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@ Sposéb wytwarzania nadtlenku dikumylu z wodoronadtlenku kumenu i kumenu, zna-
mienny tym, Ze proces prowadzi si¢ dwuetapowo, przy czym w pierwszym etapie prowadzi si¢
reakcj¢ wodoronadtlenku kumenu z kumenem wobec soli metali przejSciowych, po czym do
produktu syntezy pierwszego etapu zawierajacego prawie ekwimolarne iloSci nadlenku diku-
mylu i dwumetylofenylokarbinolu dodaje si¢ wodoronadtlenek kumenu i reakcje prowadzi sig

wobec kwasnych katalizatorow.



SPOSOB WYTWARZANIA NADTLENKU DIKUMYLU Z WODORONADTLENKU KUMENU I KUMENU

Zastrzezenie patentowe

Spos6b wytwarzania nadtlenku dikumylu z wodoronadtlenku kumenu i kumenu,
znamienn Yy t ym, Ze proces prowadzi sig dwuetapowo, przy czym w pierwszym etapie
prowadzi sig reakcje wodoronadtlenku kumenu z kumenem wobec soli metali przejéciowych, po
czym do produktu syntezy pierwszego etapu zawierajacego prawie ekwimolarne iloéci nadtlenku
dikumylu i dwumetylofenylokarbinolu dodaje sig wodoronadtlenek kumenu i reakcje prowadzi
sig¢ wobec kwaénych katalizatoréw.

% % %

Przedmiotem wynalazku jest nowy sposdéb syntezy nadtlenku dikumylu z wodoronadtlenku
kumenu i kumenu,

Znany jest sposéb wytwarzania nadtlenku dikumylu w wyniku reakcji wodoronadtlenku
kumenu z kumenem wobec soli meteli przejséciowych jak miedzi, kobaltu, manganu i innych,
Praduktem ubocznym jest dwumetylofenylokarbinol, ktéry tworzy sie w ilodciach prawie réwno-
molowych w stosunku do nadtlenku dikumylu /M.S. Kharash, A,Fono, 3.0rg. Chem, 24, 72 - 8
/1959/. Inns metoda wytwarzania nadtlenku dikumylu polega na reakcji wodoronadtlenku kumenu
z dwumetylofenylokarbinolem /M.S., Kharash, A.Fono, W.Nudenberg, J.0rg. Chem., 15, 748 - 52
/1950/.

Pierwszy sposéb wytwarzania nadtlenku dikumylu charakteryzuje sig stosowaniem tanich
i dostegpnych surowcéw, lecz uzyskuje sig niska wydajnoéé nadtlenku, wskaznik zuzycia wodoro-
nadtlenku wynosi 244 g na 100 nadtlenku dikumylu. Mieszanina poreakcyjna zawiera duze iloéci
produktu ubocznego dwumetylofenylokarbinolu, co powoduje trudnodci w wydzieleniu nadtlenku
dikumylu. Wada drugiej metody jest stosowanie jeko surowca drogiego dwumetylofenylokarbinolu.

W rozwigzaniu wedlug wynalazku proces syntezy prowadzi sig dwuetapowo w nastgpujacy
sposéb. Jako surowiec stosuje sig techniczny roztwér wodoronadtlenku kumenu w kumenie.
Poczatkowo prowadzi sig reakcje pomigdzy wodoronadtlenkiem kumenu i kumenem wobec soli meta-
1li przejéciowych. Nastgpnie oddziela sig katalizator i do mieszaniny poreakcyjnej dodaje sig
roztwér wodoronadtlenku kumenu, po czym prowadzi sig reakcjg wobec kwasdnych katalizatoréw
dla przereagowanias ubocznie tworzacego sig w pierwszym etapie dwumetylpfenylokarbinolu.

Sposéb wytwarzenia nadtlenku dikumylu z wodoronadtlenku kumenu i 'kumenu wediug wynalaz-
ku charakteryzuje sig@ wysoka wydajnoscig nadtlenku dikumylu i prostcotg wydzielania nadtlenku
dikumylu z mieszaniny poreakcyjnej. Wskaznik zuzycia wodoronadtlenku kumenu wynosi 109 g na
100 g nadtlenku dikumylu.

Przyk1ad. Do kolby o pojemnodci 1 dm3 zaopatrzonej w mieszadio, wkraplacz,
kréciec do doprowadzania i odprowadzania azotu, wprowadzono 162 g kumenu i 4,2 g CuClZ.

W temperaturze 100%c podczas mieszania i przedmuchiwania azotem /20 dm~/h/ wkraplano 350 g
technicznego 70%-owego roztworu wodoronadtlenku kumenu zawierajacego 70% wodoronadtlenku
kumenu, 22,8% kumenu, 6,5% dwumetylofenylokarbinolu i 0,7% acetofenonu. Czas wkraplania
wynosil 3 h, Po wkropleniu roztworu wodoronadtlenku mieszaning utrzymywano jeszcze w tempera-
turze 100°C przez 0,5 h, po czym zawarto$é kolby ochkodzono i odsaczono katalizator na lejku
B tichnera. Uzyskano 480 g produktu zawierajacego 29% nadtlenku dikumylu, 32% dwumetylofenylo-
karbinolu 1 1% wodoronadtlenku kumenu. Produkt z pierwszego etapu syntezy umieszczono w reak-
torze i dodano 5 g ZnClzg W temperaturze 60°c podczas mieszania z przedmuchiwanig azotem

/800 dm3/h - barbotujacy przez mieszaning reakcyjna szot usuwal tworzgcg sig wodg/ wkraplano
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230 g technicznego 70%-owego roztworu wodoronadtlenku kumenu., Czas wkraplania wynosit 1 h.
Po wkropleniu roztworu wodoronadtlenku reakcje jeszcze prowadzono przez 1 h. Nastegpnie
mieszaning reakcyjng ochlodzono, przeniesiono do rozdzielacza i przemyto dwa razy po 100 cm3
20%-owego NaOH i trzy razy po 50 cm2 20% NaCl. Uzyskano 550 g produktu zawierajacego 68%
nadtlenku dwukumylu. Produkt zmieszano z 550 g wody i poddano destylacji pod ciénieniem

30 mm Hg, wraz z parg wodng destylowal kumen i tworzacy sig ubocznie acetofenon. Podczas
destylacji temperatura wrzenia zawartoéci kolby zmieniala sig od 50°¢ do 70%c. Gdy tempera-
tura w kolbie osiagnela 70%¢ destylacje przerwano. Pozostalodé w kolbie stanowila surowy
nadtlenek dikumylu i woda /ok. 200 cm™/. Nadtlenek krystalizowano z etanolu. Do pozostalos-
ci po destylacji dodanc 2 dn> 96,5%~owege etanolu i podczas mieszania zawartoé¢ ogrzano do
temperatury 40°% uzyskujac jednorodny roztwér. Nastgpnie roztwdér schlodzonc do temperatury
5%, utrzymujac te temperaturg przez 0,5 h. Podczas schladzania wypadi bialy osad. Osad od-
sgczono i suszono w temperaturze pokojowej. Uzyskano 315 g nadtlenku dwukumylu o czystosci

98%.
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