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Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymywa-
nia 2-hydroksy-4-metoksybenzofenonu, jako rodka
zabezpieczajgcego masy plastyczne i wl6kna synte-
tyczne przed destrukcyjnym dzialaniem S$§wiatla.

Znane sg dwa sposoby otrzymywania 2-hydroksy-
-4-metoksybenzofenonu. Jeden, polegajacy na synte-
zie 2,4-dwumetoksybenzofenonu metoda Friedela-
-Craftsa z 1, 3-dwumetoksybenzenu i chlorku ben-
zoilu z nastepnym demetylowaniem otrzymanego
zwigzku do 2-hydroksy-4-metoksybenzofenonu, dru-
gi, polegajacy na czeSciowym metylowaniu 2, 4-
-dwuhydroksybenzofenonu.

Mozliwo§é otrzymywania 2-hydroksy-4-metoksy-
benzofenonu przez metylowanie 2, 4-dwuhydro-
ksybenzofenonu za pomocg siarczanu dwumetylu
stwierdzili B. Konig i St. Kostanecki.

Jednak zaréwno ci autorzy jak i inne dane lite-
raturowe, powolujgce sie wylgcznie na B. Koniga
i St. Kostaneckiego, nie podajg blizszych informacji
odno$nie sposobu przeprowadzenia tej reakcji z wy-
jatkiem lakonicznego stwierdzenia, Zze przy mety-
lowaniu 2,4-dwuhydroksybenzofenonu (benzorezor-
cyny) 1 molem siarczanu dwumetylu otrzymuje sie
2-hydroksy-4-metoksybenzofenon (jednometylowy
eter benzorezorcyny).

Spos6b wedlug wynalazku pozwala otrzymywac
2-hydroksy-4-metoksybenzofenon w reakcji metylo-
wania  2,4-dwuhydroksybenzofenonu siarczanem
dwumetylowym z bardzo dobra wydajnoS$cia i o bar-
dzo wysokim stopniu czystoSci, wymaganym przy
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stoscwaniu do stabilizowania mas plastycznych
i wiokien syntetycznych.

Wedilug wynalazku sposéb wytwarzania 2-hydro-
ksy-4-metoksybenzofenonu, zapewniajacy mu bar-
dzo wysokg czysto§é, polega na metylowaniu 2,4-
-dwuhydroksybenzofenonu siarczanem dwumetylo-
wym w Srodowisku alkoholowym lub wodnoalkoho-
lowym (korzystnie alkoholu izopropylowego), przy
warto$ci pH 7,2—8,5, najkorzystniej 7,4—17,8 w tem-
peraturze 20—60°, korzystnie 35—40°, przy uzyciu
30—40% nadmiaru siarczanu dwumetylowego, wo-
bec wodorotlenké6w lub weglanéw sodowego lub po-
tasowego jako Srodk6éw zobojetniajacych. Warun-
kiem niezbednym, umozliwiajagcym otrzymanie czy-
stego 2-hydroksy-4-metoksybenzofenonu, a wiec nie
zawierajgcego dwuhydroksy-lub dwumetoksybenzo-
fenonéw, jest przestrzeganie w procesie metylowa-
nia wyzej podanej wartosSci pH 7,2—8,5 przez stop-
niowe wprowadzanie §rodka zobojetniajgcego.

Metylowanie 2-hydroksy-4-metoksybenzofenonu
przy wartoSci pH wyzszej od 8,5 prowadzi do re-
akcji obydwu grup hydroksylowych z siarczanem
dwumetylowym, dajac produkt zanieczyszczony 2,4-
-dwumetoksybenzofenonem. Przy wartoSci pH
mniejszej od 7,2 reakcja metylowania przebiega
znacznie wolniej i z mniejszg wydajnoS$cig. Otrzy-
many produkt zawiera pewne ilo§ci nieprzereago-
wanego 2,4-dwuhydroksybenzofenonu.

Przyklad. Do 50 ml alkoholu izopropylowego
wprowadza sie przy mieszaniu 22 g (0,1 mola) 2,4-
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-dwuhydroksybenzofenonu i 17,7 g (0,14 mola) siar-
czanu dwumetylowego, 6grzewa mieszanine do tem-
peratury okolo 35° i wkrapla 30% roztwo6r wodoro-
tlenku sodowego, utrzymujgc wartosé pH masy rea-
gujacej w granicach 7,4—7,8. Czas wkraplania wo-
dorotlenku sodowego wWynosi 3—4 godzin, tempe-
ratura 35—40°. Po wkrbpleniu wodorotlenku sodo-
wego mase reagujaca riesza sie jeszcze 1 godzine
przy warto§ci pH okolo 7,5 i temperaturze 35—40°,
nastepnie rozcieicza wode do otrzymania okolo
50% (objetosciowo) izopropanolu, chtodzi do tempe-
ratury okolo 15° i sgczy. Otrzymuje sie 22 g sure-
wego produktu krystalicznego, o temperaturze top-
nienia 62—64° i zawartosSci 2-hydroksy-4-metoksy-
benzofenonu okolo 99% z wydajnoscia wynosza-
ca 96% wydajnoSci teoretyczn:i. Po jednej krysta-
lizacji z rozcienczonego izopropanolu otrzymuje sie
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2-hydroksy-4—metoksybenzqfer_ion o. temperatutrze
topnienia 64—65°.

Zastrzezenie patéentowe

Sposéb wytwarzania é-hydroksy-4—metoksybenzo-
fenonu w reakcji metylowania 2,4-dwuhydroksy-
benzofenconu siarczanem dwumetylowym w Srodo-
wisku alkoholowym lub_'wodnoalkohol'owym wobec
srodkéw zobojetniajgcych, jak wodotrotlenki lub
weglany scdowe lub potasowe, znatniehny tym, ze-
metylowanie prowadzi si¢ przy stopniowym wpro-
wadzaniu érodka zobojetniajacego do mieszaniny
alkoholu, 2,4-dwuhydroksybenzofenonu i siarczanu
dwuinetylowegzo w temperaturze 20-—60°, Rorzystnie
35—40°, tak, aby warto$é pH masy reagujgcej utrzy-
mywala sie w ciggu procesu metylowania w grani-
cach 7,2--8,3, korzystnie 7,4—7,8.

Zaklady Kartograficzne C/721, 11-67, 310
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