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Sposób wytwarzania nadtlenku dikumylu z wodoronadtlenku kumenu i kumenu, zna- 
mienay tym, że proces prowadzi się dwuetapowo, przy czym w pierwszym etapie prowadzi się 
reakcję wodoronadtlenku kumenu z kumenem wobec soli metali przejściowych, po czym do 
produktu syntezy pierwszego etapu zawierającego prawie ekwimolarne ilości nadlenku diku-
mylu i dwumetylofenylokarbinolu dodaje się wodoronadtlenek kumenu i reakcję prowadzi się 
wobec kwaśnych katalizatorów.



SPOSÓB WYTWARZANIA NADTLENKU DIKUMYLU Z WODORONADTLENKU KUMENU I KUMENU

Z a s t r z e ż e n i e  p a t e n t o w e

Sposób wytwarzania nadtlenku dikumylu z wodoronadtlenku kumenu i kumenu, 

z n a m i e n n y  t y m , że proces prowadzi się dwuetapowo, przy czym w pierwszym etapie 
prowadzi się reakcję wodoronadtlenku kumenu z kumenem wobec soli metali przejściowych, po 

czym do produktu syntezy pierwszego etapu zawierającego prawie ekwimolarne ilości nadtlenku 

dikumylu i dwumetylofenylokarbinolu dodaje się wodoronadtlenek kumenu i reakcję prowadzi 
się wobec kwaśnych katalizatorów.

* * *

Przedmiotem wynalazku jest nowy sposób syntezy nadtlenku dikumylu z wodoronadtlenku 

kumenu i kumenu.

Znany jest sposób wytwarzania nadtlenku dikumylu w wyniku reakcji wodoronadtlenku 
kumenu z kumenem wobec soli metali przejściowych jak miedzi, kobaltu, manganu i innych. 

Produktem ubocznym jest dwumetylofenylokarbinol, który tworzy się w ilościach prawie równo- 
molowych w stosunku do nadtlenku dikumylu /M.S. Kharash, A,Fono, J .O rg. Chem. 24, 7 2 - 8  

/1959/. Inna metoda wytwarzania nadtlenku dikumylu polega na reakcji wodoronadtlenku kumenu 
z dwumetylofenylokarbinolem /M.S. Kharash, A.Fono, W.Nudenberg, J.Org. Chem. 15, 748 - 52 

/ 1950/.
Pierwszy sposób wytwarzania nadtlenku dikumylu charakteryzuje się stosowaniem tanich

i dostępnych surowców, lecz uzyskuje się niską wydajność nadtlenku, wskaźnik zużycia wodoro-
nadtlenku wynosi 244 g na 100 nadtlenku dikumylu. Mieszanina poreakcyjna zawiera duże ilości 
produktu ubocznego dwumetylofenylokarbinolu, co powoduje trudności w wydzieleniu nadtlenku 

dikumylu. Wadą drugiej metody jest stosowanie jako surowca drogiego dwumetylofenylokarbinolu.

W rozwiązaniu według wynalazku proces syntezy prowadzi się dwuetapowo w następujący 
sposób. Jako surowiec stosuje się techniczny roztwór wodoronadtlenku kumenu w kumenie. 

Początkowo prowadzi się reakcję pomiędzy wodoronadtlenkiem kumenu i kumenem wobec soli meta-
li przejściowych. Następnie oddziela się katalizator i do mieszaniny poreakcyjnej dodaje się 

roztwór wodoronadtlenku kumenu, po czym prowadzi się reakcję wobec kwaśnych katalizatorów 

dla przereagowania ubocznie tworzącego się w pierwszym etapie dwumetylofenylokarbinolu.

Sposób wytwarzania nadtlenku dikumylu z wodoronadtlenku kumenu i kumenu według wynalaz-

ku charakteryzuje się wysoką wydajnością nadtlenku dikumylu i prostotą wydzielania nadtlenku 

dikumylu z mieszaniny poreakcyjnej. Wskaźnik zużycia wodoronadtlenku kumenu wynosi 109 g na 

100 g nadtlenku dikumylu.
3

P r z y k ł a d .  Do kolby o pojemności 1 dm3 zaopatrzonej w mieszadło, wkraplacz,
króciec do doprowadzania i odprowadzania azotu, wprowadzono 162 g kumenu i 4,2 g CuCl2 .

W  temperaturze 100 C podczas mieszania i przedmuchiwania azotem /20 dm3 /h/ wkraplano 350 g
technicznego 70%-owego roztworu wodoronadtlenku kumenu zawierającego 70% wodoronadtlenku 
kumenu, 22,8% kumenu, 6,5% dwumetylofenylokarbinolu i 0,7% acetofenonu. Czas wkraplania 

wynosił 3 h. Po wkropleniu roztworu wodoronadtlenku mieszaninę utrzymywano jeszcze w tempera-
turze 100°C przez 0,5 h, po czym zawartość kolby ochłodzono i odsączono katalizator na lejku 
B üchnera. Uzyskano 490 g produktu zawierającego 29% nadtlenku dikumylu, 32% dwumetylofenylo- 
karbinolu i 1% wodoronadtlenku kumenu. Produkt z pierwszego etapu syntezy umieszczono w reak-

torze i dodano 5 g ZnCl2  W temperaturze 60°C podczas mieszania z przedmuchiwania azotem 

/800 dm3 /h - barbotujący przez mieszaninę reakcyjną azot usuwał tworzącą się wodę/ wkraplano



156 814 3

230 g technicznego 70%-owego roztworu wodoronadtlenku kumenu. Czas wkraplania wynosił 1 h.
Po wkropleniu roztworu wodoronadtlenku reakcję jeszcze prowadzono przez 1 h. Następnie
mieszaninę reakcyjną ochłodzono, 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 zawierającego 68% 

nadtlenku dwukumylu. Produkt zmieszano z 550 g wody i poddano destylacji pod ciśnieniem 
30 mm H g , wraz z parę wodną destylował kumen i tworzący się ubocznie acetofenon. Podczas 

destylacji temperatura wrzenia zawartości kolby zmieniała się od 50°C do 70°C. Gdy tempera-
tura w kolbie osiągnęła 70°C destylację przerwano. Pozostałość w kolbie stanowiła surowy
nadtlenek dikumylu i woda /ok. 200 cm3 /. Nadtlenek krystalizowano z etanolu. Do pozostałoś-
ci po destylacji dodano 2 dm3 96,5%-owego etanolu i podczas mieszania zawartość ogrzano do 
temperatury 40°C uzyskując jednorodny roztwór. Następnie roztwór schłodzono do temperatury 

5°C, utrzymując tę temperaturę przez 0,5 h. Podczas schładzania wypadł biały osad. Osad od-

sączono i suszono w temperaturze pokojowej. Uzyskano 315 g nadtlenku dwukumylu o czystości 

98%.
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