MEMORIA DESCRIPTIVA

que =e acompafia

a le golicitud de
Ura PATIN&B pp INVANCIUE, por veinte afios en ESPARA
a fevor de |
KREBS & CO., residente en ZURICH (Suizaj,Loewenstrase,ll
por

»PROCEDIMIINTO DE RDGENIRACION, CON MIRAS A I+ ELEC-
TROLISIS, DB IA SAIMUERA PRUOCCDENTE DE 1A FABRICACION
DLL FENOL PUR SINTESIS».

D e (B D T o an - -

Cén prioridad de la solicitud frencesa del 19 de

merzo de 1948,
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' finalmente, el sodio y el cloro bajo cloruro de sodio, el

*187364 °

Bl presente‘invento se refiere & un procedimiento de

regeneracidén, con miras = la electrélisis, de la salmmera
gue procede de la fabricacién del fenol por sintesis,

Tiene por fin evitar, s raiz de la fsbricacidn. por
sintesis del fenol, mediente la hidrélisis del rono-cloroben
zol, la formrecibn y utiiizacién del cloruro de sodio sblido,
lo cual trese conesigo une considerable economia de meno de
obre,de aparatos y de energie, asl como una gran eimplifi-
cacién del procediﬁiento

En el esquems de reacciones que se umuestra ﬁ conti- |
nuacidn, se ha repressntedo el proceso quimico de la sinte-
ele del fenol mediante hidrélisis del mono-clorobenzol, se-
gln los procedimientos conocidos., Bn diche sintesis, el
mono-clorobenzel e transformedo en fenol por lea accidn de
la sosa ciustica a una femperatura de 350 a 4002 y bajo una
presibn de £50 2 300 atmésferas:

-
iacans_

| |
2 NaCl & Hpo——> Clg & Hy ¥ 2 Neom

T ¢ |
i Cefs 3 cly——s EOL 4 CgH5CL |
! P . ¥
%NaG% + CglsOH  CgHsONe + HC1

CgHg0H

Se deSprénde de este esquema que la descomposicidn
electrolitica del clorurc de sodio produce Sosa cdustice y

cloro. In el curso de la sintesis del fenol se recuperan,

cuel puede ser devuelto en circuito cerrado & la eléctréd-
lisis, |

Se conocen varios modos de poner en practica dicho
procedimiento :

2) La electrlisis se efectfe en células con diafrag-
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m ; sabido es gue entonces se debe geparar el cloruro de

;! sodio sbélido mediante concentracién dé la lejia de sosa

chustice obtenida y que contiene alh nls; después se agre-
ga el cloruro de sodio. & la solucién diluida>de cloruroc de
sodio que se obtiene con el procedimiento de sihtesis del
fenol. ‘

b) La electrdlisis se efectlia en células con mercu-
rio: en el curso de 1z electrélis}s, el contenido de cloro
del sodio de le salmbers sometide & la electrdlisis, bajs
- de unos 310 graros por litro & 265 gramos por litro., Este
Gltime solucidn gue por lo tanto es diluide, es nuevamente

sz tuyrada por\el aditamento del cloruro de sodio producido

| en—er—eurme en el cursoc de la concentrecién de lz solucidn

seline obtenide durente el procedimiento de sintesie del
fenol,

Bn"ambos casos antes citados, hay, por consiguiente,
gque pasar por la prepsracidn del clorurb de sodio en esta-
do sbdlido.

BlAinventor a puesto & puq%o un procedimiento gil-
plificado de fabricar el fenol por éintesis, sin gue sea
necesario preparasr el citedo cloruro de sodio en estado
s6lido. Se suprimen de esta suerte la meno de obrea necesa-
ria 2 tal fin, aei como unos cuantos dispositivos, tales
como los ﬁornillos sin fin de transporte, los elevadores,
‘las secadores, los saturadores de la salmuiers y las insta-

laciones clésicas de pubificacidn de ls selmuera. sdemds

ge he combinado el procedimiernto de tel modo que en el cur-
so de le concentracidn, l& salmuera producida durente 1=
puesta en préctive del procedimiento y le cual contiene el
fenol, es desfenolada simulténeamente, Tl celor producido

a raiz de le destilacién del fenol medisznte le condensa-

oién de este filtimo, se utiliza entonces para el desfenolaw

de y le concentrecidn.
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&l presente invento consiste por lo tento esencial-

mente en reunir, en uns sols operacidn y en un solo apara-
to, el desferolado 7 la concentrecidén de la salutera for-
made en el cureo de lo fabricacidn por sfntesis del fenol,
por medio de la hidrélisié del mono-clorobenzol;

