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spusob @isténi 1,1,1-tris (4 ~hydroxyfenyl)
ethanu

Zptsob &igtént 1,1,1-tris{4-hydroxyfenyl)ethanu
promyvanim surové sm&si obsahujfci tuto uvedenou
14tku a znesistuijfci latky nasycenym roztokem
1,1,1-trig{4 -hydroxyfenyl)ethanu ve vodeé a
methanolu, pridemz ndsleduje oddeéleni takto
zigkané promyté surové smési od tohoto proudu a
rozpudteni této surové promyté sm&gi v methanolu
a ddle pridini vody a borohydridu sodného k této
rozpusténé promyté surové smesi za vaniku srazZe-
niny 1,1,l-tris(4 -hydroxyfenyl)ethanu. Tato
grazenina se potom odfiltruje, ¢im2 se ziska
vygledny vysisteny 1,1,1-tris(4 -hydroxyfenyl)
ethan a filtrdt. Podle dalsiho provedeni postu-
pu podle vyndlezu se pouzivd vzdjemné se opaku-
jfcfch  mezistupnt, pFi kterych se promyva
pFidavny podfl surové smési filtrdtem z predcho-
ziho &igteént.
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Zpasob &idténi 1,1,l-tris(4 -hydroxyfenyl)ethanu

Oblast techmiky

Vyndlez se tyké zplsobu vyroby 1,1,1-tris(4 ~
hydroxyfenyl)ethanu, pro ktery se pou¥{vé vBeobecn& zkratka
THPE, a konkrétn& zptsobu &isténi tohoto 1,1,1l-tris(4 -hydroxy-
fenyl)ethanu. '

Dosavadni stav techniky

Pokud se tyfe dosavadniho stavu techniky, potom je
v8eobecné zndmo, Ze l,l,l—tris(4'—hydroxyfenyl)ethan je moZno
vyrobit reakecl 4-hydroxyacetofehonu s fenolem. Obvykle se
tato reakce provédi takevym zplsobem, %e tento fenol slouZi
rovnéZ jako rozpoustddlo pro uvedenou reakéni smés. Tato
vySe uvedend reakce se provadi za kyselych katalytickych pod-
minek, jeko je nap¥fklad pouZit{ kokatalytického systému

-'sestévajicihé z kyseliny chlorovodikové a kyseliny'beta—merkap—’f.’

topropionové. Nevyhoda této reakce spolivéd v tom, Ze vytézek
je relativnd maly, jako nap¥iklad vytéZek pohybujici se v
rozmezi od asi 70 do 80 % , pridem? takto vyrobeny produkt
nadto obsahuje znaéné mnoZstvi znedidtujfcich létek., Mezi
tyto znedisfujicf 1létky je moZno zatadit iso-THPE (to zna-
mend iso-1,1,l1-tris(4 -hydroxyfenyl)ethan ), coZ je smes
ortho-tris(hydroxyfenyl)ethanového a para-tris(hydroxyfenyl)-
ethanového isomeru, 1,l-bis(hydroxyfenyl)ethenovych isomerd,
fenolu, 4~hydroxyacetofenoni, chloridi a rovné€Z tak je moZno
zaradit mezi tyto znedidtujfci 1étky neidentifikovatelné
barevné*létky-a léhké a tézké kohcové prddukty této reakce.
Frestofe je &isty 1,1,1l-tris(4 -hydroxyfec:nyi)ethan, neboli
THPE, barvy bilé, predstavuje reakdni produku pripraveny shora




" uvedenym postupem Servenavé-hnédou smés Cistého a zneéisté-
ného produktu. Tento vySe uvedeny 1,1,1-tris(4 -hydroxy-
fenyl)ethan (THPE) se pou#ivé jeko tuZidlo pro epoxidy a
jako zesifovaci &imidlo pro pokykarbondty. Jestlize se ale
pouZivéd pro tyto uvedené ulely, potom musi byt barva tohoto
produktu jako takového bild.

Podstata vyndlezu

C{lem postupu podle uvedeného vyndlezu je odstranit
vyde uvedené nedostatky postupd podle dosavadniho stawvu
techniky. Podstata tohoto zpisobu &isténf 1,1,1- tris(4’-
hydroxyfenyl)ethanu, p¥i kterém se vychézi ze v podstatd
pevné surové sm&si, kterd obsshuje 1,1, 1-tris(4 -hydroxyfenyl)-
ethan a znedis¥ujfci létky, které pochézeji z katalytické vyro-
by l,l,l-tris(4'-hydroxyfenyl)ethanu ze 4-hydroxyaceto-
fenonu & fenolu, podle uvedeného vyndlezu spolivéd v tom, Ze zahr-
nuje ndsledujici stupné& :

a) promjvéni vy$e uvedené surové suési nasycenym
roztokem 1,1,l-tris(4 ‘~hydroxyfenyl)ethanu v roztoku, ktery
obsahu je asi 60 % hmotnostnfch a% asi 75 % hmotnostnich vody
a asi 25 % hmotnostnfch aZ asi 40 % hmotnostnich methanolu,

b) oddéleni takto ziskané promyté surové smési od
takto vzniklého promyvaného materidlu odvadéného z predchoziho
stupné a rozpudténi uvedené promyté surové smési v methanolu,

¢) p¥iddni dostatedného mnoistvi vody a borohydridu
sodného k uvedenému promytému surovému produktu, pricemZ
vznikne sraZenina 1,l,l—tris(4'-hydroxyfenyl)ethanu,

d) odfiltrovéni tekte vzniklé sraZeniny, piilemZ se
ziské vylidtény 1,1,1-tris(4 -hydroxyfenyl)ethen a filtrat,

e) opléchnut{ takto ziskané vysledné zfiltrované
srazeniny l,l,l—tris(4'—hydrdxyfenyl)ethanu roztokem obsa-
hujicim dostatedné mnoZstvi methanolu a vody, ktery pfipadné
obsahuje 1,1,l-tris(4'—hydroxyfenyl)ethan v mnoZzstvi az do
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bodu nasyceni, pricdemZ toto oplachovdni se provdd{ po dosta-
tedné dlouhy Casovy interval za uéelem odstranéni v podstaté
veSkerého pod{lu barevnych zneélstujicich l4tek z uvedené
sraZeniny.

