
JP 2003-73316 A5 2005.10.27

【 公 報 種 別 】 特 許 法 第 １ ７ 条 の ２ の 規 定 に よ る 補 正 の 掲 載
【 部 門 区 分 】 第 ３ 部 門 第 ２ 区 分
【 発 行 日 】 平 成 17年 10月 27日 (2005.10.27)
　
【 公 開 番 号 】 特 開 2003-73316(P2003-73316A)
【 公 開 日 】 平 成 15年 3月 12日 (2003.3.12)
【 出 願 番 号 】 特 願 2002-205649(P2002-205649)
【 国 際 特 許 分 類 第 ７ 版 】
   Ｃ ０ ７ Ｃ   37/20   
   Ｃ ０ ７ Ｃ   39/16   
// Ｃ ０ ７ Ｂ   61/00   
【 Ｆ Ｉ 】
   Ｃ ０ ７ Ｃ   37/20          
   Ｃ ０ ７ Ｃ   39/16          
   Ｃ ０ ７ Ｂ   61/00    ３ ０ ０
　
【 手 続 補 正 書 】
【 提 出 日 】 平 成 17年 7月 7日 (2005.7.7)
【 手 続 補 正 １ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 特 許 請 求 の 範 囲
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 特 許 請 求 の 範 囲 】
【 請 求 項 １ 】
　 反 応 器 中 で 、 塩 化 水 素

触 媒 と 、 助 触 媒 と し て の Ｓ Ｈ 結 合 含 有 揮 発 性 硫 黄 化 合 物 の 存 在 下 、 フ ェ
ノ ー ル と 置 換 フ ェ ノ ー ル か ら な る 第 １ 群 よ り 選 ば れ る 少 な く と も １ つ の 第 １ 反 応 物 、 お よ
び ケ ト ン と ジ オ ー ル か ら な る 第 ２ 群 よ り 選 ば れ る 少 な く と も １ つ の 第 ２ 反 応 物 を 含 む 反 応
混 合 物 を 反 応 さ せ て 、 ビ ス フ ェ ノ ー ル 、 第 １ 反 応 物 お よ び 第 ２ 反 応 物 を 含 む 混 合 物 を 得 、
そ の 混 合 物 か ら 触 媒 、 助 触 媒 お よ び 反 応 水 を 蒸 留 に よ り 分 離 す る こ と を 含 ん で な る ビ ス フ
ェ ノ ー ル の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 ２ 】
　 触 媒 お よ び ／ ま た は 助 触 媒 が 、 液 状 ま た は 気 体 状 で あ る 請 求 項 １ に 記 載 の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 ３ 】
　 気 体 状 の 助 触 媒 を 、 系 中 で 生 成 す る 請 求 項 ２ に 記 載 の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 ４ 】
　 反 応 混 合 物 中 で 、 触 媒 お よ び ／ ま た は 助 触 媒 の 濃 度 を 、 飽 和 濃 度 で 一 定 に 保 つ 請 求 項 １
に 記 載 の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 ５ 】
　 反 応 混 合 物 を 、 １ ０ ～ ８ ０ ℃ に 保 持 す る 請 求 項 １ に 記 載 の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 ６ 】
　 反 応 を 、 加 圧 下 で 行 う 請 求 項 １ に 記 載 の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 ７ 】
　 方 法 を 連 続 的 に 行 う こ と を 特 徴 と す る 請 求 項 １ に 記 載 の 製 造 方 法 。
【 手 続 補 正 ２ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ０ ７
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】

