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En la publicacibdn alemana DAS 1 233 879 se describe
un procedimiento para la obtencidn de sulfuros de bis—(h-hidroxiben-
¢ilo) sustituidos, que se obtienen por reaccidén de fenoles 2,6=-susti-
tuidos con formaldehido y sulfuro alcalino en presencia de un disol-
vente alcohdlico. El producto de reaccidn, obtenido segin este procedi-
miento, se tifle intensamente de amarillo. Este tedido amarillo ya se
presenta en la reaccibn de condensacién especialmente cuando esta se
realiza durante largo tiempo a temperatura de reflujo del alcohol, y

se refuerza afin en la elaboracidn del producto obtenido, especialmente

cuando este proceso se realiza en presencia de aire. Se supone que se

forman similares & la quinometida.

Este tefiido amarillo del sulfuro de bis-(4-hidroxi-
beneilo) limita considerablementA las posibilidades de empleo de los
productos, Por ejemplo, la publicacidn alemana DAS 1 233 879 describe
ei empleo de los compuestos como agente protector contra la oxidacion
para sustancias orgénicas que normalmente estén expuestas a una des-
composicidn oxidativa. Esta finalidad de empleo exige, sin embargo, pro-
ductos que no estén coloreados ni que coloreen los productos a prote-
ger.

El objeto de la presente invencidn es, por lo tanto,
un procedimiento para la obtencién de sulfuro de bis=(3,5-di-terc.bu-
til-4-hidroxibéncilo) incoloro por reaccién de 2 moles de 2.6fdi-
terc.butil-fenol con 2 a 4 moles de formaldehido y 1,05 hasta 1,5 mo-
%es de sulfurq sbdico en disolventes alcohdlicos, caracterizado por-
que las reacciones se efectuan a temperaturas de 10 hasta 50, prefe-
rentemente 20 has;a 40°C. el producto formado se precipita mediante
adicidn de agua, la pulpa de cristal formada se acidifica con &cidos
carboxilicos orginicos hidrosclublas y/o 4cidos minerale; acuosos has-

ta como minimo un pH de 5, preferentemente de 1 hasta 2, ee separa

por filtracién, se lava con agua, donde en caso dado se emplea ademis
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una solucion acuosa de ditionita sddica, y se seca en forma conocida.

Como Acidos carboxilicos orgénicos hidrosolubles sean
mencionados, como ejemplo, el Acido férmico o el &cido acético. Como
dcidos minerales acuosos se pueden considerar el &cido clorhidrico,
4eido sulfirico o &cido fosférico, como ejemplos. Al acidificar cam=
bia el color de la suspensidn inmediatamente de amarillo a incoloro
Yy se mantiene también durante el ulterior proceso de elaboraci?n, tan~-
bién en presencia de aire.

Como disolventes alcohdlicos se emplean especialmente
los alcoholes hidrosolubles, por ejemplo, los Clncunalcoholes, tales
como metanol, etanol. propanoles y butanoles.

Para eliminar todos los productos secundarios hidroso-
lubles se lava el sulfuro formado con agua y, en caso dado, finalmente
con solucidn acuosa diluida de ditionita sbdica y se seca bajo las
condiciones usuales en la técnica, tal como, pcr ejemplo, en un arme-
rio secador de aire en circulacidén, un secador bascuiante, un secador
de banda o dispositivos similares, sin que sea necesario excluir el
aire, La adicidén de la ditionita sbdica al agua de lavado estabiliza
adicionalmente el producto obtenido durante el proceso de secado que,
normalmente, se efectia a temperatura més elevada. La ditionita sbédi~-
ca 8e puede emplear normalmente en forma de una solucidn acuosa al
0,5 hasta 1C %, entrando especialmente en consideracidn una cantidad
de un 5 hasta 15 % en peso, referido a los sélidos en la pulpa de
cristal.

Mediante la combinacién de las etapas de procedimiento
mencionadas se obtiene un produ;to sin colorear en alto reﬁdimiento Y
pureza.

Los ejemploé a continuacidn sirven para explicar con

més detalle el procedimiento de la presente invenciém. E1l ejemplo 1

sirve como comparacibn y refleja el actual estado de la técnica,- habién
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empleado las mismas proporciones molares, temperatura de reaccibn y
tiempo de reaccidn como en el ejemplo 2, donde se especifica el proce~

dimiento de la presente invencidn.

