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Menetelmd RB-(4-hydroksi-3,5-di-tert.butyylifenyyli)-propioni-

hapon alkyyliestereiden valmistamiseksi

Tamad keksintd kohdistuu g-(4-hydroksi-3,5-di-tert-butyylifenyyli)-
propionihapon alkyyliestereiden orgaaniseen synteesiin, ja eri-
tyisemmin se kohdistuu menetelmddan ndiden alkyyliestereiden

valmistamiseksi.

Alalla tunnetaan menetelmd B-(4-hydroksi-3,5-di-tert.butyyli-
fenyyli)-propionihapon alkyyliestereiden valmistamiseksi siten,
ettda alkyyliakrylaatin annetaan reagoida 2,6-di-tert.butyyli-
fenolin kanssa, lampotilan ollessa alueella llO—lZOOC, metallo-
fenoksidikatalyytin, kuten natriumfenolaatin, alumiinifenolaa-
tin tai kalium-2,4-dimetyylifenolaatin ldsndollessa, taman kata-
lyytin madran ollessa 50 mooli-% 2,6-di-tert.butyylifenolin maa-
rastd. Siinad tapauksessa, ettd kaytetiddn metakrylaattia, niin
B-(4-hydroksi-3,5-di-tert.butyylifenyyli)-propionihapon metyy-
liesterin saanto 5 tuntia kestaneen reaktion jdlkeen on 82, 3%

(vrt. JP-patenttijulkaisu 62731, 1973, luokka 16 C 52).

Tdssa tekniikan tdmiAnhetkistd tilaa vastaavassa menetelmassa
kaytetddn kuitenkin suuria m8arid aktiivisuudeltaan riittama-
tontda katalyyttia, joka vaikuttaa haitallisesti saantoon ja

vaikeuttaa toivotun tuotteen eristamista.

Edelleen alalla tunnetaan menetelmd R-(4-hydroksi-3,5-di-tert.
butyylifenyyli)-propionihapon alkyyliestereiden valmistamiseksi
siten, ettd alkyyliakrylaatin annetaan reagoida 2,6-di-tert.
butyylifenolin kanssa, kayttaen reaktiossa 5-25 mooli-% alkaa-
limetallin emdstd, kuten alkaalimetallin hydroksidia, ja kayte-
tyn reaktiolampdtilan ollessa alueella 25-200°C. N&in ollen,
kun 37,3 paino-osaa 2,6-di-tert.butyylifenolia kuumennetaan

18 tuntia 50°C:n lampdtilassa metyyliakrylaatin (17,7 paino-
osaa) ja kaliumhydroksidin (3,5 paino-osaa) kanssa tertiadri-

sessd butyylialkoholissa (500 paino-osaa), jonka jalkeen tama



seos neutraloidaan, uutetaan dietyylieetterilld ja fraktioidaan
vakuumissa, niin toivottu tuote saadaan keltaisena dljynd, joka
kiteytyy seisotettaessa kiteiksi, joiden sulamispiste on 63-
64,50C (vrt. US-patenttijulkaisu 3 247 240: 1970: luokka 260-
473). Samoin t&dssd mainitussa patenttijulkaisussa esitetidan,
ettid toivotun tuotteen saanto on alhaisempi kuin samankaltai-
sissa olosuhteissa saadun saman tuotteen saanto, jonka tuotteen
lahtodaineena kdytettiin 2,1 paino-osaa metallista kaliumia ter-
tiddriseen butanoliin liuotettuna. N&in ollen, siind menetel-
missd, jossa katalyyttinad kdytetdan kaliumhydroksidia, toivo-
tun tuotteen saanto on alhaisempi kuin sellaisessa menetelmassa,
jossa alkalimetalliin perustuvana katalyyttind kdytetddan metal-
lista kaliumia. Lisdksi tdssd menetelmidssid kdytetddn orgaanisia
liuottimia, mika@ vaikeuttaa toivotun tuotteen eristamista.

Taman menetelmdn piirteena on alhainen tuottavuus, mikd on myods
osoituksena katalyytin - tertiddrisessa butanolissa oleva ka-
liumhydroksidi tai metallinen kalium - riittamattoman korkeasta
aktiivisuudesta. Lisdksi metallisen kaliumin kayttd saattaa joh-

taa rajahdykseen.

