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(57) Abstract

Bisphenols of virtually any degree of purity are obtained by crystallisation from hydrocarbons with a boiling point of over

200 °C, possibly after the phenol has been distilled off in the presence of the aforementioned solvents.

(57) Zusammenfassung

obengenannten Losungsmittel aus diesen gewonnen.

Bisphenole in praktisch beliebiger Reinheit werden durch Kristallisation aus hochsiedenden aroma-
tischen Kohlenwasserstoffen mit Siedepunkt von iiber 200 °C gegebenenfalls nach Abdestillieren des Phenols in Anwesenheit der

Code, die zur Identifizierung von PCT-Vertragsstaaten auf den
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VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG VON BISPHENOLEN

Die Erfindung betrifft ein Verfahren Zur Herstellung bzw. Reinigung
von Bisphenolen durch Kristallisation aus hochsiedenden aromati-
schen Kohlenwasserstoffen.

Bisphenole sind wichtige Zwischenprodukte fiir die Herstellung von
Epoxy, Polycarbonat, Phenyloxy, Polysulfone und anderen Polyester=-
harzen. Bisphenol A, 2-2-Bis {(4-Dihydroxyphenyl) -Propan ist ein
wichtiges kommerzielles Zwischenprodukt.

Bisphenol A ldsst sich durch Kondensation von Phenol mit Aceton
im Molverhdltnis 2:1 in Gegenwart saurer Katalysatoren herstellen.
Ueblicherweise erfolgt die Kondensation mit iberschiissigem Phenol
in Gegenwart von stark sauren Kationenaustauschern oder starken
Sduren, gegebenenfalls in Gegenwart von Beschleunigern. Im allge-
meinen werden Sulfonsiuregruppen tragende Kationenaustauscher,
Schwefelsdure oder Chlorwasserstoff als starke Siuren eingesetzt,
wdhrend Mercaptane oder Marcaptosiduren als Beschleuniger dienen.
Bei der Umsetzung erhilt man ein Rohprodukt, das neben Bisphenol
A, nicht umgesetztem Phenol und Aceton, dem sauren Katalysator,
dem gegebenenfalls eingesetzten Beschleuniger und dem Reaktions~
wasser noch unerwiinschte Nebenprodukte enth#lt. Diese Nebenpro-
dukte bestehen z.B. aus Iscmeren des Bisphenol A, komplexen Pro-
dukten wie etwa dem sog. Codimeren, Kondensationsprodukten wie
Trisphenol oder noch hdher kondensierten Produkten in Form teeri-
ger und hochsiedender Substanzen sowie Zersetzungsprodﬁkten.

Die Anwesenheit dieser Nebenprodukte ist unerwiinscht, da sie dazu
neigen, im Endprodukt zu verbleiben und unerwiinschte Verfirbun-
gen zu verursachen. Dies beeintrédchtigt die Verwertbarkeit des
Endprodukts, auch in Fillen, in denen keine besonders hohe Rein-
heit erforderlich ist. Dariiber hinaus verhindern die anwesenden

Zersetzungsprodukte einige der {iblichen Reaktionen des Bisphenol 2,

2.B. die weitere Umsetzung zu Pelycarbonaten.

Aus der US-PS 21 91 831 ist ein Verfahren zur Herstellung von
hochreinem Bisphenol A bekannt, bei dem Bisphenol A direkt in
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kristalliner Form aus dem rohen Reaktionsgemisch abgetrennt wird.
Diese Verfahrensweise ist jedoch &dusserst aufwendig uné kostspie-
lig, da es erforderlich ist, das kristalline Bisphenol A mehrmals
zu waschen. Dariiber hinaus £&11lt das Bisphenol A nur in sehr ge-

ringen Ausbeuten an.