、 臭 化 水 素 酸 お よ び ト リ フ ル オ ロ 酢 酸 か ら な る 群 か ら 選 択 さ れ る
少 な く と も １ 種 の



　 　 　 【 ０ ０ ０ ７ 】
　 　 【 課 題 を 解 決 す る た め の 手 段 】
　 こ の 目 的 は 、 塩 化 水 素

Ｓ Ｈ 結 合 含 有 揮 発 性 硫 黄 化 合 物 の 存 在 下 、 フ ェ ノ ー ル ま た は
置 換 フ ェ ノ ー ル を ケ ト ン ま た は ジ オ ー ル と 反 応 さ せ て ビ ス フ ェ ノ ー ル を 製 造 す る 方 法 に よ
り 達 成 さ れ る 。 得 ら れ た ビ ス フ ェ ノ ー ル は 、 未 反 応 の 出 発 物 質 お よ び 触 媒 か ら 蒸 留 に よ り
分 離 さ れ る 。
【 手 続 補 正 ３ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ０ ８
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ０ ８ 】
　 本 発 明 に よ る と 、 ビ ス フ ェ ノ ー ル を 製 造 す る 既 知 の 方 法 と 比 べ 、 中 和 処 理 が 存 在 し な い
。 更 に 、 ビ ス フ ェ ノ ー ル の 製 造 方 法 に お い て 、 蒸 留 に よ り 生 成 物 を 分 離 す る こ と は 知 ら れ
て い な い 。 反 応 速 度 は 、 水 の 添 加 に よ り 遅 さ れ る か 、 ま た は 完 全 に 止 め る こ と が 出 来 る
。 ど の 様 な 揮 発 性 成 分 、 例 え ば 触 媒 、 助 触 媒 、 水 、 適 当 に 高 い 揮 発 性 を 有 す る 未 反 応 原 料
で も 、 蒸 留 に よ り 反 応 混 合 物 か ら 分 離 す る こ と が 出 来 る 。
【 手 続 補 正 ４ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ １ １
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ １ １ 】
　 上 述 の 出 発 物 質 と 反 応 さ せ る 本 発 明 の 方 法 の 更 な る 出 発 物 質 は 、 ケ ト ン ま た は ジ オ ー ル
で あ る 。 こ れ ら の ケ ト ン ま た は ジ オ ー ル 化 合 物 は 、 環 状 ま た は 非 環 状 脂 肪 族 ま た は 芳 香
脂 肪 族 ケ ト ン 化 合 物 で あ っ て よ い 。 適 当 な 例 は 、 ア セ ト ン 、 ブ タ ノ ン 、 ２ － ペ ン タ ノ ン 、
３ － ペ ン タ ノ ン 、 シ ク ロ ペ ン タ ノ ン 、 １ ～ １ ２ の 炭 素 原 子 を 含 む ア ル キ ル 基 を 有 す る ３ －
ア ル キ ル シ ク ロ ペ ン タ ノ ン 、 １ ～ １ ２ の 炭 素 原 子 を 含 む ア ル キ ル 基 を 有 し 、 ア ル キ ル 基 が
同 一 ま た は 相 違 し て も よ い ３ ， ３ － ジ ア ル キ ル シ ク ロ ペ ン タ ノ ン 、 １ ～ １ ２ の 炭 素 原 子 を
含 む ア ル キ ル 基 を 有 し 、 ア ル キ ル 基 が 同 一 ま た は 相 違 し て も よ い ３ ， ３ ， ５ － ト リ ア ル キ
ル シ ク ロ ヘ キ サ ノ ン 、 シ ク ロ ヘ キ サ ノ ン 、 １ ～ １ ２ の 炭 素 原 子 を 含 む ア ル キ ル 基 を 有 す る
３ － ア ル キ ル シ ク ロ ヘ キ サ ノ ン 、 １ ～ １ ２ の 炭 素 原 子 を 含 む ア ル キ ル 基 を 有 す る ４ － ア ル
キ ル シ ク ロ ヘ キ サ ノ ン 、 １ ～ １ ２ の 炭 素 原 子 を 含 む ア ル キ ル 基 を 有 し 、 ア ル キ ル 基 が 同 一
ま た は 相 違 し て も よ い ３ ， ３ － ジ ア ル キ ル シ ク ロ ヘ キ サ ノ ン 、 １ ～ １ ２ の 炭 素 原 子 を 含 む
ア ル キ ル 基 を 有 し 、 ア ル キ ル 基 が 同 一 ま た は 相 違 し て も よ い ３ ， ３ ， ５ － ト リ ア ル キ ル シ
ク ロ ヘ キ サ ノ ン 、 ア セ ト フ ェ ノ ン を 含 む 。 特 に 好 ま し く は 、 １ ～ ５ の 炭 素 原 子 を 含 む ア ル
キ ル 基 を 有 す る ア ル キ ル 置 換 シ ク ロ ヘ キ サ ノ ン で あ る 。 ケ ト ン ま た は ジ オ ー ル 成 分 は 、 反
応 混 合 物 の 質 量 を 基 準 に １ ～ ２ ５ 質 量 ％ の 濃 度 で 、 好 ま し く は １ ～ ２ ０ 質 量 ％ の 濃 度 で 使
用 す る こ と が 出 来 る 。
【 手 続 補 正 ５ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ １ ２
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ １ ２ 】
　 触 媒 は 、 高 揮 発 性 酸 で あ っ て 、 例 え ば 塩
化 水 素 、 臭 化 水 素 酸 お よ び ト リ フ ル オ ロ 酢 酸 。

Ｓ Ｈ 結 合 含 有 揮 発 性 硫 黄 化 合 物 を 助 触 媒 と し て
使 用 す る 。 こ の 種 の 化 合 物 は 、 硫 化 水 素 、 メ チ ル － 、 エ チ ル － お よ び プ ロ ピ ル メ ル カ プ タ
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、 臭 化 水 素 酸 お よ び ト リ フ ル オ ロ 酢 酸 か ら な る 群 か ら 選 択 さ れ る
少 な く と も １ 種 の 触 媒 並 び に