v Uvedeny vyndlez rovnéZ zahrnuje ve svém rozsahu
zpﬁsob vzd jemné mezistupnové pﬁsobiciho &isté&ni 1,1, 1-tris-
(4°-hydroxyfenyl)ethanu, p¥i kterém se vychdzi ze v podstats
pevné surové smési obsahujfci 1,1,l-tris(4’-hydroxyfenyl)-
ethan a znefidfujici l4tky, kterd pochézeji z katalytické
vyroby tohoto 1,1,l-tris(4” -hydroxyfenyl)ethanu ze 4-hydroxy-
acetofenonu a fenolu, prilem? podstata tohoto postupu spodi-

vé v tom, Ze zehrnuje nédsledujici stupn¥ :

a) promyvéni vySe uvedené surové smési nasycenym
roztokem 1,1,l-tris(4’-hydroxyfenyl)ethanu v roztoku, ktery
obsahuje asi 60 % hmotnostnich a% asi 75 % hmotnostnich
vody a asi 25 % hmotnostnich aZ asi 40 % hmotnostnich metha-
nolu, ’

b) oddéleni tekto ziskané promyté surové smdsi
od takto ziskaného promyvaného materidlu odvéddéného z pred-
choziho stupné a rozpus$téni uvedené promyté surové smési v
methanolu, ‘ g - ' g
¢) pridén{ dostateéného mno¥stvi vody a borohydri»
du sodného k uvedenému promytému surovému produktu, piicem?
vznikne srafenina 1,1,1-tris(4 ~hydroxyfenyl)ethanu,

d) odfiltrovdni tekto vzniklé sraZeniny, priemi
se ziskd vyZistény 1,1, l~trls(4 -hydroxyfenyl)ethan a
filtrét ,

e) opldachnuti takto ziskané vysledné zfiltrevané
sraZeniny 1,1,l1-tris(4’-hydroxyfenyl)ethanu roztokem obsshu-
Jicim dostatedné mnoZstvi methanolu a veody, ktery pripadné
obsahuje 1,1,l-tris(4’-hydroxyfenyl)ethan v mno¥stvi a¥ do
bodu nasyceni, pridem? toto oplachovéni se provédi po dosta-

tednd dlouhy &asovy interval za déelem odstrandni v podstaté

vedkerého podilu barevnych zneélstu31c1ch latek z uvedené
sraZeniny,
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f) promyvéni daldfho podilu surové smési filtrs-
tem odvddénym z vyle uvedeného stupné d4), ktery je pripadnd
spojen s kapalnym proudem z oplachovéni ze stupné e) ,

g) odd&lovéni takto ziskaného promytého surového
produktu od takto vzniklého promyvaného materidlu odvédénéhe
z predchoziho stupné a rozpustdni uvedené promyté surové
smési v methanolu,

h) pridéni dostatedného mnoZstvi vody a borohydri-
du sodného k uvedené rozpusténé, promyté pridavné surové
smési, prifemZ se ziskéd dalsi podil sraZeniny 1,1,l-tris-

(4 “~hydroxyfenyl)ethanu,

' i) =zfiltrovdni takto ziskandho daldfiho podilu sra-
Zeniny, pricemZ se ziskd podil vy&isténého 1,1,1-tris(4 "~
hydroxyfenyl)ethanu a daldi podil filtrdtu, a

J) opléchnutf takto ziskané vysledné sraZeniny
l,l,l-tris(4'~hydroxyfeny1)ethanu roztokem obsahujicim dosta-
te&né mnoZstvi methanolu a vodu, ktery piipadné obsahuje
1,1,1-tris(4 ~hydroxyfenyl)ethan v mno¥stvi a% do bodu nasy-
ceni, pritem’ toto oplachovdni se provddi po dostatedn& dlou-
hy Casovy interval za uddelem odstranéni v podstaté& ve8kerého
podilu barevanych znedidtujicich 14tek z uvedené sraZeniny.

Tento postupu podle uvedeného vyndlezu miZe rovn&Z
zahrnovat provedeni, p’i kterém se opakujf postupy podle
stupnd f) a¥ h) pirinejmensim jednou, pridemZ filtrit
ziskany pri provédéni stupn& i) se pripadné spoji s oplacho-
vym vypou$t&nym proudem ze stupnd Jj) a takto spojeny proud
se pou?ije v promyvacim stupni f)

Podle je3té dalS8{iho provedeni postupu podle uvede-
ného vynélezu se je3té pled provedenim stupng a), ktery je
specifikovén vySe, a/nebo mezi stupni e) a f) obsah
fenolu v surové zpracovévané sm&si upravi na mnoZstvi
pohybujfci se v rozmezi od asi 1 % hmotnostniho do asi 30 %
hmotnostnich, vztaZeao na hmotnost surové smési.
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Jak jiZz bylo vyde uVedeno, postup vyroby 1,1,1-
tris(4 ~hydroxyfenyl)ethanu se provddi tak, Ze se do
reakce uvédf 4-hydroxyacetofenon s fenolem, piidem? tento
fenol se pou?ivé jednak jako doplnkové rozpoudtddlo a jednak
Jako reakénf sloZka.Tato reakce probihd za katalytickgch
podminek, prifem? ve vyhodném provedeni postupu této vyroby
se jako kokatalyzdtoru pouZivé kyselina chlorovodikovéd a kyselina
beta-merkaptopropionovd. Takto ziskany reak&éni produkt obsa-
huje znadné mnoZstvi znedidtujicich létek, které je moZno
odstranit postupem podle uvedeného vyndlezu. lfakto ziskana
znedidténd, v podstaté pevnd surov4d smés obsahuje 1,1,1-
tris(4 ‘-hydroxyfenyl)ethana (to znamend THPE), zbytkové
mno’stvi 4-hydroxyacetofenomi, fenol, chloridy, THPE 7
isomery , bis-(hydroxyfenyl)ethenové isomery, barevné 1l4tky

‘a ostatni neidentifikovatelné &4stice, které je nutno z této

smési odstranit.

