul se avanseazd in compresor,
lichidul de etansare al ciruia cu o solutie foarte diluatd de NaOH (pH=10) se comprimi si se
avanseaza in scruber, care contine apa - VE. Azotul tratat in aga mod iardsi se introduce in desorber
pentru distilarea fenolului. fn consecinti se obtine topitura BPA de o nuanti deschisi cu indicele de
culoare a topiturii 8, Hazen (unitati de tulbureald) cu un continut mic de fenol (40 ppm).

Exemplu comparativ 1

Ca si in exemplul 1, dar azotul nu este supus spalarii. Se obtine topitura BPA cu indicele de
culoare 17 Hazen. Numarul fenolic constituie 90 ppm, ceea ce indicd descompunerea.

Exemplu comparativ 2

Ca si in exemplul 1, dar pentru spélarea azotului este utilizatd o solutic neutrd de apa VE
(pH=6.,9). In acest caz se obtine topitura BPA cu indicele de culoare 14 Hazen. Numsrul fenolic
constituie 75 ppm, ceea ce totusi indicd descompunerea.

Exemplu comparativ 3

Ca si in exemplul 1, dar pentru spélarea azotului este utilizatd o solutie lichefiatdi de NaOH
(pH=13). Topitura BPA este obtinutd cu indicele de culoare 12 Hazen. Numarul fenolic constituie
60 ppm, ceea ce inca indicd descompunerea.
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(57) Revendiciri:

1. Procedeu de obtinere a bis(4-hidroxiaril)alcanilor din aductii bis(4-hidroxiaril)alcanilor
si compusilor hidroxiaromatici, care prevede urmatoarele faze:

a) prin topitura unui aduct al bis(4-hidroxiaril)alcanului §i a unui compus hidroxiaromatic
la temperatura de 150...230°C se trece un gaz inert, totodata, fluxul de gaz inert elimind compusul
hidroxiaromatic din topiturd;

b) compusul hidroxiaromatic se inlaturd din fluxul de gaz inert prin condensare;

¢) fluxul de gaz inert se purificd, se comprima si se reintroduce in faza a).

2. Procedeu conform revendicdrii 1, caracterizat prin aceea cé purificarea fluxului de gaz
inert se realizeaza prin spalarea intr-un mediu apos cu pH in limitele 7...12.

3. Procedeu conform revendicirii 2, caracterizat prin aceea cd lichidul de etangare pentru
compresorul care comprima gazul inert este utilizat in calitate de mediu de spilare.

4. Procedeu conform revendicdrii 2, caracterizat prin aceea ci fluxul de gaz inert, dupd
spalarea alcalind si inainte de reintroducerea in faza a), este supus unei spalari repetate intr-un
mediu apos cu pH neutru.

S. Procedeu conform revendicdrii 1, caracterizat prin aceea ci purificarea gazului inert
este realizatd prin trecerea acestuia printr-un strat fixat de adsorbant.

6. Procedeu conform revendicarii 5, caracterizat prin aceea ca in calitate de adsorbant este
utilizat cirbune activat sau zeolit.
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