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Sposób wytwarzania 4949-izopropyiidenobis(296-dwubromo)fenolu

Przedtmiotem wynalazku jest sposób wywarza¬
nia 4,4'-izopropylidienobis (2,6-dwuibromo) fenolu,
.szeroko stosowanego pod nazwą czterobromobisife-
nol A luib TBBA do wytwarzania niepalnych two¬
rzyw sztucznych i żywic syntetycznych.

Według znanych metod 4,4'-izopropylidenobis (2,6)
-dwiubromo) fenol otrzymuje się z 4,4,-izopropytli-
denobis£en>olu, zwanego również Ibiisfenolem A luib
dianem, przez -działanie na .niego bromem, Metody
te omówiono w opisach patentowych Śt. Zjed. Am.
nr nir 3 0S9 291, 3 182 088, 3 234 289> 13 363 007
3 546 302, RFN nr 1768 444, Belgii nr 6111069,
Francji nr 1 412 959 i iZSRR nr 1341790. (Natomiast
w opisach patentowych RFN nr nr 1 129 957,
1 151 811, 2 041 220 i 2 162 859 omówiono metodę
otrzymywania czteirobromobisfenoiliu A z bisfenolu
A przez działanie 'na niego chlorem i bromem a
w tym również i dhłorkiem bromu, natomiast w
opisie patentowym RFN nr 12 227 439 przez działa¬
nie ibromem i nadtlenkiem wodoru.

Wadą metody z zastosowaniem bromu jest jej
nieekonomiezność, gdyż połowa użytego dio reakcji
bromu — ulega przekształceniu w ubocznie two¬
rzący się bromowodór. Lepszą .metodą jest stoso¬
wanie chloro i bromu, wtedy produiktem, ubocz¬
nym jest chlorowodlór. W tyim przypadku (podsta¬
wową trudność stanowi (utrzymanie odpowiedlniej
stechiometrii wprowadzenia reagentów. Wady tej
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nie ma metoda wykorzystująca brom i nadtlenek
wodoru, natomiast jedyną niedogodnością tej meto¬
dy jest konieczność użycia roztworów nadtlenku
wodoru o dużej koncentracji.

Metoda według wynalazku charakteryzuje się
prcistotą wykonania i całkowitym wykorzystaniem
bromu do tworzenia 4,4,-izopropylidenobis (2,6-
dwuJbromo) fenolu, przez dziaiłamie na kaiżidy 1 imol
4,4,-izopropylidienobisfenolu mniej niż 4-ma mola¬
mi brorniu, korzystnie 2,0—2,1 molami! w środowisku
rozpusziczailnika organicznego luib jego mieszaniny
z wodą. Istota wynalazku polega na tym, że pro¬
dukty reakcji poddaje się równocześnie lufo na¬
stępczo działaniu chloranów .metaJli alkalicznych,
korzyistnie Chloranu sodowego, przy czym produkt
wydziela się w znany sposób. Jeżeli bisfenol A o-
znaczymy skrótem BA, zaś czterobroniobisifenol A
skrótem TBBA, zachodzące reakcje można przed-
stawić sumarycznie w następujący sposób:
3BA + 6Br2 + 2lNaiCJlOs = 3iTBBA + 2lNaCl + QH2Q

(1)

Wykonane pomiary relatywnych szybkości prze¬
biegu reakcji (1) w metanolu wykazały, iż reakcja
ta. przebiega z większą szybkością niż w przypad¬
ku zastosowania H2O2 jako utleniacza. Porównanie
działania H2O2 i -NaClOs jako lutHeniaczy foromowo-
doru wynika, z zestawienia potencjałów ułtilenAa|ją-
cych podlanych poniżaj:
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| Reakcja

H2O2 + 2HfBr = &T2 + 2H2O

NaClOs + 6HiBr = 3Br2 + NaOl +
+ aHzO

Potencjał
utleniający
w woltach

— 0,689

— 0,364
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Z przedstawiomych powyżej liczib wynika^ że
działanie utleniające H2O2 wflnno być silniejsze niż
działanie NaOlDs. Tymczasem reakcja (1) z uży¬
ciem NaClOs przebiega w sposób nieoczekiwany tj.
szybciej nóż przy zastosowaniu H2O2. 1S

Metoda stosująca H2O2 ogranicza się prawie wy¬
łącznie do prowadzenia reakcji w układzie dwufa¬
zowym: woda' — rozpuszczalnik organiczny. W ten
sposlólb chroni się 'przed możliwością u/tlenienia bis- 2o
fenol A, który w warunkach reakcji iznajduje się^
w fazie organicznej, podczas gdy H2O2 rozpuszcza ^"
się w fazie wodnej. Utlenienie takie zacliodzi łat¬
wo, natomiast Ibilsfenol A stosowany jest również
jako antyutleniajcz materiałów technicznych, 25
zwłaszcza tworzyw sztucznych.