V prvnim stupni tohoto &istfciho procesu se pro-
myv4d takto ziskand surovd sm&s nasycenym roztokem 1,1,1-
tris(4'—hydroxyfenyl)ethanu v roztoku tvolenym asi 60 %
hmothnostnimi a? asi 75 % hmotnostnimi vody a asi 25 % hmot-
nostnimi aZ asi 40 % hmotnostnimi methanolu. Ve vyhodném -
provedeni podle uvedeného vynélezu se toto promyvéni provadi
v nékolika promyvacich stupnich. P¥i provddén{ postupu podle
uvedeného vyndlezu bylo zjisSténo, Ze pfi pouZiti nasyceného
roztoku 1,1,l-tris(4 -hydroxyfenyl)ethanu (neboli THPE)
se ztrdty tohoto THPE ze surové sm&si podstatnd sniZi.
Pred promyvéanim tato surovd smés v obvyklém provedeni obsshuje
asi 15 % hmotnostnfch aZ asi 30 % hmotnostnfch zbytkového |
fenolu. Vzhledem k tomu, Ze fenol piredstavuje dobré rozpouétéd—
lo pro 1,1,1-tris(4’-hydroxyfenyl)ethan je vhodné sniZit obsah
fenolu v tomto surovém produktu je3td pred promyvdnim, t. zn.
jeSt& pred provedenim prvniho promyvaciho stupné&, coZ je mozno
provést jednoduchya vakuovym odsénim tohoto fenolu. Ovden
na druhé strané& bylo p¥i provadéni postupu podle vynédlezu
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zjist&no, Ze jestliZe se odsaje prilif veliké mnoZsivi fenolu,
potom se nedosdhne dostatedné &istoty kone&ného produktu,

i presto, Ze mnoZstvi regenerovaného l,l,l~tris(4’—hydroxy—
fenyl)ethanu je dobré. Ztraty 1,1,1-tris(4 -hydroxyfenyl)-
ethanu b&hem provédéni promyvaciho stuppg& jsou v zdsadé zpliso-
:'beny3pfitomnésti-feholu; a k témto ztrédtdm dochézi i pfesto;

Ye se pro promyvani pouZzivéd nasyceného roztoku 1,1,l—tris(4'-
hydroxyfenyl)ethanu. Obsah fenolu v surovém materidlu uréeném
k promyvani v prvnim stupni je moZno kontrolovat odsdvénim
fenolu ze surové sm&si pred provddénim promyvaciho stupné

nebo pouZitim proudu horkého dusiku, ktery se vede touto
surovou smdsi, &im% se dosdhne toho, Ze se fenol, ktery pred-
stavuje nejtdkavéj$i sloZku tohoto systému, odstranuje z tohoto
systému. VSeobecn® je moZno uvést, Ze cilem tohoto opatfeni

je zdiskat 1,1,l-tris(4'-hydroxyfenyl)ethan o ¢istoté

v&t31 ne¥ 99,5 % nebo jedtd vétsi, prifemZ mira belosti

(podle APHA) by méla byt 200 nebo menSi, ve vyhodném prove-
deni podle vyndlezu 150 nebo men3i, K tomu, aby bylo mozno
dosghnout tohoto cile postupu podle vyndlezu je treba oby

obsah fenolu v tomto surovém zpracovéveném materidlu na bézi
,l,l,l—tris(4'ehydroxyfenyl)ethanu byl apraven na hodnotu

v rozmezi’bd'pfinejmenéim asi 1,0 % nmotnostniho do asi 30,0 %
hmothostnich, vztaZeno na hmotnost surového zpracovévaného
materidlu. Jedt& vyhodn&jdi je upravit tento obsah surovéhno
fenolu ve vichozim zpracovdvaném materidlu na asi 4,0 %
hmotnostni a% asi 10 % hmotnostnich, priem? nejvyhodnéjsi
obsah fenolu v surovém zpracovivaném materidlu na bazi
1,1,1-tris(4'—hydroxyfenyl)ethanu se pohybuje v rozmezi od asi
4,5 % hmotnostnich do asi 7,5 % hmotnostnfch. V pripadé nejvy-
hodnéjéiho provedeni postupu podle uvedeného vyndlezu je obsah
fenolu ve vychozim surovém zpracovdvaném materidlu asi 5,0 %
hmotnostnich. Vzhledem k vy$e uvedenému se podle nejvyhodnéjsiho
provedeni postupu podle vyndlezu nejprve upravi obsah fenolu

ve zpracovdvaném surovém materidlu na bézi l,l,l~tris(4'-
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hydroxyfenyl)ethanu na tytc vySe uvedené hodnoty jesté pfedtim
neZ se provede prvni promyvaci stupeﬁ.

Fotom, po provedeni tohoto promyvaciho stupné,
se 0dd&l{ surové promyts smé&s od takto vzniklé promyté suro-
viny odvédéné z prvniho promyva01ho stupné. Toto je moZno
Jednoduée provést napriklad tek, Ze se promyvéni surové vycho-
zi létky provddi na filtradnim materidlu za michéni, piidemZ
potom se ponechd tato smés zfiltrovat a filtrat se odvede.
Takto ziskaend pevnd, promytd surové smés se potom rozpusti
v dostatedném mnoZstvi methanolu, aby bylo zajiSténo rozpudté-
ni tohoto materidlu.