Tamd keksintd kohdistuu, B-(4-hydroksi-3,5-di-tert.butyylifenyyli)-
propionihapon alkyyliestereiden valmistusmenetelmdssa, sellai-

sen aktiivisen katalyytin sekd prosessiolosuhteiden aikaansaami-
seen, joka katalyytti ja jotka prosessiominaisuudet tekisivat
mahdolliseksi toivotun tuotteen saannon kasvun suurentamisen,
prosessin keston lyhentdmisen sekd orgaanisten liuottimien kay-

ton vdlttamisen mahdolliseksi.

Tama tavoite saavutetaan siten, ettd menetelmidssd B-(4-hydroksi-
3,5-di-tert.butyylifenyyli)propionihapon alkyyliestereiden val-
mistamiseksi 2,6-di-tert.butyylifenolin annetaan reagoida al-
kyyvliakrylaatin kanssa alkaalimetallin hydroksidia sis&dltdvan
katalyytin lasnidollessa, ja lampotilan ollessa alueella 70—1500C,
jossa menetelmidssa, taman keksinnon mukaisesti, kaytetdan 2,6-
di-tert.butyylifenolia ja alkyyliakrylaattia sellaisina maarina,
ettd niiden vdlinen moolisuhde on 1:1 - 1,3, vastaavasti, ja
tama menetelmd toteutetaan katalyytin ldsndollessa, joka kata-

lyytti kasittad alkalimetallin hydroksidin lisidksi alkalimetal-



lin 4-R-2,6-ditert.butyylifenolaattia seka 4-R-2,6-ditert.-

butyylifenolia, miss& R on H, CHy, C(CH3) jolloin edella

3 ’
mainittuja komponentteja kadytetddn seuraavissa suhteissa,

paino-osuuksina:

alkalimetallin hydroksidi 0,05 - 20
alkalimetallin 4-R-2,6-ditert. butyylifenolaatti 2,05 - 99,94
4-R-2,6-ditert.-butyylifenoli loput.

Katalyyttia kaytetaan sellaisena madradanid, joka on 2-20 mooli-%
2,6-ditert.butyylifenolin maidrdstd, perustuen alkalimetallin
hydroksidin ja 4-R alkalimetallin 4-R-ditert.butyylifenolaatin

kokonaismidsariaan.

Taman keksinndn mukaisessa menetelmassd kdytetty katalyytti on
erittain aktiivista, ja tamdn aktiivisuuden sekd prosessiolo-
suhteiden avulla saadaan menetelmdn kesto alennetuksi 1-2 tun-
tiin; samoin sen avulla voidaan myds valtt#id orgaanisten liuot-
timien kdyttd, mikda johtaa menetelmin korkeampaan tuottavuuteen
seka menetelman tehonkulutuksen pienenemiseen. Toivotun tuot-

teen saanto on alueella 86-98%.

Kuten edelld on mainittu, 2,6-ditert.butyylifenolin ja alkyyli-
akrylaatin valisen reaktion annetaan tapahtua alueella 70-150°¢
olevissa lampotiloissa. Taman keksinndn mukaista menetelmda ei
ole suositeltavaa toteuttaa alle 70°C:n lampotiloissa, silla

reaktionopeus alenee alle 70°C:n lampotiloissa. Tata menetel-
maa el ole mydskdadn suositeltavaa toteuttaa yli 150°C:n lampo-

tiloissa sivutuotteiden muodostumisesta johtuen.

2,6-ditert-butyylifenolin ja alkyyliakrylaatin vidlinen reaktio
toteutetaan mieluiten siten, ettd nididen lahtdaineiden vadlinen
moolisuhde on 1:1-1,3, vastaavasti. Ei ole suositeltavaa suo-
rittaa reaktiota 2,6-ditert.butyylifenolin ylim&dardssa, silla
reaktiossa muodostuu 2,6-ditert.butyylifenolin ja B-(4-hydroksi-
3,5-ditert.butyylifenyyli)-propionihapen alkyyliesterin vdlinen

seos, jonka erottaminen erillisiin komponentteihinsa on sangen



monimutkaista. Alkyyliakrylaatin kdytto yli 1,3-kertaisena
ylimadrana ei johda 2,6-ditert.butyylifenolin suurentuneeseen

konversioon.