Aus der FR-PS 13 74 477 ist ein weiteres Verfahren zur Herstellung
von reinem Bisphenol A bekannt, bei dem man zundchst die nicht
umgesetzten Produkte und dann erst Bisphenol A durch fraktionierte
Destillation aus dem rohen Kondensationsgemisch abtrennt und
schliesslich das Bisphenol A durch Extraktion oder Umkristalli-
sieren reinigt. Diese Verfahrensweise bringt betrédchtliche Ver-
luste an Bisphenol A mit sich; ausserdem ist zur Herstellung von
hochreinem Bisphenol mehrmaliges Extrahieren oder Umkristallisie-
ren notwendig. Auch wenn die Destillation unter &dusserst vcrsich-
tigen Bedingungen erfolgt, kommt es in diesem Verfahren zu einer
Zersetzung von Bisphenol A, sodass neue unerwinschte Verunreini-
gungen entstehen, die das Endprodukt verfdrben. Auch ldsst sich
das Bisphenol A in der praktischen Durchflihrung nicht vollstdndig
abdestillieren, da einige Komponenten, insbesondere Bisphenol A-

Isomeren, sehr &hnliche Siedepunkte aufweisen.

Nach einem in der IT-PS 6 50 774 beschriebenen Verfahren wird das
Bisphenol A durch Kristallisation seines Additionsproduktes mit
Phenol abgetrennt. Dabei bleibt ein Teil der gewlinschten Produkte
in der Mutterlauge des Kondensationsverfahrens und ein weiterer

Teil in der nach dem Umkristallisieren erhaltenen Mutterlauge.

Die DE=-0S 17 93 431 und 20'61 531 lehren Reinigungsverfahren, die
auf der Bildung von Addukten aus Phenol und Bisphenol beruhen,

an die sich eine Kristallisationsstufe anschliesst. Die DE-AS

12 38 038 und die DE-0S 17 93 324 beschreiben Wasch-Extraktions-
verfahren mit organischen L&sungsmitteln oder Wasser. Die DE-AS
12 59 346 schliesslich lehrt ein Kristallisationsverfahren aus.
L&sungsmitteln, wobei die gleichen L&sungsmittel wie in der

DE-AS 12 38 038 benutzt werden, wobei aber die Temperaturen hdher

als die Siedepunkte der Ldsungsmittel sind.
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Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein einfaches und
wirtschaftliches Verfahren zur Gewinnung bzw. Reinigung von
Bisphenolen zur Verfiigung 2u stellen.

Die Aufgabe wird durch die Erfindung geldst.

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Gewinnung und/
oder Reinigung von Bisphenolen, insbesondere Bisphenol A, aus
nach dem Stand der Technik beliebig hergestellten Rohprodukten,
dadurch gekennzeichnet, da8 man diese, gegebenenfalls nach Ab-
trennung von niedersiedenden Verbindungen und Uberschiissigem
Phenol, durch Kristallisation aus hochsiedenden aromatischen

Kohlenwasserstoffen (HSL) aus Losungsmitteln gewinnt bzw. auf-
arbeitet.

Als geeignete Kohlenwasserstoffe (HSL) genannter Art sind solche
bevorzugt, die 2 oder 3 Benzolringe enthalten, die direkt, iber
Methylen oder Sauerstoff miteinander verknlipft sind und sowohl
im Kern als auch in Methylenbriicken Alkylreste und/oder Halo-
gen tragen koénnen, Mono- und Polyalkylbenzole, Alkyl und Poly-
alkylindane, Tetraline, Hexahydronaphtaline, Alkyl und Poly~-
alkylnaphtaline u.&#.m.

Beispielsweise seien folgende HSL, die z.B. als organische
Wirmetriger technisch angewandt werden, genannt: Gemisch-Iso-
meren, Benzyltoluole (MARLOTHERM L, Hiils AG), Gemisch-Iso-
meren Dibenzyltoluole (MARLOTHERM S, Hlils AG) und Gemische
Dimethyldiphenyldther (DIPHENYL DT, Bayer AG):; Ldsungsmittel,
die fiir kohlefreie Durchschlagpapiere angewandt werden:
Alkyldiphenyle, Gemische-Isomeren Monoalkyl und Polyalkyl-

naphtaline, Gemische-Isomeren Methylbutyl-Naphtaline, Gemische-
isomeren Nonylnaphtaline, tert-Butyl-Alkyl und Polyalkylben=-
zZole u.4&.