Opierając się na podanych wyżej faktach oraz
biorąc pod uwagę iż z porównania potencjałów u-
tleniających wynika, że warunki stosowania
NaClOs w reakcji i(l) [będą ostrzejsze .niż przy uży¬
ciu H2O2, należało wnioskować, iż w przypadku
prowadzenia reakcji (1) w (układzie jednofazowym
znaczna czejść toisfenolu A ulegnie utlenieniu, co
w rezultacie zmniejszy wydajność produktu głów¬
nego. Jednak przy użyciu metanolu jako rozpusz¬
czalnika stwierdzono łagodny przelbieg reakcji Cl)
i wzrost wydajności czterotoromobilstfenolu A.

Zastosowanie NadlOs jest przy tym Ibardaiej e-
konomiczne niż zastosowanie H2O2. Proces bromo¬
wania metodą według wynalazku, korzystnie jest
prowadzić w obecności mocnego kwasu mineral¬
nego. Obecność kwasu zwiększa szybkość reakcji,
zwłaszcza w końcowym okre&ie, przy imałyeh stę¬
żeniach sużbstratów. Sposólb według wynalazku wy¬
jaśniają, poniższe przykłady.
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Przykład tl. W kolibie reakcyjnej o pojemnoś¬
ci 500 ml zaopatrzonej w miesizadło, chłodnicę-
zwroitną, termometr i wkraplacz umieszcza się
©8,4 g (0,3 mola) 4,4'-izopropylidenoibisifenolu', 100 g
metanoilui i 20 g stężonego kwasu solnego. Po u-
ruchomieniu mieszadła wkrapla się 100 g (0,626
mola) bromu w temperaturze 30—35°C w czasie 30
miinuit. Następnie wkrapla isię 43 g 50%^go wodne¬
go roztworu chloranu sodowego (0,2 mola) w tem¬
peraturze 35—40^C w czasie 45 minut, po czym
roztwór miesza się 2 godziny w temperaturze 40—
—45°C, następnie ochładza się do 15*C i odsącza,
wytrącony produkt, który trzykrotnie przemywa
się wodą. Po wysuszeniu otrzymuje si-ę 148 g 4,4'-
-izopropylidenobds fl^-dibromo) fenolu w postaci
sypkich kryształów, co stanowi 91% wydajności
teoretycznej.

Przykład II. W kolibie reakcyjnej umieszczo¬
no 68,4 g <0^3 mola) bisifenalu A, 300 g tetrachlo^
roetylenu i 80 g wody. Po uruchomieniu mieszadła,
do otrzymanej zawiesiny wkroplono 100 g bromu
w czasie 1 godziny^ utrzymując temperaturę 25—
—30PC przez chłodzenie. Następnie w temperaturze
30—35°C przez 2 godziny skroplono roztwór 22 g,
chloranu sodowego w 40 ml wody i ogrzano ca¬
łość do wrzenia przez 30 minut, po czym /Oddzielo¬
no górną warstwę wodną. Warstwę organiczną o-
chłodzono do 0X!, przesączono wytrącono kryszta¬
ły. Po wysuszeniu otrzymano 13© g czterobromo-
bisfenolu A co stanowi 85% wydajności teoretycz¬
nej.

Zastrzeżenia ipatenflowe

1. Sposób wytwarzania 4,4Mzopropylidenoibis
(2,6-dwulbromo) fenolu przez działanie na każdy 1
mol 4,4,-izojpropyilidenobisfen<c4u mniej niż 4-ma
molami (bromu,, korzystnie 2,0—2,1 'molami, w śro¬
dowisku rozpuszczalnika organicznego lulb jego
mieszaniny z wodą, znamienny tym, że produkty
reakcji poddaje się równocześnie lufo następczo
działaniu chloranów metali alkalicznych, korzyst¬
nie chloranu sodowego, wydzielając produkt w
znany sposólb.

2. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że
stosuje się do środowiska reakcji dodatek mocne¬
go kwasu mineralnego.

RSW. Zakł. Graf. W-wa, ul. Srebrna 16, z. 102-79 — 95 egz.
Cena 45 zl


	PL103336B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DESCRIPTION