2,6-ditert.butyylifenolin ja alkyyliakrylaatin vdlinen reaktio
tulisi mieluiten toteuttaa sellaisten katalyyttimd&drien l&asna-
ollessa, jotka mddarat ovat 2-20 mooli-% 2,6-ditert.butyylifenolin
maarasta, laskettuna alkalimetallin hydroksidin ja alkalimetal-
lin 4-R-2,6-ditert-butyylifenolaatin kokonaismaarana; katalyy-
tin td@smdllinen maara riippuu katalyytin koostumuksesta, reak-
tion lampotilasta sekd reagoivien aineiden suhteista. Katalyyt-
tid ei ole suositeltavaa kdyttad alle 2 mooliprosentin m&arina,
mika saattaisi johtaa sen aktiivisuuden alenemiseen. Toisaalta
yli 20 mooliprosenttia oleva katalyyttimddrd on tehoton, mika
johtuu katalyytin rajallisesta liukoisuudesta 2,6-ditert.butyyli-

fenolin ja alkyyliakrylaatin muodostamaan seokseen.

Tamdn keksinndén mukaisessa menetelmissa kaytettdva katalyytti
valmistetaan tavanomaisella tavalla (vrt. US-patenttijulkaisu
2 745 882) siten, ettd 4-R-2,6-ditert.butyylifenolia (missa R
on H, CH3, C(CH3)3) kuumennetaan alkalimetallin hydroksidin
kanssa inerttikaasun ilmakehdssd, lampodtilan ollessa alueella
50—1500C, orgaanisessa liuottimessa, kuten ksyleenissa, heptaa-
nissa, ja jossa menetelmd3ssi vesi poistetaan atseotrooppisella
tislauksella ja tamédn jdlkeen liuotin poistetaan tislaamalla
reaktioseoksesta. Komponenttien vidlisid suhteita katalyytissa
voidaan vaihdella muuntelemalla ldhtcdaineena toimivien reagoi-
vien aineiden suhteita sekd reaktioaikaa, jota saddelldan maa-
rittamalld atseotrooppisessa tislauksessa tislautuneen veden

maara.

Edelld esitetysti valmistettuun katalyyttiin lisdtaddn laskettu
madrd 2,6-ditert.butyylifenolia ja laskettu madrd alkyyliakry-
laattia. Reaktion voidaan antaa tapahtua sekd@ avoimena jarjes-
telmand ettd myds suljettuna jarjestelmand (autoklaavi). Sii-
na tapauksessa, ettd 2,6-ditert.butyylifenolin ja alkyyliakry-

laatin vadlinen reaktio suoritetaan avoimena jarjestelmana



(ilmanpaineessa), niin talloin kaytetadn palautusjasdhdyttajai.
Reaktio etenee lampétilassa, joka on atueella 70-150°C, mutta
on toivottavaa, ettd menetelmda toteutetaan reaktioseoksen kie-
humislampdtilassa. Kun reaktio on kulunut loppuun, toivottu
tuote otetaan talteen joko fraktioimalla vakuumissa tai kitey-
tykselld. Taman keksinnodn mukainen menetelmd on vaivaton seka

teknologialtaan etta kaytetylta laitteistoltaan.
Tdmdan keksinndn ymmartidmistd helpottavia, ja joitakin sen eri-
tyisia suoritusmuotoja havainnollistavia esimerkkejd esitetdaan

Seuraavassa.

Esimerkki 1

Pullossa, joka on varustettu palautusjiaihdyttajalla, tislautu-
neen veden vastaanottoastialla sekd inerttikaasun sisddnvienti-
johdolla, kuumennetaan 2,6-ditert.butyylifenolia (42 g; 0,2 mol)
vhdessd kaliumhydroksidin (7 g; 0,125 mol) kanssa typpi-ilma-
kehidssd 250 ml:aan ksyleenia sekoitettuna, ja noin 2 ml vetta
keraytyy vastaanottoastiaan 1,5 tunnin aikana sekoksen palautus-
jadhdytyksen lampdtilassa (88 - l4OOC); liuotinta tislataan pois
200 ml, ja&nnds suodatetaan ja sitd kuumennetaan 10 minuuttia
150°C:n lampdtilassa. Titen on saatu sellaista katalyyttisd,
jonka koostumus paino-osina on seuraava: kaliumhydroksidi Q,5:
kalium-2,6-ditert.butyylifenolaatti 99; 2,6-ditert-butyylifenoli

0,5 (katso jdljempdnd oleva taulukko).