Die-L8slichkeit von Bisphenolen in HSL ist abhdngig von der
chemischen Struktur der hochsiedenden aromatischen Kohlen-

wasserstoffe.
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Die L&slichkeit von Rohbisphenol mit etwa 95-96 % Bisphenol A-
Gehalt in verschiedenen HSL zeigt die folgende Tabelle:

Temp. °C BTX DIPN ML
110 3,5 7,0 10,0
120 8,0 11,5 16,3
130 16,0 >100,0 >100,0
140 >200,0 - -

BTX = tert.-Butyl-m=-Xylol
DIPN = Gemischisomeren Diisopropylnaphtaline
ML = Gemischisomeren Benzyltoluole

Da der Schmelzpunkt von Isomeren 2,4-Bisphenol bei 108 °C liegt,
ist es zweckmdBig, die Kristallisation bei einer Temperatur von
100 - 120 °C vorzugsweise 105 - 115 °C durchzufiihren.

Dadurch kann eine hohe Reinheit und Ausbeute an Bisphenol a
erreicht werden. Es kann auch nach Eindampfung der Mutterlauge
eine Nachkristallisation erfolgen, wodurch die maximale Menge
an Bisphenol A gewonnen werden und praktisch die gesamte Iso-
mere und Verunreinigung in konzentrierter Form angereichert und

ausgeschleust werden.

Die L&slichkeit der Bisphenole in HSL kann auch durch Zugabe
von dhnlichsiedenden Verbindungen erh8ht bzw. reduziert werden:
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Polyalkohole wie Aethylen oder Propylen-Glycole erhShen und z.B.
paraffinische Kohlenwasserstoffe reduzieren die Loslichkeit.

Die bei der Kristallisation anfallende Mutterlauge kann eingeengt
uné wieder kristallisiert werden. Dieses Kristallisat kann z.B. in
die Anfangskristallisation gegeben werden.

Die Mutterlauge der ersten Kristallisation enthdlt praktisch die
gesamten Isomere, Tri- und hdher kondensierte Verbindungen, Codi-
mere sowie Verharzungen neben geldstem Bisphenol A.

Die Aufarbeitung der letzten Mutterlauge kann z.B. durch Abdestil-
lieren von HSL und destillative Abtrennung der fliichtigen Verbin-
dungen vom Riickstand erfolgen.

Die flichtigen Verbindungen kdnnen nach dem Stand der Technik in
die gewlinschten Bisphenole umgewandelt werden.

Bei der Aufarbeitung von Reaktionsgemischen, z.B. der Phenol-/

Keton-Kondensation kann das HSL auch fiir z.B. folgende Verfahrens-
schritte von Interesse und Vorteil sein:

1. Destillative Abtrennung von Phenol erfolgt gegebenenfalls unter
Riickgewinnung von Verdampfungsenergie durch z.B. Erzeugung von
Dampf oder Wiarmeaustausch bis auf praktisch beliebigen Phenol-
Restgehalt, indem man das HSL als Fraktionierpuffer beniitzt.

Unter &hnlichen Bedingungen kann z.B. das Phenol aus Bisphenol A/
Phenol-Adukten abgetrennt und das Bisphenol A z.B. durch Kri-

stallisation aus HSL in praktisch beliebiger Reinheit gewonnen
werden.

