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s Procedeu de obtinbere a 4,4’-dihidroxidifenilsulfonei

(67 Rezumat: Inventia se referd la un procedeu de
obtinere a 4,4’ -dihidroxidifenilsulfonei, utilizata, in
special, la prepararea tanantilor de sinteza, prin
sulfonarea fenolului cu acid sulfuric monohidratat,
in care, in scopul cresterii randamentului de reactie

in amestecul de reactanfi agitat si incdlzit, se
introduce clorbenzen, se incilzegte, 4...5 h, la
150...160°C pentru distilarea azeotropului, se
aduce solufia la pH=38...8,5 cu NaOH si, in final,
se cristalizeaza din api.
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Prezenta inventie se referi la un
procedeu de preparare a 4,4’- dihidroxi-
difenilsulfouei, intermediar valoros uti-
lizat la prepararca tanantilor de sinteza,
a unor coloranti pentru vopsirea fibrelor
sintetice, a unor produse de ignifugare
si produse electroizolante.

Sunt cunoscute procedee de sintezi
a 4.4’- dihidroxidifenilsulfonei prin reactia
fenolului cu: acid sulfuric concentrat cu
anhidrida sulfuricd, in prezenta acidului
fluorhidric sau acidului fluorsulfonic, care
prezinta dezavantaje cu privire la durata
de reactie, la agentii chimici foarte agresivi
utilizagi, la pretul de cost si la randa-
mentele de reactie.

Scopul inventiei este de a cregte
randamentul conversiei §i de a aplica o
tehnologie accesibila care sa minimali-
zeze pretul de cost.

Problema tehnica pe care o rezolva
inventia este cresterea vitezelor de re-
actie §i, ca urmare, a randamentului.

Procedeul, conform inventiei, de ob-
tinere a 4,4’- dihidroxidifenilsulfonei prin
sulfonarea fenolului cu acid sulfuric mo-
nohidratat foloseste un raport intre
reactanti de 2:1, iar dupa agitare si
incilzire la 80..100°C, timp de 3...4 h, se
adaugid 0,15 moli clorbenzen si se in-
calzeste 4..5 h, la 150..160°C, pentru
distilarea azeotropului, se corecteazi va-
loarea pH-ului masei de reactie la 8...8,5
cu solutie de 30% NaOH, se fierbe cu
apa si carbune activ §i se cristalizeazi
din apa lapH = 5..6.

Inventia prezinti avantajul ca furni-
zeaza un procedeu simplu care nu necesita
utilaj special si minimalizeaz3 pretul de
cost al produsului, in comparatie cu
procedeele cunoscute.

Se da. in continuare, un exemplu de
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realizare a inventiei.

Intr-un balon cu patru gituri, prevazut
cu agitator, termometru, pilnie de picu-
rare, baie de incilzire, se introduc 2 moli
fenol proapat distilat i, sub agitare, se
adauga in fir subtire, timp de o ora, un
mol de acid sulfuric monohidratat, tem-
peratura ridicdndu-se la 1_000C, se con-
tinua agitarea, timp de 2..3h, cind se
adauga 0,15 moli clorbenzen, se monteaza
un refrigerent descendent, se continua
agitarea si se ridicA temperatura la
150...160°C, timp de 4...5 h, se corecteazi
pH-ul la valoarea de 8...8,5 cu o solutie
de 30% NaOH, se toarnd masa de reactie
intr-un vas cu apa fierbinte, se fierbe cu
carbune activ, se filtreaza, se concentreaza
solutia, se ricegte la 20..25°C, se co-
recteaza pH-ul la valoarea de 5...6, 4.4’-
dihidroxidifenilsulfona se cristalizeaz3,
se purifica prin recristalizare.

Randamentul reactiei este de 76...
80% raportat la fenol. Acesta scade
puternic cu numarul de recristalizari.

Revendicare

Procedeu de obtinere a 4,4’-dihidro-
xidifenilsulfonei prin sulfonarea fenolului
cu acid sulfuric monohidratat, caracteri-
zat prin aceea cii folosegte un raport
in greutate de 2:1 intre reactanti, iar
dupia amestecare i incilzire timp de
3..4 h la 80...100°C, se adaugi 0,15 moli
clorbenzen si se incilzegte 4..5 h la
150...160°C pentru distilarea azeotropu-
lui, se corecteaza valoarea pH-ului masei
de reactie la 8..8,5 cu solutie de 30%
NaQOH, se fierbe cu apa si cirbune activ,
se cristalizeaza din apd la pH = 5..6.
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