く

の

本 発 明 の 製 造 方 法 で 使 用 す る の に 適 し て い る 、
で あ る 中 で も 塩 化 水 素 が 好 ま し く 、 塩 化 水

素 は 濃 塩 酸 の 形 で 使 用 す る こ と も で き る 。



ン を 含 む 。 硫 化 水 素 が 好 ま し い 。 本 発 明 の 方 法 は 、 触 媒 お よ び 助 触 媒 と し て 、 塩 化 水 素 ガ
ス お よ び 硫 化 水 素 を 用 い て 特 に 好 ま し く 行 わ れ る 。 触 媒 の 濃 度 は 、 反 応 混 合 物 の 質 量 を 基
準 に ０ ． ３ ～ ５ 質 量 ％ 、 好 ま し く は ０ ． ５ ～ ２ 質 量 ％ で あ っ て よ い 。 助 触 媒 の 濃 度 は 、 反
応 混 合 物 の 質 量 を 基 準 に ５ ０ ｐ ｐ ｍ ～ １ 質 量 ％ 、 好 ま し く は １ ０ ０ ｐ ｐ ｍ ～ ０ ． ５ 質 量 ％
で あ っ て よ い 。
【 手 続 補 正 ６ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ １ ３
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ １ ３ 】
　 製 造 の 初 期 に は 、 出 発 物 質 を 濃 縮 酸 と 共 に 反 応 器 に 仕 込 ん で よ い 。 触 媒 お よ び 助 触 媒 を
、 そ の 後 好 ま し く は 、 反 応 混 合 物 を 攪 拌 し な が ら 導 入 す る 。 助 触 媒 は 、 系 内 で 生 成 し て も
よ い 。 こ の 目 的 の た め に 、 ア ン モ ニ ウ ム ビ ス ル フ ィ ド 酸 反 応 混 合 物 中 へ 導 入 て も よ い
。
【 手 続 補 正 ７ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ １ ７
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ １ ７ 】
　 高 す ぎ な い 温 度 で 水 を 完 全 に 蒸 発 さ せ る た め 、 蒸 留 を 減 圧 下 で 行 い 、 底 部 温 度 成 物

損 傷 な い よ う 減 圧 を 調 節 し て も よ い 。 こ れ は 、 温 度 が １ ３ ０ ℃ 以 下 で の 場
合 で あ る 。 約 １ ３ ０ ℃ で 、 ビ ス フ ェ ノ ー ル は 溶 解 し 、 フ ェ ノ ー ル お よ び ク レ ゾ ー ル の よ う
な 出 発 化 合 物 か ら 均 一 な 溶 液 が 残 る 程 度 に の み 蒸 発 が 起 こ る 。 こ の 方 法 は 、 水 、 触 媒 お よ
び 助 触 媒 の ほ と ん ど を 完 全 に 除 去 し 、 清 浄 か つ 経 済 的 に 冷 却 結 晶 化 出 来 る 清 浄 濃 縮 生 成 物
溶 液 を 与 え る 。 蒸 留 カ ラ ム の 圧 力 は 、 ５ ０ ～ １ ２ ０ ｍ ｂ ａ ｒ 、 好 ま し く は 、 ９ ０ ～ １ １ ０
ｍ ｂ ａ ｒ で あ る 。
【 手 続 補 正 ８ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ １ ８
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ １ ８ 】
　 カ ラ ム の 底 か ら 抜 き 出 さ れ た 生 成 物 は 、 生 成 物 の 沸 点 に も よ る が 、 ビ ス フ ェ ノ ー ル 生 成
物 の 他 、 溶 液 の 質 量 を 基 準 に し て ０ ～ １ ５ 質 量 ％ の 量 で 、 フ ェ ノ ー ル お よ び 場 合 に よ り ケ
ト ン を 含 ん で い る 。 １ ０ ０ ℃ ～ １ ３ ０ ℃ の 温 度 で 、 生 成 物 は 、 通 常 の 晶 析 器 の 中 へ れ
る 。 結 晶 化 が ロ ー タ リ ー 晶 析 器 中 わ れ る 。 得 ら れ た 生 成 物 に よ っ て 、 再 結
晶 が 、 １ ～ ３ 回 、 好 ま し く は １ ～ ２ 回 行 わ れ る 。 非 常 に 純 粋 な 生 成 物 を 満 足 に 得 る に は 、
Ｔ Ｍ Ｃ フ ェ ノ ー ル の 場 合 ２ 回 の 結 晶 化 で 、 Ｂ Ｐ Ａ の 場 合 １ 回 の 結 晶 化 で 、 通 常 十 分 で あ る
。 再 結 晶 は 、 フ ェ ノ ー ル を 用 い て 好 ま し く 行 わ れ る 。 そ う す る と 、 フ ェ ノ ー ル お よ び 他 の
溶 媒 に 混 合 物 を 分 離 す る 手 間 が は ぶ け る 。
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