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Sposób wytwarzania 2,2,-dwuhydroksy-3,5,6,3^5\6,-
sześciochlorodwufenylometanu

Patent trwa od dnia 5 listopada 1960 r.

Znane metody otrzymywania 2, 2,-dwuhydro-
ksy-3, 5, 6, 3', 5', 6ł-sześcdjoc(hloax)dwufenylometa-
nu, zwanego heksachlorofenem, z czterochloro-
benzenu wykazują szereg wad, gdyż nie zapew¬
niają produktu o żądanym stopniu czystości i są
uciążliwe w wykonaniu technologicznym. Jedna
z -metod wymaga uprzedniego oczyszczenia nisko¬
procentowego, surowego czteroahlorobenzenu do
produktu czystego, około 99-procentowego, przy
tym stosuje oddestylowanie glikolu.z silnie al¬
kalicznego środowiska, co powoduje niekiedy
wybuchy wskutek egzotermicznych reakcji
ubocznych. Otrzymany trójchiorofenol poddaje
się kondensacji w warunkach wymagających
bardzo skomplikowanego urządzenia lub nawet
w technice niewykonalnych, gdyż kondensacja
poprzedzana ^jest tworzeniem mieszaniny kwasu
siarkowego z formaliną, która to mieszanina już
po upływie kilku godzin nie nadaje się do kon¬
densacji, zaś masa powstała przy zastosowaniu

*) Właściciel patentu oświadczył, że twórcą
wynalazku jest mgr inż* Leon Krupliński.

optymalnych warunków kondensacji nie daje
się mieszać wskutek zbyt mocnego zestalenia się.
Około 25% użytego w tej metodzie glikolu jest
wylewane do kanału z powodu zbyt dużego roz¬
cieńczenia wodą. Inna metoda wymaga przy
kondensacji trójchlorofenolu z aldehydem mrów¬
kowym niskiej temperatury reakcji poniżej
+5°C i użycia lodu do rozcieńczania masy po¬
reakcyjnej.
W sposobie według wynalazku 2, 2,-dwuhydro-

ksy-3, 5, 6, 3', 5', 6,-szesaochlorodwu(fenylome-
tan wytwarza się z czterochlorobenzenu suro¬
wego, o niskiej zawartości czystego czterochlo¬
robenzenu (około 80%-owego).
Celem wyosobnienia trójchlorofenolu wyatat*

czy rozcieńczyć masę poreakcyjną wodą w nie¬
wielkiej ilości, bez oddestylowywania glikolu,
zaś glikol regeneruje się .przez podgęszczenie w
urządzeniu ogrzewanym parą wodną.
Trójchiorofenol surowy oczyszcza się za pomo¬

cą węgla aktywnego i poddaje krystalizacji 2
wody lulb destyluje i następnie krystalizuje
z wody, po czyim odpowiednio osuszony poddaje



się kondensacji "z aldehydem m»dwkowym w ten
sposób, że do mieszaniny trójehlorofenclu, roz¬
puszczalnika organicznego i kwasu siarkowego
dodaje stopniowo roztwór wodny formaliny lub
inną substancję, zdolną do odszczepienia alde¬
hydu mrówkowego w warunkach reakcji, w
temperaturze pokojowej lufo nieco podwyższonej.
Otrzymany z reakcji surowy 2, 2,-dwuhydro-

ksy-3, 5, 6, 3', 5', 6'-sześcioc!hlorcdwufenylometan
poddaje się oczyszczeniu bądź przez krystalizację
z rozpuszczalnika organicznego np. metanolu,
bądź przez, przeprowadzenie go w sól dwusodo-
wą i krystalizację sołi jedno- lub dwusodowej
przy wartości pH około 11—12. Następnie wy¬
kwasza się oddzieloną sól sodową i otrzymuje
produkt odpowiadający wymogom, Farmakopei
US XV.

Przykład; 4 części wagowe glikolu załado¬
wuje się do urządzenia razem z 0,6 częściami
wagowymi technicznego ługu sodowego i w tem¬
peraturze około i80°C dodaje porcjami 15 czę¬
ści wagowych czterochloirofoenzenu surowego.
Następnie ogrzewa kilka godzin do temperatury
180—90°C, chłodzi, wykwasza wytworzony trój-
chlorofencl, rczicie-ńcza Około 4 częściami wago¬
wymi wody i po odstaniu oddziela warstwę su¬
rowego trójchlorofenolu7, który poddaje się de¬
stylacji. Przedestylowany produkt rozcieńcza się
1 częścią wody, odciska kryształy nad próżnią
i suszy. Otrzymany trójchlorofenol rozpuszcza
się w mieszaninie około 2,5 części wagowych
kwasu siarkowego z 3,5 częściami wagowymi
czterochlorku węgla i dodaje stopniowo 0,26
części wagowych formaliny technicznej, w tem¬
peraturze od pokojowej do około 66°C, ogrzewa
około 1 godzinę przy temperaturze 60—70°, doda¬

je stopniowo około 4,5 części wagowych wody
i oddestylowuje czterochlorek węgla. Zawartość
reaktora oziębia się, odsącza surowy 2, 2'-dwu-
hydroksy- 3, 5, 6, 3', 5', 6'-sześcicCMor<xiwiiifeny-
lometan, rozpuszcza w 2 — 3%Howy!m roz¬
tworze wodnym ługu sodowego, sączy od za¬
nieczyszczeń, po czym strąca sól sodową przy
wartości pH około 11-12. Otrzymaną sól sodo¬
wą odsącza się, zawiesza w odpowiedniej ilości
wody i wykwasza wolny 2, 2'-dwu(hyidroksy-
3, 5, 6, 3', 5', 6'-sześciocihlorodwufenylometan,
który następnie sączy się, odmywa i suszy.

Zastrzeżenie patentowe

Spcsólb wytwarzania 2, 2?-dwuhydroksy- 3, 5,
6, 3', 5', e^saeściochlorodwiufenylometanu, zna¬
mienny tym, że surowy, niskoprocentowy czte-
rocfolorofoenzen poddaje się zmydleniu, wyosob¬
nia trójchlorofenpl przez rozcieńczenie wodą
masy poreakcyjnej i oczyszcza go za pomocą wę¬
gla aktywnego lub przez destylację, po czym
krystalizuje go z wody, a następnie kcndensuje
przez dodawanie do' mieszaniny reakcyjnej for¬
maliny lub innych substancji zdolnych do cd-
szczepiania aldehydu mrówkowego w warun¬
kach reakcji przy czym otrzymany surowy
2, 2'-dwuhydroksy- 3, 5, 6, 3', 5\ 6'-sześciochlo-
rodwufenylometan oczyszcza się przez krystali¬
zację z rozpuszczalników organicznych lub po¬
przez sole jedno- i dwusodową przy wartości
pH około 11—12 z następnym wykwaszeniem wy¬
tworzonego produktu.
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