2. Es kann von technischem und wirtschaftlichem Interesse sein,
dass Bisphenol A durch Co-Destillation mit HSL in z.B. Fallstrom
bzw. Rohrverdampfer bei Temperaturen von 180-220°¢ und 0,5-25 Tor
vom Riickstand zu trennen. Durch Verdampfung mit HSL wird die
thermische Best#dndigkeit von Bisphenol A erh8ht, und die Konden-
sation erfolgt ohne Sublimation. Aus dem verfliissigten Kondensat
kann das Bisphenol A durch eine oder mehrere Kristallisationen
in praktisch beliebiger Reinheit erhalten werden.
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3. Die Erzeugung von Vakuum kann durch Anwendung von HSL als Sperr-
flissigkeit fiir Flissigkeitringpumpen erfolgen. Das verbrauchte
bzw. verunreinigte HSL kann gegebenenfalls gemeinsam mit anderen

HSL-Strmen aufgearbeitet werden.

Das Verfahren der Erfindung ermdglicht die Herstellung von Bisphe-
nolen in praktisch beliebiger Reinheit.

Durch Rekristallisation aus HSL und/oder Wische mit reinem HSL oder
in Gegenstrom mit Waschlauge kann ein ultrareines Produkt erhalten
werden. Die Aufarbeitungskosten der Mutter-und/oder Waschlaugen

der Rekristallisation verursachen minimale Kosten.

Von grosser Bedeutung ist die Tatsache, dass die Kristallisation
bei Temperaturen von iiber 100°% unter Vakuum durchgefiihrt werden
kann. Die Kihlung bzw. Kondensation der Briiden kann mit Luft, Was-
ser, Verdampfung, Wdrmeaustausch u.d. erfolgen. Es werden keine
Kihlanlagen und andere aufwendige Kéltevorrichtungen gebraucht,

wie es bei einer Kristallisation aus niedersiedenden Losungsmitteln
notwendig ist.

Das vorliegende Verfahren erlaubt die Gewinnung von Bisphenolen
aus beliebig hergestellten Rohprodukten.

Prozesse, die mit HCl oder Schwefelsiure als Katalysatoren arbei-
ten, liefern Produkte mit hohem Gehalt an Nebenprodukten, Harzen
und Metallspuren. Diese Verunreinigungen verursachen Verf&rbungen
der Bisphenole und beeintrichtigen die Anwendung in der Herstel-
lung von Polymeren. In solchen Fillen kann es zweckmdssig sein,
die Vorreinigung durch Co-Destillation der Bisphenole mit HSL
durchzufithren und anschliessend das Produkt durch Kristallisation
aus dem kondensierten HSL zu gewinnen.

Bei Bisphenol A-Rohprodukten, die mit gegebenenfalls modifizierten
Kationenaustauschern als Xatalysatoren hergestellt werden unéd einen
P-p Gehalt von iiber 93% haben und Farbzahl von unter APHA 300 auf-
weisen, genligt bereits eine einmalige Kristallisation aus HSL mit
einer z.B. Toluol-Nachwidsche,um Produkte mit Uber 99,7% Reinheit
und APHA unter 25 herzustellen.
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Die Konzentration von Bisphenolen in HSL kann weitgehend variiert
werden: Da die Ldslichkeit der Bisphenole in HSL bei h&heren Tem-
peraturen bis zu vollkommener Mischbarkeit steigt, ist die Konzen-
tration praktisch nur von dem Gehalt und der Art von Verunreini-
gung, Viscositdt der Ldsungen sowie Rihrbarkeit des Kristallbreis
abhdngig.

Das Kristallisieren der Bisphenole aus HSL-L&sung kann auf ver-
schiedene Arten geschehen. So kann z.B. die Losung zweckmissig
unter Riihren erhalten und dann geklihlt werden. Hierbei kristalli-
siert das meiste Bisphenol als Xristallbrei aus und kann aus die-

sem durch z.B. Filtration oder Zentrifugieren gewonnen werden.

Bevorzugt wird mit Kihlung durch Verdampfung oder Briidenkondensa-
tion unter Vakuum, mit kontrollierter oder unkontrollierter Ueber-

sdttigung, mit oder ohne Kristallbett, und/oder Umlaufkristallisa-
tion, gearbeitet.

