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Sposób wytwarzania 2,2', 4,4' — czterohydroksybenzofenonu

1

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarza¬
nia 2,2', 4,4'-czterohydroksybenzofenonu,, jako
środka zabezpieczającego masy plastyczne i włók¬
na syntetyczne przed destrukcyjnym działaniem
światła.

Znane są sposoby wytwarzania 2,2', ^'-czte¬
rohydroksybenzofenonu z kwasu beta-rezorcylowe-
go i rezorcyny w obecności tlenochlorku fosforu
i chlorku cynku w środowisku 85%-ego kwasu fos¬
forowego lub ' w obecności trójchlorku fosforu
i chlorku cynku w środowisku kwasu polifosforo-
wego (opisy patentowe Stanów Zjednoczonych
Ameryki nr nr 2854585 i 2.921.962).

Stosowanie kwasu fosforowego lub polifosforo-
wego jako środowiska reakcji w procesie otrzy¬
mywania 2,2', 4,4'-czterohydroksybenzofenonu jest
kłopotliwe z uwagi na korozję aparatury i bez-
i.eczeństwo procesu.
Stwierdzono, że 2,2', 4,4'-czterohydroksybenzo-
.on można wytwarzać, jeżeli na kwas beta-re-

--s2tife3?rowy^TTwarcynę działa się POCl3 i ZnCl2,
w środowisku ofgarteznych rozpuszczalników
chloroalkilowych i crioroarylowych, jak chlorek
etylenu, chlorobenzen : obojętnych jak toluen, ben¬
zen. Prowadzenie reakcji sposobem według wyna¬
lazku znacznie uprasjcza technologię procesu pro¬
dukcyjnego, i aparaturę, umożliwia odzyskanie roz¬
puszczalnika, będącego środowiskiem reakcji i poz¬
wala osiągnąć równie wysoką, jak w przytoczo¬
nych opisach patentowych, wydajność.

Przykład. Do 800 ml chlorku etylenu wpro¬
wadza się przy mieszaniu 1 mol kwasu beta-re-
zorcylowego, 1,2 mole rezorcyny i 2 mole bez¬
wodnego chlorku cynkowego. Całość ogrzewa się

5 w Ciągu V2 godziny do temperatury 60°C i wkra-
pla 4 mole tlenochlorku fosforu. Po zakończeniu
wkraplania masę reagującą ogrzewa się w tempe¬
raturze 60—65°C przez 8—10 godzin, następnie
chłodzi do temperatury 30—20°C i wrzuca drobno

io potłuczony lód przy energicznym mieszaniu i chło¬
dzeniu z zewnątrz. Po kilku godzinach mieszania
w temperaturze 0—5°C masę poreakcyjną sączy się
i przemywa wodą z nad lodu, a następnie 5%-wym
roztworem kwaśnego węglanu o temperaturze oko-

15 ło 5°C. Odmyty osad rozpuszcza się we wrzącej
wodzie i po zakwaszeniu niewielką ilością stężone¬
go kwasu solnego odbarwia pyłem cynkowym
i węglem aktywnym i sączy. Otrzymany przesącz
pozostawia się do krystalizacji w temperaturze

20 0—5°C. Po odsączeniu, krystaliczny osad przemy¬
wa się wodą z nad lodu i suszy w temperaturze
około 50°C w suszarce próżniowej. Otrzymuje się
krystaliczny jasnożółty produkt 99%-owy o tem¬
peraturze topnienia 196—198°C z wydajnością wy-

25 noszącą 85% wydajności teoretycznej.

Zastrzeżenie patentowe

Sposób wytwarzania 2,2', 4,4'-czterohydroksy-
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lowego i rezorcyny w obecności POCl3 i ZnCl2 organicznych chloroalkilowych i chloroarylowych
w temperaturze 60—65°C, znamienny tym, że re- jak chlorek etylenu, chlorobenzen i obojętnych jak
akcję prowadzi się w środowisku rozpuszczalników toluen, benzen, ksylen.
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