0,43 grammaan katalyyttiid, jonka koostumus on mddritelty edelld,
lis&tadn 9,95 g (0,048 mol) 2,6-ditert.butyylifenolia ja 5 ml
(0,056 mol) metakrylaattia. Reaktioseosta palautusjadhdytetaan

2 tuntia; tdmdn ajan kuluessa lampodtilaa kohotetaan 70°C:sta
1509C:een; tamin jalkeen reaktioseos jashdytetdin 70°¢:n 18mpo-
tilaan, neutraloidaan 5% rikkihapolla; g-(4-hydroksi-3,5-ditert.
butyylifenyyli)-propionihapon metyyliesterid saadaan suodatta-
malla 14,5 g (98% teoreettisesta arvosta), tuotteen sulamis-

piste on 64-65°C.

Esimerkki 2

Katalyyttia saadaan edelld esimerkissd 1 esitetylla tavalla kayt-



tden lahtdaineina 250 ml:aan ksyleenid liuotettua 4-metyyli-
2,6-ditert.butyylifenolia (45 g: 0,2 mol) ja natriumhydroksidia
(5 g; 0,125 mol); tdmdn katalyytin koostumus on esitetty jal-

jempana clevassa taulukossa.

0,93 grammaan katalyyttid lisdtdan 20,4 g (0,099 mol) 2,6-
ditert. butyylifenolia ja 9,5 ml (0,105 mol) metakrylaattia,
ja tama menetelma toteutetaan muutoin esimerkissd 1 esitetylld
tavalla. Kun reaktio on kulunut loppuun, B-(4-hydroksi-3,5-
ditert.butyylifenyyli)-propionihapon metyyliesterid saadaan
eristettyd vakuumifraktioinnilla 26 g (90% teoreettisesta),

ja sen sulamispiste on 64-65°C.

Esimerkki 3

Katalyyttia valmistetaan edelld esimerkissid 1 esitetylla tavalla,
paitsi ettd suodattamalla erotettu jdannds (1/1l4-osa koko maa-
rdstd) lis&atddn 103 grammaan (0,5 mol) 2,6-ditert.butyylifenolia
ja tata seosta pidetddn 15 minuuttia vakuumissa 150°C:n lampo-
tilassa. Tamadn jalkeen seos jadhdytetdan ja se lisdataan 50 ml:aan
(0,56 mol) metakrylaattia, reaktioseosta palautusjidhdytetddn

3,5 tuntia. T&md@n jalkeen reaktioseos jaddhdytetdaan, neutraloi-
daan ja siitd eristetddn 490 g (96% teoreettisesta) B-(4-hydroksi-
3,5-ditert.butyylifenyyli)-propionihapon metyyliesteria, sulamis-
piste 64-65°C.

Esimerkki 4

Edelld esimerkissd 1 kuvatun kaltaisessa laitteistossa kuumenne-
taan 20,6 g (0,1 mol) 2,6-ditert.butyylifenolia ja 5,6 g (0,1
mol) kaliumhydroksidia 250 ml:aan heptaania sekoitettuna ja
79°C:n lampotilassa, keraten vastaanottoastiaan noin 1,4 ml
vetta. Liuotin tislataan vakuumissa, jolloin saadaan koostu-
mukseltaan jaljempdand esitettdvadn taulukon mukaista katalyvyt-

tia.

105 grammaan t&dta katalyyttia lisatasn 9,6 g (0,048 mol) 2,6-
ditert.butyylifenolia ja 5,8 ml (0,064 mol) metakrylaattia.
Tat3a reaktioseosta kuumennetaan autoklaavissa 140°C:n 1limpé-

tilassa 3,5 tuntia, ja esimerkissd 1 kuvatun jatkokdsittelyn



jdlkeen saadaan 12,5 g (86% teoreettisesta) R-(4-hydroksi-
3,5-ditert.butyylifenyyli)-propionihapon metyyliesterid, jonka

sulamispiste on 64-65°C.

Esimerkki 5

Koostumukseltaan jaljempana esitettdvan taulukon mukaista kata-
lyyttid valmistetaan esimerkin 1 mukaisissa closuhteissa, paitsi
ettd 26,2 grammaa (0,1 mol) 2,4,6-tri-tert.butyylifenolia ja
2,76 grammaa (0,069 mol) natriumhydroksidia kuumennetaan 250
ml:ssa ksyleenia, ja reaktion paattymisen jadlkeen liuotin pois-

tetaan tislaamalla.