Folgende Bisphenole k&nnen nachidem Verfahren der Erfindung gerei-
nigt werden: Bisphenol 2 2,2-Bis(4 hydroxyphenyl)-propan; Bisphe-
nol F 4,4-Bis-hydroxyphenyl-methan; Bisphenol Z 2,2-Bis- (hydroxy-
phenyl) -cyclohexan; Bisphencl S 4-4 dihydroxydiphenylsulfon;
Bisphenol E 4-4 dihydroxydiphenylethan u.a.

Die nach dem erfindergem&ssen Verfahren erhaltenen Kristallmassen
kbnnen mit niedersiedenden Lésungsmitteln wie Toluol, Benzol,
Cyclohexan, Heptan, Methanol, Ethanol, Essigsdure u.d. von den
anhaftenden Mutterlaugeresten befreit und 2.B. in Vakuum getrock-
net werden. Auch Wasser kann als Waschmittel eingesetzt werden.

Das erfindergemiisse Verfahren kann kontinuierlich oder diskonti-
nuierlich betrieben werden. Das Verfahren eignet sich besonders
fir die kontinuierliche Durchflihrung, die in verschiedenen Ausfiih-
rungsformen verwirklicht werden kann.

In der Zeichnung 1 ist die Gewinnung von Bisphenol A aus einem
Katalysator, Aceton- und wasserfreien Rohkondensationsgemisch her-
gestellt. Hier wird in zwei oder mehreren Kristallisationen, gege-

benenfalls in Gegenstrom aus HSL kristallisiert und die Isomere



WO 91/05755 PCT/CH90/00241

-8 -

sowie andere fllichtige Nebenprodukte in einem Diinnschicht-
Verdampfer (LUVA) von Riickstand (Harze) befreit und zur Iscmeri-
sierung in die Kondensation- zuriick oder in eine andere Vorrich-
tung gefiihrt werdem.

In der Zeichnung 2 ist die Gewinnung von Bisphenol A aus einem
Bisphenol A/Phenoladukt dargestellt, wobei die Mutterlauge ger
Adukt-Herstellung gegebenenfalls gemeinsam mit den Nebenprodukten
der Bisphenol A-Kristallisation in einem Diinnschicht-Verdampfer
destillativ von Rﬁcksténden befreit wird.

In der Zeichnung 3 ist die Co-Destillation des Bisphenol A mit
HSL in einem Fallfilmverdampfer dargestellt. Die Déampfe von HSL
und Bisphenol A werden gemeinsam kondensiert und in einem Kri-
stallisator aufgearbeitet. Die Riicksti#nde enthaltend Earze und
nicht fllchtige Verunreinigungen werden bereits hier ausge-
schleust. Falls zweckméssig, k®nnen diese noch mit einem Diinn-
schichtverdampfer (Luwa) von den Resten der fliichtigen Produkte

befreit werden.

Die Mutterlauge der Kristallisation wird z.B. durch Eindampfen
aufkonzentriert, im Nachkristallisator kristallisiert und die
Kristalle in die Kristallisation gefiihrt.

Die Mutterlauge der Nachkonzentration wird in einem Verdamnfer
von HSL befreit und die Produkte zur Isomerisierung zuriickgefiihrt.

Die Kristallmasse kann nach zum Beispiel Wische mit reinem HSL
mit Wasser oberhalb 85 °c aufgeschmolzen und von HSL-Resten be-
freit werden, indem man diese durch Wasserdampfdestillation,
Verdrdngen der HSL-Reste mit Wasser (anschlieBend Dekantieren
Abscheiden) oder durch Extraktion mit z.B. paraffinischen Kohlen-
wasserstoffen mit C5—C20 . AnschlieBdn wird durch Kristallisation
aus Wasser ein HSL-freies Produkt erhalten.