Po provedeni vy3e uvedeného stupné& se potom piida
dostateéné mnoZstvi vody a borohydridu sodného za ddelem
zredukovéni této vySe uvedené rozpustdné, promyté surové smési
a za delem vytvoreni sraZenininy 1,1,l-tris(4’ -hydroxyfenyl)-
ethanu. Tento borohydrid sodny rovn®% ddinkujé jako &inidlo
pro udpravu hodnoty pH b&hem provadéni rekrystalizaéniho
procesu. Ve vyhodném provedeni{ postupu podle uvedeného vynélezu
je mnoZstvi tohoto borohydridu sodného v rozmezi od asi
~.0,0003 % hmotnostnich do asi- 0,3 % hmotnostnich, prilems
je8t& vyhodnéji se mnoZstvi tohoto priddvaného borohydridu
sodného pohybuje v rozmezi od asi 0,003 % do asi 0,07 %
hmotnostnich a nejvyhodn&ji je toto piiddvené mnoZstvi borohydri-
du sodného v rozmezi od asi 0,1 % hmotnostniho do asi 0,03 %
hmotnostnich, vztaZeno na hmotnost methanolu a vody. JestliZe
se pouZije postupu, pii kterém se sniZf obsah fenolu ve
zpracovavanéd surové sm&si pred samotnym promyvénim, potom
je vyhodné piiddvat borohydrid sodny k methanolickiéma roztoku THPE~
roztoku (t. zn. k roztoku l,l,l—tris(4'-hydroxyfenyl)ethanu e
Po promychéni této smési se k methanolickému THPE-roztoku
. (roztok 1,1,1-tris(4 ~hydroxyfenyl)ethanu) pfidd uhlik ve
formd aktivniho uhl{, pridem%? tato smés se potom 7filtr:ia
je&té pred pridénim dalsiho podilu borohydridu sodudii. u vody.



Lfoto provedeni je nejvyhodn&jsi v p¥ipadech, kdy byl obsah
fenolu sniZen na asi 15 % hmotnostnich v predb&Znd prowmyté
surové smé€si nebo na mnoZstvi jedtd mendi. Ve vyhodném prove-
deni postupu podle vyndlezu je mno¥stvi prfiddvaného aktivniho
uhlf, neboli uhliku, v rozmez{ od asi 0,001 % hmotnostnich

do asi 1,0 % hmotnostniho, pridem? podle je$té vyhodndjsiho
provedeni je mnoZstvi tohoto priddvaného uhliku v rozmezi od asi
0,01 % hmotnostniho do asi 0,8 % hmotnostniho, a v nejvyhodn&j-
Sim provedeni postupu podle vyndlezu je toto mnoZstvi v rozmezi
od asi 0,05 % hmotnostnich do asi 0,3 % hmotnostnich, vztafeno

na hmotnost methanolu.

V dals8im stupni postupu podle uvedensho vyndlezu
se takto ziskand sraZenina zfiltruje, pridem? se ziskd vydid-
tény rekrystalovany 1,1,1-tris(4 -hydroxyfenyl)ethan a
filtrdt. V dal3im stupni postupu podle uvedeného vynélezu
se provadi oplachovéni takto ziskané vysledné sraZeniny
1,l,l-tris(4'—hydroxyfenyl)ethanu roztokem obsahujicim v
dostatedném mnozstvi methanol a vedu, pridemZ tento roztok
pfipadné obsahuje i 1,1,1-tris(4 -hydroxyfenyl)ethan v mnoZstvi
aZ do bodu nasyceni, piiemZ toto oplachovéni se provédi po
~ dostateéné dlcuhy Casovy interval za udelem odstrané&ni.
v podstatd vedkerého mnofstvi barevnych znedisdtujicich létek
z této sraZeniny. Tato oplachovaci suds ve vyhodném provede-
ni postupu podle vyndlezu obsahuje vodu a methanol v poméru
v rozmezl od asi 2 : 1 do asi 6 : 1, prifemZ se jednd o
hmotnostni pomér. Rovn&Z je moZno v tomto stupni provést
pripadné tek zvané stabilizadni oplachovéni za pomoci vodného
roztoku dithionétu sodného. V obvyklém provedeni se koncen-
trace tohoto dithionédtu sodného ve vodném roztoku pchybuje v
rozmezi od asi 0,01 % hmotnostnich do asi 1,0 % hmotnostni-
ho, pri¢emZ ve vyhodném provedeni podle uvedendho vyndlezu se
tato koncentrace pohybuje v rozmezi od asi 0,05 % hmotnostnich.
do asi 0,5 % hmotnostniho. Nakonec se takto ziskany opldchnuty

produkt usus{.




Podle daldiho provedeni postupu podle uvedeného
vyndlezu, tvoriciho podstatny znak uvedenédho vyndlezu, byle
zcela neodekdvand zjisténo, Ze je moZno takto ziskeny zbyr- ‘
veny koneény filtrét pouZit jeko promyvaci roziok pro provede-
ni promyvaciho stupn¥, ve kterém se jako vstupni suroviny :
pouZi je dal¥{i vedzky surové vychozi smési. Podle uvedeného
vynélezu bylo z ji8téno, Ze i kdyZ tento filtrat obsahuje
borohydrid sodny a odstranéné barevné latky a ostatni znedis-
fujici slorky krom& vody,methanolu a IHPE (t. zn. 1,1,1-tris-
(4 -hydroxyfenyl)ethanu ), tyto ldtky se v podstaté odstrani
s odvédénym proudem 2z promyveciho stupné. JestliZe ma tento
filtrdt r&%ové zabarveni, ptom je moZno zpracovat tento
filtrét dithiondtem sodnym, &imZ se Jjeho zabarveni zméni na
svétle Zlutou barvu, a tento filtrét je moZno potom pouZit
k promyvdni dald8iho podilu vstupni surevé sm&si. V tomto
piipad® je vhodné mnoZstvi asi 0,1 procenta hmotnosinihe
nasycenédho vodného roztoku dithiondtu sodného. < vySe uvede-
ného je patrné, %e v celkovém procesu podle uvedeného vynélezu
slouzi tento filtr4t ke dvdma dleldm a tim je moZno vyznamné
sni%it mnoZstvi kapalin, které je nutno jinak recyklevat nebo
jinak zprecovdvat pied konednym odvadé&nim.