5,0 grammaan katalyyttia lisatdan 20,6 g (0,1 mol) 2,6-ditert.
butyylifenolia ja 9 ml (0,1 mol) metyyliakrylaattia. T&ata reak-
tioseosta kuumennetaan 2,5 tuntia 140°C:n lampdtilassa, ja tads-
ta seoksesta eristetaan taman jdlkeen vakuumifraktionnilla 25,4 g
(88% teoreettisesta) 8—(4—hydroksi—3,5—ditert.butyylifenyyli)—

propionihapon metyyliesterid, jonka sulamispiste on 64-65°C.

Esimerkki 6

Katalyyttid valmistetaan edelld esimerkissa 1 esitetylla tavalla,
jolloin erona oli kuitenkin se, ettd suodattamisen jalkeen jaan-
ndstd kuumennetaan vakuumissa (20 mm Hg) 150°C:n lampotilassa,
ja 2,6-ditert.butyylifenoli poistetaan tislaamalla. Taman jal-
keen kolmikaulapulloon laitetaan 39,14 g (0,16 mol) 2,6-ditert.
butyylifenolia, 2,44 g (0,01 mol) katalyyttida (katso taulukko)
sekd 2,35 ml (0,25 mol) metakrylaattia. Seosta kuumennetaan
120%:n lampotilassa tunnin ajan ja samoin 130°C:n limpdtilassa
tunnin ajan. Taman jdlkeen reaktioseos jaadahdytetdan 80°C:n
lampdtilaan ja se laimennetaan 50 ml:1la bensiinid; tamd ben-
siiniliuvos kasitellddn 48 millilitralla 3%:sta suolahappoa, pes-
taan vedella, kunnes saadaan neutraali reaktio, orgaaninen ker-
ros erotetaan ja haihdutetaan, jadannts tislataan vakuumissa,

20 elohopea-millimetrin paineessa, ja toivottu, lampotila-
alueella 200-204°C kiehuva fraktio otetaan talteen, josta saa-
daan 52,9 g (0,5% teoreettisesta) B-(4-hydroksi-3,5-ditert.
butyylifenyyli)-propionihapon metyyliesterida, jonka sulamis-

piste on 64-65°C,



Esimerkki 7

Katalyyttid valmistetaan edelld esimerkissda 1 esitetylld taval-
la, kuitenkin silla erolla, etta 42 g (0,02 mol) 2,6-ditert.
butyylifenolia ja 5 g (0,125 mol) natriumhydroksidia kuumenne-
taan 250 ml:ssa ksyleeniad, jonka jalkeen jaannodsta kuumennetaan
lSOoC lampdtilassa 20 mm Hg:n paineessa. Tamadn jalkeen 39,14
grammasta (0,19 mol) 2,6~ditert.butyylifenolia ja 51 millilit-
rasta (0,24 mol) butyyliakrylaattia muodostuvasta seoksesta saa-
daan, 2,28 grammaa (0,01 mol) katalyyttia kayttden jo edella
olevan esimerkin 6 olosuhteissa, mitd seuraa neutralointi etik-
kahapolla, pesu vedelld ja vakuumitislaus, 59 g (88% teoreetti-
sesta) B-{4-hydroksi-3,5 ditert.butyylifenyyli)-propionihapon

butyyliesteriad, jonka kiehumispiste on 205-209°C.

Esimerkki 8

Lammonvaihtimeen kytkettyyn 50 ml:n reaktoriin laitettiin 20,6
kg (100 mol) kaupallista 2,6-ditert.butyylifenolia. (pddasial-
lisen tuotteen pitoisuus on 98,5%) ja 0,35 kg (6,3 mol) kalium-
hydroksidia, ja katalyytti valmistetaan esimerkin 1 olosuhteis-
sa, lampotilan ollessa alueella 110-130°C. THm&n jalkeen reak-
toriin lis&dtdan 11,1 kg (130 mol) kaupallista metakrylaattia,
jonka vesipitoisuus on 0,1 paino-%. Reaktion annetaan edeta
1,5-2 tuntia 135-140°C:n lampotilassa. BR-(4-hydroksi-3,5-
ditert.butyylifenyyli)-propionihapon metyyliesterid saadaan
vakuumitislauksella talteen 27,3 kg (95% teoreettisesta); tuot-

teen.kiehumispiste 20 mm Hg:n paineessa on 202-204%C.