]

-

73
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1. 25 g handelsiibliches technisches Bisphenol A mit 97,6%p~p und
2,4% o-p (nicht sylilierf, nicht korrigiert) werden mit 75 g
MARLOTHERM L auf etwa 150°C erhitzt, bis die Lisung homogen
wird. Anschliessend wird unter Riihren langsam abgekiihlt. Bei
ca. 110% erfolgt die Kristallisation. Der Inhalt des Kolbens

wird durch eine Glasfritte bei etwa 110° C von der Mutterlauge
abfiltriert.

Die Kristalle werden von anhaftender Mutterlauge dreimal mit
Cyclohexan gewaschen und in Vakuum getrocknet.

Ausbeute: 19,5 g = 78%
Farbe: weiss

GCL: p-p 99,9 FL%
o-p 0,1 FL%

2. Es wird wie in Beispiel 1 gearbeitet, aber auf etwa 28-30°C
abgekithlt, filtriert und die Kristalle dreimal mit Cyclohexan
gewaschen und in Vakuum getrocknet.

Ausbeute: 23,78 g = 95,12%
Farbe: weiss

GCL: p-p 99,8 FL%
o-p 0,2 FL%

3. 15 g Bisphenol A, wie in Beispiel 1, und 50 g MARLOTHERM S
werden in einem mit Magnetstab gerlihrten Kolben bei einem
Vakuum von etwa 10 mm Hg und Temperatur von etwa 211-230°C
schnell destilliert.

Die D&mpfe werden kondensiert (keine Sublimation) und anschlies-
send der erhaltene Kristallbrei {iber Glasfritte filtriert.

Es werden erhalten etwa 13 g Bisphenol A, weiss, mit einer
Reinheit von etwa 99,95 Fls P-p.
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4. In diesem Beispiel wird der EinfluB der Kristallisationstem-

peratur auf die Reinheit der Produkte gezeigt.

300 g Rohbisphenol A mit 95,9 % Gehalt und 2,8 % o-p- und
1,3 % andere Verunreinigungen in ca. 700 ml MARLOTHERM L
auf etwa 140 °C erhitzt. Die so erhaltene L&sung wird unter
Rithren auf 110 °C gekiihlt, wobei sich ein Kristallbrei bil-
det.

Die Kristallmasse wird mit einer auf ca. 110 °C vorgewarmte
Zentrifuge aufgetrennt und die Kristalle mit etwas Toluol

- nachgewaschen. Es werden 210 g Kristalle mit einer Reinheit
von 99,85 % Reinheit erhalten.

Bei Abkiihlung auf 105 °C und Auftrennen bei einer Temperatur
von etwa 105 °C wird ein Produkt erhalten von 99,4 % Rein-
heit.
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PATENTANSPRUECHE

l.

Verfahren zur Gewinnung bzw. Reinigung von Bisphenolen aus
beliebig hergestellten Produktgemischen, gegebenenfalls nach
destillativer Abtrennung von niedersiedenden Verbindungen
durch Kristallisation aus organischen Ldsungsmitteln, dadurch
gekennzeichnet, dass man als Losungsmittel hochsiedende aroma-
tische Kohlenwasserstoffe mit Siedepunkt von iiber 200°C oder
im Gemisch mit aliphatischen Kohlenwasserstoffen, aliphatischen
Polyalkoholen, aliphatischen Polyathern, Polyhydroxydthern
verwendet und gegebenenfalls das Phenol in Anwesenheit der
obengenannten L&sungsmittel abdestilliert und gegebenenfalls
die Bisphenole, Isomere, Codimere und andere fliichtige Verbin-
dungen durch Co-Destillation mit obigen L&sungsmitteln von
nichtfliichtigen Verunreinigungen abtrennt und die Bisphenole
aus den Losungsmitteln durch Kristallisation gewinnt.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass man
als hochsiedende aromatische Kohlenwasserstoffe Polyalkylben-
zole mit Siedepunkt von iiber 200°C und/oder Kohlenwasserstoffe,
die 2 oder 3 Benzolringe enthalten, die direkt, iiber Methylen
oder Sauverstoff, miteinander verknlipft sind und sowohl im Xern