Ejenplo 1

En una atmdsfera de nitrbégeno se disuelven 206 g (1
mol) de 2,6-difterc.butil-fenol y 79 g (0,6 moles) de Na,5.3 H,0 en
900 g de métanol y a 20 hasta 40°%C se mezcla com 150 g (1,5 nmoles) de
formaldehido al 30 %. La mezcla de reaccidn se agita durante 4 horas
a QOOC, con lo que se ha formado una éulpa de cristal amarillenta,

Esta se separe por succidén después de enfriar a 10°C,
se lava bién con agua y se seca en un armario secador de aire en cir-
culacién a 60°C, -

El rendimiento asciende a 212 g = 90,5 % de la teoria
de un pulvo cristalino fuertemente tefiido de amarillo, p.f. 141-142%
que se disuelve eﬁ bencina y tolueno con color amarillo.

El mismo resultado se logra si en lugar de NaZS.B H20

se emplea Na.5.9 H

5 O correspondientemente dosificado.

2

Ejemplo 2

En una atmésfera de nitrdégeno se disuelven 206 g (1
mol) de 2,6-diééiib.but11-fenol y 79 g (0,6 moles) de Naas.B H,0 en
900 g de metanol y a 20-409C se mezcla con 150 g (1,5 moles) de for-
maldehido al 30 %. La mezcla de reaccidn se agita durante 4 horas a
Qo°c formandose una pulpa cristalina.

Esta se mezcla con 600 cc de agua, se acidifica con
&cido clorhidrico semi-concentrado (200 g) a un pH de 1, con lo gue la
pulpa se vuelve incolora. Después de enfriar a 10°C se separa la pule
pa por succidn, se lava bién con agua, al final con una solucidn de

20 g de Naaszou en 400 g de agua y se seca en un armario secador con
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aire en circulacién a 60°C.

El rendimiento asciende a 222 g = 94,5 % de la teoria
de un polvo cristalino incoloro, p.f. 14#-14500 que disuelve en benci-
na y tolueno en forma incolora.

£l mismo resultado se obtiene si en lugar de NaESJB Héo
se emplea NaaS.9 H20 correspondientemente dosificado.

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
asi ccmo la manera de realizarlo en préctica, debe hacerse constar
que las disposiciones anteriores son susceptibles de modificaciones

de detalle en cuanto no alteren su principio fundamental,
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Reivindicaciones

l.~ Procedimiento para la obtencién de sulfuro bis-

(3,5-di~terc,butil-b-hidroxivencilo) incolore, por reaccidn de 2 mo~
les de 2,6~di-terc.butil=fenol con 2 a 4 moles de formaldehido y 1,05
hasta 1,5 moles de sulfuro s6dico en disolventes alcohdlicos, carac-
terizado porque la reacéibn se efectua a temperaturas de 10 a 50°C.

el producto formado se precipita mediante adicion de agua, la pulpa de
cristal formada se acidifica con Acidos carboxilicos orgdnicos hidro-
solubles y/o &cidos minerales a;uosos hasta alcanzar como minimo un
pH de 5, se separa por filtracidm, se lava con agua y se seca en for-

ma conocida.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, caracte~

rizado porque la reaccidn se efectua a temperaturas de 20 hasta 40%.

3= Procedimiénﬁo segin las reivindicaciones 1y 2,
caracterizado porgue se acidifica con 4cidos minerales acuosos hasta

un pH de 1 a 2.

4,~ Procedimiento segiin las reivindicaciones 1 a 3,

caracterizade porque el producto formado se lava con solucidn acuose

de ditionita sddica.

S.= Procedimiento segln la reivindicacidn b, caracte~
rizado porgque se emplea una solucion de ditionita sddica acuosa al

0,5 hasta 10 %.

6.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 5,

caracterizado porque como disolvente alcohdlico se emplea un alcohol
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hidrosoluble.

?+= Procedimientosegiin la reivindicacidn 6, caracte=~

rizado porque como alcohol hidrosoluble se emplea un Cl-Ck-alcohol.

8+~ Procedimiento para la obtencidén de sulfuro bise
(3,5=di=terc.butil--hidroxibencilo) incoloro, tal y como queda aus-

tancialmente descrito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 6 hojas escritas a mAquina

por una sola cara.

Madria, |0 KON 1977
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