Esimerkki 9

Katalyyttid valmistetaan esimerkissa 1 esitetylld@ tavalla kayt-
tden 20,6 grammaa (0,1 mol) 2,6-ditert.butyylifenolia ja 5,6
grammaa (0,1 mol) kaliumhydroksidia 250 ml:ssa ksyleenid, ainoan
eron ollessa se, ettd vettda kerdtdaan 1,8 ml taman seoksen kie-
humispisteessa. 1,5 grammaan katalyyttia lisdtaan 20,6 g

(0,1 mol) 2,6-ditert.butyylifenolia ja 10,5 g (0,05 mol)
akryylihapon bis-dietyleeni-glykoliesteriad. Seosta pidetdan

2,5 tuntia 135°C:n liampdtilassa, sitten reaktioseos jaihdyte-
tasn 65°C:n lampotilaan 300 ml:1la bensiini&, neutraloidaan

3%:sella suolahapolla, pestidaidn vedellid neutraaliin reaktioon



saakka: orgaanisesta kerroksesta poistetaan liuotin vakuumissa
tislaamalla ennen kiteyttd@misen aloittamista. B-(4-dydroksi-
3,5-ditert.butyylifenyyli)-propionihapon bis-dietyleeniglykoli-
esterin saanto on 26 g (86% teoreettisesta), sulamispiste 85-
87°¢c.

Esimerkki 10 (vertaileva)

Seokseen, joka muodostuu 9,95 grammasta (0,048 mol) 2,6-ditert.-
butyylifenolia ja 0,2 grammasta (0,0036 mol) kaliumhydroksidi-
katalyytista, lisataan 5 ml (0,056 mol) metakrylaattia, ja sen
jdlkeen, kun reaktio on toteutettu esimerkin 1 mukaisissa olo-
suhteissa, mitad seuraa vakuumifraktionti, B-(4-hdyroksi-3,5-
ditert.butyylifenyyli)-propionihapon metyyliesterid saadaan

1,77 g (12% teoreettisesta); tuotteen sulamispiste on 64-65°C.

Taman Keksinndn mukainen menetelmid B-(4-hydroksi-3,5-ditert.
butyylifenyyli)-propionihapon alkyyliestereiden valmistamiseksi
mahdollistaa toivotun tuotteen saamisen 86-98 prosenttisina
saantoina, tuotteen puhtauden lisdidmisen reaktion tdydellisemman
etenemisen ansiosta, se mahdollistaa kadytettyjen katalyyttimaa-
rien pienentamisen 2,5-kertaisesti, menetelman keston lyhenta-
misen 1,5-4 kertaisesti, jolloin menetelmd saadaan tehokkaam-
maksi ja alkyyliakrylaatin epdtoivottu polymeroituminen saadaan
mahdollisimman vahidiseksi, jolloin menetelma yksikertaistuu,
koska liuottimen kdytdltd ja jdtevesien muodostumiselta valty-
tdan, ja jolloin menetelmdn turvallisuus paranee vaarattoman

katalyytin kdyton ansiosta.
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Taulukko

Esim. Katalyytin koostumus Katalyytin masdra*
Alkalime-  Alkalimetal- 4-R-2,6- R 2, o dirert butyviis
tallin hyd- 1lin 4-R-2,6- ditert.- tarkoit- enoatg maaraan
roksidin ditert.-bu- butyyli- taa verr lu?a,
pitoisuus tyylifenolaa- fenolin mol-%
paino-osaa tin pitoisuus pitoisuus

paino-osaa paino-osaa

1 2 3 4 6

1 0,5 99 0,5 H 4

2 1,8 95,5 2,7 CH, 4,1

3 0,05 2,05 97,90 H 2

4 20 77 3 H 10

5 1 68 31 C(CH3)3 20

6 0,05 99,94 0,01 H 5,2

7 0,05 99,94 0,01 H 6,25

8 1,6 6,7 91,7 H 6,3

9 10 88 2 H 7,5

*Laskettuna alkalimetallin hydroksidin ja alkalimetallin 4-R-2,6-ditert.-

butyylifenolaatin kokonaismdarana.