Priklady provedeni vyndlezu

V nédsledujicich prikladech je ilustrovén postup
podle uvedeného vynélezu detailnéji, pridemZ tyto pfiklady slou-
?1 pouze k ilustrovdni tohoto postupu podle vynélezu a nijak
neomezuji rozsah tohoto vyndlezu.

~Prdiklady 1 -5

Postup &isténi surového 1,1,1-tris(4'—nydroxyfenyl)ethanu

AN T A AR S Y e NI AT 1 e e e 1 s e
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bez predchoziho odstranovéni fenolu.
Promyvéni surového 1,1,1-tris(4 -hydroxyfenyl)ethanu :

P¥i provédéni postupu podle tohoto provedeni byl
pod atmosférou dusiku (ochranny prostor) promyvénm surovy
1,1,1-tris(4 -hydroxyfenyl)ethen, t. zn. THPE , v rukévovém
filtru filtrédtem z pPfedchozi rekrystalizace poté, co
byl upraven obseh. vody. Ffedtim, neZ byl filtrédt z tohoto pro-
myvéni odsét, byla suspenze na filtru intenzivné promichévéna.
Posledni podil filtrétu z tohoto promyvéni vykezoval pouze
mirnd rdZovou barvu. Takto ziskany zbytek byl potom suSen
po dobu pfes noc pri teploté 40 °C/16,625 kPa , pPilems
pii tomto provedeni byl ziskédn produkt Zlutohn&dé barvy &z
svétle oranZového zabarveni. Vysledky postupd podle téchto
pfikladl jsou uvedeny v ndsledujici tabulce &. 1.

Priklady 6 - 11

Postup rekrystalizace promytého l,l,l-tris(4’-hydroxyfenyl)—
ethanu. o

Podle tohoto provedeni bjl pod atmosférou dusiku
(ochranny kryt) promytf: surovy l,l,l—tris(4'—hydroxyfenyl)-
ethan rozpustdn v methenolu, pridem? vznikl roztek tmavé-Zlu-
tého zabarveni. Potom byl pfidén borohydrid sodny, pridemZ
zabarveni roztoku se zménilo tak, Ze nejdfive byl roztok
bezbarvy a potom se zabarveni zménilo na sv&tle oranZovo-
¥luté. Tento roztok byl potom promichdvén po dobu O©,5 hodiny
a potom byl ptidén vodny roztok obsahujici borohydrid sodny
NaBH, (mirné uvolnovéni plynu), pridem? toto priddvéani bylo
provédéno bdhem jedné hodiny za michénf. Takto ziskané
‘suspenze byla potom zfiltrovéna, prideumz ziskany zbytek byl
promyt dvakrét smési nasyceného vodného roztoku 1,1,1- tris-
(4 -hydroxyfenyl)ethanu a methanolu (v poméru 3,1 : 1) a
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potom byl takto ziskany produkt suSen po dobu pfes noc (p¥i
teplot® 40 °C/16,625 kPa), &imZ byl ziskdn vydiStény
l,l,l-tris(4'—hydrOnyenyl)ethan. Ziskané vysledky Jjsou
uvedeny v nésledujici tabulce &. II .

f{klady 12 -17

Postup ¢isténi surového l,l,l-tris(4'-hydroxyfenyl)ethanu
s nizkym obsahem fenolu. o

Odstranovédni fenolu ze surového l,l,l-tris(4'~hydroxyfenyl)—
ethanu : C

Pri provadéni poestupu podle tohoto provedeni byl
surovy l,l,l-tris(4'-hydroxyfenyl)ethan uleZen na filtraéni
materidl ve filtradni nélevce (pramér 3,81 centimetru a
vyska 12,7 centimetru), priemZ tato nélevka byla pripojena
na na spodnim konci na mikroventil pro pfivod dusiku a na
hornik konci byla tato nélevka pripojena k zdsobni n&adrii.
Potom byla tato ndlevka, vdetnd spojovaciho kusu vedouciho k
zésobni nadrZi, zaehiivédna na teplotu 55 °Cc, prifem? samotné
zésobni nédoba byla ochlazovdna na lazni tvarené suchym 1edem a
- acetonem. Potom byle vyivoeno ‘vakuum v rozsahu 3, 99 kFa a¥
4,655 kPa pomoci vysocevykonného vakuového &erpadla pripo-
jeného na zésobni nédr? a potom byl kontrolovén slaby dusikovy
proud prochdzejic{ dnem uvedené filtra&ni ndlevky a koladem
na filtru vytvorenym 1,1,1-tris(4 -hydroxyfenyl)ethanem.
Po asi 5 hodindch prové&déni tohoto postupu jiZ nebyla pozorova-
na %4dnd sublimace deldfho fenolu. Takto vznikly filtraénf
koldd, jehoZ zabarveni se po tomto zpracovavani jevilo
svétlej8i, byl potom ochlazen na teplotu mistnosti pod atmos—
férou dusiku a potom byl tento .:ateriél preveden do rukdvo-
vého filtru za ucelenm promyvénl filtrétem. Ziskané vysledky
Jjsou uvedeny pfehlednd v nasledu*1ol tabulce ¢. I1I '
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Priklady 18 - 28

Promyvani surového l,l,l—-tris(4'-hydroxyfenyl)ethanu se sni-
Zenym obsahem fenolu filtratem :