als auch in Methylenbriicken Alkylreste und/oder Halogen tragen
kdnnen, verwendet.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass man als
LOosungsmittel Alkyl, Polyalkylnaphtaline, Tetraline, Hexahydro-
naphtaline, Alkyl bzw. Polyalkylindane verwendet.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1-3, dadurch gekennzeichnet,
dass man Phenol unter Rickgewinnung der Kondensationswirme

durch Dampferzeugung oder Wirmeaustausch destillativ abtrennt.
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Verfahren nach einem der Anspriiche 1-4, dadurch gekennzeichnet,
dass man die Kristallisation 4n Rihlungskristallisatoren, Ver-
dampfungskristallisatoren, Vakuumkristallisatoren, klassieren-

den Kristallisatoren oder Spriihkristallisatoren durchfiihrt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1-5, dadurch gekennzeichnet,
dass man die Kristallisation in mehreren Stufen, in Gleich-
oder Gegenstrom, gegebenenfalls einschliesslich Rekristallisa-
tion durchfiihrt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1-6, dadurch gekennzeichnet,

dass man 2,2~Bis (4-Dihydroxyphenyl)-Propan herstellt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1-6, dadurch gekennzeichnet,
dass man 2,2-Bis (4-Dihydroxyphenyl)-Cyclohexan herstellt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1-7 dadurch gekennzeichnet
daB man die Kristallisation bei Temperaturen von 100 - 120 °C
vorzugsweise 105 - 115 °C durchfiihrt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1-9 dadurch gekennzeichnet
daB man die Kristalle gegebenenfalls nach Widsche mit reinen
Losungsmitteln mit Wasser oberhalb 85 °C aufschmilzt, von den
HSL-Resten befreit und anschlieBend aus Wasser kristalli-

siert
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GEANDERTE ANSPRUCHE
[beim Internationalen Biiro
am 11. Marz 1991 (11.03.91) eingegangen;
urspriingliche Anspriiche 1-3 durch gednderte Anspriiche 1-6 ersetzt:
urspriingliche Anspriiche 4~10 umnumeriert 7-13 (1 Seite)]

. Verfahren zur Gewinnung bzw. Reinigung von Bisphenolen insbesondere BisphenolA

aus Rohprdouktgemischen, Rohbisphenol oder Phenoladdukten, durch Aufarbeitung
in Gegenwart von organischen Lésungsmitteln, dadurch gekannzeichnet, dass man
als Losungsmittel Kohlenwasserstoffe mit tiber 200° C und unter dem Siedepunkt
der Bisphenole anwendet und nach destillativer Abtrennung von Phenol in Anwe-
senheit von Losungsmitteln die Bisphenole durch einmalige oder mehrmalige Kri-
stallisation gewinnt.

. Verfahren nach Anspruch 1, dass man Mono oder Polyalkylbenzole anwendet.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass man Kohlenwasserstoff
die zwei oder drei Benzolringe enthalten, die direkt, {iber Methylen oder
Sauerstoff, miteinander verkniipft sind und sowohl im Kern als auch in Methylen-~
briicken Alkylreste und/oder Halogen tragen kénnen, verwendet.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass man als Kohlenwasser-
stoffe Alkyl, Polyalkylnaphtaline, Tetraline,, Hexahydronaphtaline, Alkyl bzw .
Polyalkylindane verwendet.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1-4, dadurch gekennzeichnet, dass man zur
Einstellung der Bisphenolenléslichkeit Gemische mit aliphatischen Kohlenwasser-
stoffe, aliphatischen Polyalkoholen, aliphatischen Poly&thern, Polyhydroxy-
athern, verwendet.

Verfahren nach Anspriichen 1-5, dadurch gekennzeichnet, dass die Bisphenole mit
Losungsmitteln als Tragerdampf destilliert und anschliessend durch Kristalli-

sation gewinnt.

Die alten Anspriiche 4-10 sollen 7-13 N tragen.
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