Teollinen soveltuvuus

Taman keksinnon mukaisella menetelmdlld on mahdollista valmistaa

g-(4-hydroksi-3,5-ditert.butyylifenyyli)-propionihapon alkyyli-

estereitd, joita voidaan kayttdd polymeerisissd materiaaleissa

hapettumista estdvind aineina sekd polyolefiinien,

polyamidien. ja

muiden polymeerien lampostabiloivien aineiden synteesissa.
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Patenttivaatimus

Menetelmd B-(4-hydroksi-3,5-ditert.butyylifenyyli)-propioni-
hapon alkyyliestereiden valmistamiseksi siten, ettd 2,6-di-
tert.butyylifenolin annetaan reagoida alkyyliakrylaatin kans-
sa moolisuhteessa 1:1 - 1:1,3 alkalimetallihydroksidia sisdl-
tdvdan katalyytin ldsndollessa, lampdtila-alueella 70—1500C,
tunnettu siitd, ettd 2,6-ditert.butyylifenolin annetaan rea-
goida alkyyliakrylaatin kanssa sellaisen katalyytin l&sndol-
lessa, joka sisdltdd 0,05-20 paino-% alkalimetallihydroksidia,
2,05-99,94 paino-% alkalimetalli-4-R-2,6-ditert.butyylifeno-
laattia Jja loput 100 paino-%:iin 4-R-2,6-ditert.butyylifeno-
lia, jossa Ron H, CH , C(CH ) , ja ettd mainittua kata-
lyyttid lisdtddn 2-20 mooli-% %,6—ditert.butyylifenolin ma&-
rédstd, laskettuna alkalimetallihydroksidin Jja alkalimetalli-

4-R-2,6-ditert.butyylifenolaatin kokonaism&drini.
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Patentkrav

Forfarande for framstdllning av alkylestrar av B-(4-hydroxi-
3,5—di—tert.buty1fenyl)—propionsyra genom omsidttning av 2,6-di-
tert.butylfenol med alkylakrylat i ndrvaro av en katalysator,

som innehdller alkalimetallhydroxid (hydrat av alkalimetalloxid),
vid en temperatur av mellan 70 och 1500C, kd&dnnetecknat
av att 2,6-di-tert.butylfenolen och alkylakrylaten anvinds i

ett inbdrdes molblandningsfdrhédllande av fran 1:1 till 1:1,3
respektive och att reaktionen genomfdres i ndrvaro av en kataly-
sator, som jdmsides med alkalimetallhydroxiden innehéller 4-R-
2,6-di-tert.butylfenolat av alkalimetall och 4-R-2,6-di-tert-
butylfenol, ddr R betecknar H, CH3, C(CH3)3,
bestandsdelar ingar i f&ljande halter i viktdelar:
alkalimetallhydroxid 0,05-20
4-R-2,6-di-tert.butylfenoclat av alkalimetall 2,05-99,94
4-R-2,6-di-tert.butylfenol resten,

varvid samtliga

under det att katalysatorn anvidndes i en mdngd av mellan 2 och
20 mol-% av 2,6-di-tert.butylfenolen, rdknat sdsom summan av
alkalimetallhydroxiden och 4-R-2,6-di-tert. butylfenolatet

av alkalimetallen.



sun (esim. saksal. Offenlegungsscihrift) aumeron

Merkitse hakemusjulkai

je patenttijulkaisun numeron eteen K ja P.

eteen H ja vastaavasti kuulutus-

Hak.n:o .g’//j‘la[e/

iitedi kaisujz - Anférda publikations:

Julkisia suomslsicsia patenttihakemuksiz: - Offentliiga finzka patentzrsdkninga

Hekemus~, suwiubus~ ja patenttijelkeisuga: ~ Ans¥oua
utléggnings— och patentskrifter:

F1

- .
DK . 1.-
FR -
GB . _ : )

ettt bl e et % 7 % s men 4 wm et meree— v e = x

SE

4

GRnev.

s —

s P_ATIHSEE L CA60 -G2A) dg,_é;'_jsj_};é'zi}iéf‘é"@"a_-w};
/

Kdé&nnid

B e

Vénd



WO

Muita julkaisuja: — Andra publikationer:

3P -H 56-ijd50

21 & §94

Allekirjoitus



	Page 1 - ABSTRACT/BIBLIOGRAPHY
	Page 2 - DESCRIPTION
	Page 3 - DESCRIPTION
	Page 4 - DESCRIPTION
	Page 5 - DESCRIPTION
	Page 6 - DESCRIPTION
	Page 7 - DESCRIPTION
	Page 8 - DESCRIPTION
	Page 9 - DESCRIPTION
	Page 10 - DESCRIPTION
	Page 11 - DESCRIPTION
	Page 12 - CLAIMS
	Page 13 - CLAIMS
	Page 14 - SEARCH_REPORT
	Page 15 - SEARCH_REPORT