Podle tohoto provedeni byl surovy 1,1,1-tris(4 -
'hydroxyfenyl)ethan pod atmosférou dusiku (ochranny kryt)
intenzivn& promichévén s fenolem za ucelem zvySeni obsahu
fenolu. Tyto sm&s byla potom promyvéna po &édstech ve filtradni
ndlevce filtrétem z pPedchozi rekrystalizace (obsah vody po
dpravé : viz tabulka &. IV) . PPed promyvédnim byl filtrét
odsdt a suspenze byla intenzivn& promichévéna. Posledni podfil
filtrdtu vykazoval pouze slabé riZové zabarveni . Tekto ziskany
filtradni koldd byl potom suSen po dobu pres noc pri teploté
40 °C/16,625 kPa , 8im# byl ziskdn Zlutohn¥d® aZ slab& riZové
zbarveny produkt. Filtrdat ziskany z tohoto jednostupnového
rekrystalizadniho postupu je moZno zejména vjhodné vyuzit
jestliZe se predb&Zn& zpracuje dithiondtenm sodnym (v mnoZstvi
asi 0,7 mililitru nasyceného vodného roztoku na 619 gramd
filtrdtu) ke zmdnd zabarveni tohoto filtrédtu z rlZové barvy na
svétle Zlutou. Ziskendé vysledky Jjsou uvedeny v nésledujici ta-
bulce &, IV .

f{i{klady 29 - 34

Jednostupnovd rekrystalizace surového 1,l,l-tris(4'-hydroxy-
fenyl)ethanu s nizkym obssahem fenolu: o

FPodle tohoto provedeni byl pod atmosférou dusiku
(ochranny kryt) promyty surovy l,l,l-tris(4'—hydroxyfenyl)-
ethan rozpudtdn ve 37,2 gramu methanolu, prifem? byl zisk&n
roztok zelené-jantarové barvy. Fo pfigavku - 20 miligramb boro-
‘hydridu sodného se'zabarﬁeni tohoto roztoku zménilo na oranZovo-
jantarové, pridem? tento roztok byl promichdvan po dobu 30 minut
a potom byl zpracovén 100 miligramy uhliku, pfifem toto zpraco-
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vévéni probihalo po dobu 1 hodiny. PouZity uhlik byl potom
0dfiltrovdn za pouZitf Celitu jako filtradniho prost¥edku.

Tekto ziskeny uhlik/Celitovy kol&¥ byl potom opléchnut 31,7 gra-
my methanolu. Takto ziskené spojené filtréty byly potom

zpracovény daeld3im podilem 9 miligramd borohydridu sodného

NaBH, & sués byla promichévdna po dobu 15 minut. Nekonec bylo
p¥idéno béhem intervalu 1 hodiny 140 ziT¥g gramd vody obsanujici
12 miligremd borohydridu sodného NaBH, ( mirny vyvoj plynu).

Tato suspenze byla potom zfiltrovéna a zbytek byl promyt dvakrat
smé&si nasyceného vodného roztoku 1,1,1—tris(4'-hydroxyfenyl)— |
ethanu a methanolu v poméru 5,1 : 1 v celkovénm mnoZstvi 85,4
gramu a potom byl tento produkt suden po dobu plres noc pri teplo-
t& 40 °C/16,625 kPa , za vzniku vydisténého 1,1,1- tris(4 -hydroxy -
fenyl)ethanu. Ziskané vysledky podle tohoto proveden{ jsou prfehled-
né uvedeny v tabulce &. V .,
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PATENTOVE NAROKY

1. Zpisob 8idténi 1,1,1-tri-s<4.7-hyaraxyfeny1)etnanu3 ‘
ze v podstaté pevné, surové smési obsahujici l,l,l-tris(4'-hydro-
xyfenyl)ethan a znedidtujict latky pochédzejici z katalytické
vyroby l,l,l-tris(4'—hydroxyfenyl)ethanu ze 4-hydroxyaceto-
fenonu & fenolu , vyznadéujici s e tdm, 3Ze
zahrnuje nésledujici stupné :

a) promyvani vyse uvedené surové sm&si nasycenym
roztokem 1,1,1—tris(4f-hydroxyfenyl)ethanu v roztoku, ktery
obsahuje asi 60 % hmotnostnich a% asi 75 % hmotnostnich vody
o asi 25 % hmotnostnich e% asi 40 % hmotnosinich me thanolu,

b) odddleni takto promyté surové smesi od takto
vzniklého promyvaného materidlu odvéd&ného z piedchoziho stup-
nd a rozpudténi uvedené promyté surové smési v methanelu,

¢c) pridéni dostatetného mno#stvi vody a borohydridu
sodného k uvedendmu promytému surovému produktu, za vzniku
srazeniny l,l,l-tris(4'-hydroxyfenyl)ethanu,

| d) odfiltrovéani takto vzniklé srazeniny, pridem
ge ziské vydidtény 1,1,1-tris(4'—hydroxyfenyl)ethan a
filtrat, ~ o
e) oplachovéni taxto ziskané vysledné zfiltrovené
sradeniny 1,1,1-tris(4 -hydroxyfenyl)ethenu roztokenm obsshuji-
cim Gostatedné mno¥stvi methanolu a vodu, ktery piipadné ob-
sehu je l,l,l—tris(4'-hydroxyfenyl)ethan v mnoZstvi aZ do
bodu nasyceni, pfidemZ toto oplachovéni se provadi po dos-
tatednd dlouhy dasovy interval za yéelem odstrandni v podsta-
t& vedkerého podilu_barevnjch znedigtu jicleh létek z uvedené

- sraZeniny.

2. Zpisob podle bodu 1, vyznadujic 1
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s e t {m, Ze obsah fenolu v surové smési ve stupni a) se
pohybuje v rozmezi od asi 4,0 % do asi 27,0 % hmotnostni ch,
vztafeno na hmotnost celé smési.

3. Zpusob podle bodu 1, vyzna tujict
s e t {m y Ze obsah fenolu v surové smési ve stupni a)
se pohybuje v rozmezi od asi 4,0 % hmotnostni do asi 15,0 %
hmotnostnfch, vztaZeno na hmotnost celé smési.

4. Zpisob podle bodu 1, vyznadujici
s e t {m , %e obsah ferolu v surové smési ve stupni a)
se pohybuje v rozmezi od asi 4,5 % hmotnostniho do asi 7,0 %
hmotnostnich, vztafeno na hmotnost celé smési.

5. Zpasob podle bodu 1, vyznadujici
s e t i{m , %e nejprve dodatelné pridd k surové promyté smé-
si rozpudténé v methanolu po provedeni stupng b) borohydrid sodny
a potom uhlik a potom se tento uhlik zfiltruje pred pro vedenim

stupn& c) .

6. Zpasob podle bodu 1, vyznaddujic 1
s e t {m , Z%e ddle obsahuje ndslednj stupen oplachovéni
zfiltrované sraZeniny vodnym roztokem dithionétu sodného.

7. Zpasob &isténi 1,1,l—tris(4'—hydroxyfenyl)ethanu
ze v podstat® pevné, surové smési obsahujici 1,1,l—tris(4'-
hydrexyfenyl)ethan a znedistujici sloZky pochézejici z kata-
lytické vyroby l,l,l—tris(4'—hydr0xyfenyl)ethanu ze 4-hydroxy-
~ acetofenonu a fenolu , v yznadujicid se tim,

‘%e zahrmuje nésledujici stupnd : e
a) promyvéni vySe uvedensd surové smési nadycenym




niny,

fenyl)ethanu,
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roztokem 1,l,l-tris(4'-hydroxyfenyl)ethanu v roztoku, ktery
obsahuje asi 60 % hmotnostnich aZ ssi 75 % hmotnostnich

vody a asi 25 % hmotrostnich aZ asi 40 % hmotnostnich metha-
nolu, '

- b) odd¥leni takto vzniklé promyté surové smési od
promjvénéhb materidlu odvad¥ného z predchoziho stupné a
rozpudtdni uvedené promyté surové smési v methanolu,

c) pPidédni dostatedného mnoZstvi vody a borohydri-
du sodného k uvedené promyté surové smési, prifemZ vznikne
sraZenina l,1,l-tris(4'-nydroxyfenyl)ethanu,

d) odfiltrovani tekto vzniklé sraZeniny, piidemZ
se ziskd vylistény 1,1,l—tris(4'~hydroxyfeny1)ethan a
filtrét, |

e) opléchnuti tskto ziskané vysledné zfiltrovené
sraZeniny l,l,l-tris(4'-hydroxyfenyl)ethanu roztokem obsa-
hujicim dostatefiné mno¥stvi metheanolu a vodu, ktery pripadn®
obsahuje 1,1,l-tris(4 -hydroxyfenyl)ethan ¥ mnozstvi aZ do
bodu nasyceni, piidem¥ toto oplachovéni se provadi po dostateénd
dlouhy &asovy interval za ulelem odstranéni v podstaté vegke-
rého podilu barevnych znedistujicich létek 2z uvedené sraZe-

: f) promyvéni dal¥1iho pédilu surové smési filtrétem
odvéd&nym z vyse uvedeného stupné d) , ktery Je pfipadné
spojen s kapalnym proudem z oplachovéni ze stupngd e) ,

g)- odd&leni takto ziskaného promy tého surového
produktu od takto vzniklého promyvaného materidlu odvédéného
z predchoziho stupnd a rozpudténi uvedené promyté surové
smési v methanolu,

h) pridéni dostatedného mnoZstvi vody a borchydridu
sodného k uvedené rozpudtdné promyté pridavné surové smési,
pridem? se zfskd deld1 podil sraZeniny 1,1,l-tris(4'-hydroxy-

i) zfiltrovéni uvedeného ziskaného dal¥{fho podilu
srafeniny, prifem? se ziskd podfl vy&iSténeého 1,1,1-tris(4'—
hydroxyfenyl)ethanu a dalsi podil filtratu, a
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j) opldchnuti tekto ziskané vysledné sraZeniny
1,1,1-tris(4 -hydroxyfenyl)ethanu roztokem oBsshujicim dosta-
tedné mnozstvi methanolu & vodu, ktery pripadné obsshuje
1,1,1-tris(4 -hydroxyfenyl)ethan v mnozstvi a% do bodu nasy-
ceni, pridem? toto oplachovdni se provddi po dostatelné dlouhy
dasovy interval za ﬁéélem odstfanénivV‘podstaté vedkerého |
podilu barevnych zneéisfujfcich ldtek z uvedené sraZeniny.

8. ZpGsob podle bodu 7 , vyznadujici
8 e t{m, %e obsah fenolu v surové smési ve stupni a)
se pohybuje v rozmezi od asi 4,0 % hmotnostmich do asi 27,0 %
hmotnostnich, vztaZeno na hmotnost smési.

9. Zptisob podlebodu 7, vyznadujici
s e t{m, Z%e obsah fenolu v surové smési ve stupni a)
se pohybuje v rozmezi od asi 4,0 % hmotnostnich do asi 15,0 %
hmotnostnich, vztaZeno na hmotnost smé&si.

o 10. Zpbsob podle bodu 7, vy zn a du jici
s e t {m , %e obsah fenolu v surové smdsi ve stupni a)
se pohybuje v rozmezi od asi 4,5 % hmotnostniho do asi 7,0 %
hmotnostnich, vztaZeno na hmotnost smési.

’

11. Zpasob podle bodu 7, vyznadcdujici
s e t i{m, Z%e dle zahrnuje opakovéani stupnd f£) a¥ Jj)
pfine jmend{m jednou, p¥iem# filtrét 4dvéd¥ny ze stupn& 1),
ktery je piipadnd spojeny s oplachovou odvadénou kapalinou ze
stupn& j), se pouZije pro promyvani ve stupni f) .

12, Zptsob podle bodu 7, vyznadujici
s e t{m, Z%e se k surové promyté smési rozpudténé v
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methanolu po provedeni stupni b) a g) pfidéd dodatedné
borohydrid sodny a potom uhlik, pfi¢emZ potom se uhlik zfiltra je
pfed provedenim stupnd c¢) a h) . =

rd

- R > P Zpusob podle bodu- 7 , vyzmneaduji c i
s e t {m, Ze dédle zahranuje nésledny stupén oplachovéani
zfiltrované sraZeniny vodnym roztokem dithiondtu sodného.

14, Zphsob &istént '1,1,l-tris(4'-hydroxyfeny1)-
ethamn ze v podstaté pevné surové smési, které obsahuje
1,1,1~tris(4 ~hydroxyfenyl)ethan a znedistujict létky, kterd
pochézejl z katalytické vyroby 1,1,l-tris(4 -hydroxyfenyl)-
ethanu ze 4-hydroxyacetofenonu a fenolu, prifemZ se nejdfive
z1ské filtrét provedenim ndsledujicich stupnd :

a) promyvéni vySe uvedené surové smési nasycenym
roztokem 1,1,l-tris(4 -hydroxyfenyl)ethanu v roztoku, ktery
obsehuje asi 60 % hmotnostnich a% asi 75 % hmotnostnich vody
a asi 25 % hmotnostnich a% asi 40 % hmotnostnich methanolu,

b) odd&leni takto vzniklé promyté surové smési od
promyvaného materiélu odvddéného z predchoziho stupné a rozpuété—
ni uvedené promyté surové smdsi Vv methanolu,

¢c) priddni dostatedného mnoZstvi vody a borohydridu .
sodného k uvedenému promytému surovému produktu, prilemZ ‘
vznikne sraZenina 1,l,l—tris(4f—hydroxyfenyl)ethanu,'

d) odfiltrovdni takto vzniklé sraZeniny, prilemZ se
ziskd vydistény 1,1,l-tris(4 -hydroxyfenyl)ethan a filtrat,

e) opléchnuti takto ziskané vysledné zfiltrované
sraZeniny l,l,l-tris(4'-hydroxyfenyl)ethanu roz tokem obsahu-
jicim dostatednéd mnoZstvi methanolu a vody, ktery pPipadnd
obsahuje 1,1,l-tris(4 -hydroxyfenyl)ethan v mno¥stvi a% do

~ bodu nasycent, prléemz toto oplachovéni se provddi po dostatedn?® .

dlouhy &asovy interval za udelem odstranni v podstat® vedkerého
podilu barevnych znedidtujicich 1étek z uvedenéd sraZeniny,
vyznadcdu jici s e t {m, Ze tento proces
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zahrnuje nasledujici stupné :

i) promyvédni dalsiho podilu surové smési filtrétem
odvéddnym ze stupné d) , ktery je pPfipadn® spojen s oplacho-
vou kapalinou odvédénou ze stupné e) ,

1i) odd&lovéni takto vzniklé promyté surové smési
od promyté smdsi odvédéné z predchoziho stupné. a POZpuétéﬁi'
uvedené promyté surové smési v methanolu,

iii) pridédni dostatedného mnoZstvi vody a borohydri-
du sodného k uvedené rozpusténé promyté pri{davné surové smési
za vzniku dal&fho podf{lu sraZeniny l,l,l-tris(4'-hydroxyfenyl)-
ethanu, o

iv) odfiltrovéni uvedeného pridavného podilu sraZeni-
ny za vzniku vy&i8téného podilu l,l,l-tris(4'-nydroxyfenyl)—
ethanu a dal8iho podilu filtrdtu, a ’

v) opldchnuti tekto ziskané vysledné zfiltrované
srazeniny l,l,l-tris(4'-hydroxyfenyl)ethanu roztokem obsahu-
jicim dostatedné mnoZstvi methanolu a vodu, ktery piipadn® obsa-
huje l,l,l-tris(4'-hydroxyfenyl)ethan v mnozstvi aZ do bodu
nasyceni, pridemZ toto oplachovéni se provddi po dostatelné
dlouhy &asovy interval za ufelem odstran&dni v podstaté veSkerého
podilu barevnych zneéié%ujiciqh létek z uvedené sraZeniny.

15. Zpisob podle bodu 14 , vyznadcdujici
se +t1im, %e obsah fenolu ¥ Burové smdsi ze stupnd a) a
i) se pohybuje v rozmezi od asi 4,0 % hmotnostnich do asi
27,0 % hmotnostnich, vztaZeno na hmotnost sm¥si .

16. Zptsob podle bodu 14 , vyznadcéujgdici
se t1im, Ze obsah fenolu v surové smési ze stupni a) a
i) se pohybuje v rozmezi od asi 4,0 % hmotnostni do asi 15,0 %

‘hmotnostnich, vztaZeno na hmotnost smési.
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17. Zpdsob podle bodu 14, vyznadujgici
s e t {m, Ze obsah fenolu v surové smési ze stupnd a) a
i) se pohybuje v rozmezi od asi 4,5 % hmotnostniho do asi
7,0 % hmotnostnich, vztaZeno na hmotnost smési.

18. Zpisob podle bodu 14 , vyznadu jici
s e t{m, Ze se stupnd i) aZ v) opakujil prinejmendim
jednou, pfilemZ filtrdt ziskany ve stupni iv) se p¥{ipadné
spoji s oplachovou kapalinou odvddénou ze stupné v) a pouZije
se v promyvacim stupni i) .

19. Zpisob podle bodu 14 , vyznadujdicit
s e tLi{m, Ze k surové promyté sm&si rozpudténé v metha-

nolu se po provedeni stupn® b) a 1i) pridd nejdtive dodatednd

borohydrid sodny a potom uhlik a potom se tento uhlik odfiltruje
pred provedenim stupni c¢) a iii) .

20. Zpisob podle bodu 14, vyznadugjdficit
s e t {m , #%e ddle zahrnuje ndsledny stupen oplachovéni
‘zfiltrované sraZeniny ze stupnd d) a iv) vodnym roztokeu
dithiondtu sodného. " |

Zastupuje :

JUDr. MiloS V8etelka
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