Con arregio 8 los procedimientos sctualmente en uso,
les sgues fendlicas suelen libererse de su fenol mediante
una extraccidén con ayuda de solventes orgénicos tales como
el benzol, el mono-clorobenzol, el scetato de butil, el
éter-éxido'diprofilico. Vichos solventes,cargados de fem-
mol, &8 ot vez se liberan del fenol por destilacién o me-
diente tratamiento con sosa oéusticag el fenol bruto asi
conseguido em destilado. Ias pérdides de solvente as{ como
la concentracidn de le sosa céustica, resulten inevitables
con dicho procedimiento.

] Por otra parte se smbe que se puede separar el fe-
nol mediante destilacidn con el vapor de agus de las solu-
ciones acuosas acuosas que le contienen., Ia introduccidn

directa del vapor de agus sumenta desde luego la cantidadd

‘de gzum en circulagién. Puesto gue se trats de un proceso

continuo y en circuito cerrado, conviene evitar un semejan-
te aumento de le cantidad de agusa.

Por las rezones expue stas, seglin ¢l presente inven-
to ce hace pasar la solucidn de clorﬁro ée zodio por el
condensador de destilascidén del fenol, En dicho condensador,
por un lado el vepor de ferol es condensado, mientres yue,
por otre parte, se recalienta la solucibn de selrmera. Di-
cha salmuera recelentada es dilatade en una columns de des-
tilacién, 3l vapor de agua yue as{ se desprende y que su-
be a través de la columna, al cargarse de fenol, provocs
el desfenolzdo, de suerte gve la mezcla de vapores Qque €s-

capan por la cabeze de la columna, contiene un 11% de fe-

nol, Dicha proporcién que es aproximadamente constante,
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depende de las propliedades del vapor de agus ¥y del fenol.
A continuecidn se desfenoia-la salmuera calienté, la cuzl s
sale de modo continuo por el pié de la columha,

Dichs sslmuera caliente se une & la salmuera para
células de electrblisis, Desués, ambas salmueres son con-
centradaes juntas en wn evaporador &l vacio.-la salmuera
ssf concentrada tiene un contenido de 300 & 310 gramos/li-
tro por litro de cloruro de sodio y se eniria por le con-
centracidén al vacio haste unos 502, de tal modo que puede
ser’ llevada directasrente a la electrdlicsis, sin que haya
lugar, como ocurre obligadamente en el caso de los procedi-
mientos conocidos haste ahora, psra proceder a su purifie-
cacibn y su fefrigeracién o su calentamiento.

Hecha la descripeidén precedente es precisgo afimdir
gue los detalles de realizacidn de la idea expuesta pueien
veriar, sin gue por ello cambie la esencia de la invenciédn,
gue es la que se»deeprende de los parrafos .ue snteceden y
le que se reivindica en ia siguiente

N 0 T &

In resumen, la Patente de Invencidn que se solicits,
recaerd sobre las reivindicaciones siguientes:

' 18 - Procedimiento de regeneracidn, con miras a la
electrdlisis, de la salmuera procedente de la fabricacidn
del fenol por sintesis, carscterizado porque la salmuera
destinada e las células de electrdlisis, se reune con la
salmuera desfenolada procedente de la fabricacién por sin-
tesis del fenol v es déspués doncentrada por evéporacién
hesta un contenido de 300 a2 310 grawmos por litro de cloru-
ro de sdaio,‘de tal euerte gue mede ser llevada directe-
ﬁente a dichas célulss, es decir sin necesided de agregar-
1@ cloruro de sodic #dlidoy.

. &% - Procedimiento, segin la reivindicacién 1%,

caraecterizado porgue el desfenoclado de la salmuera conte-
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niemdo fenol, se efectia por destilecion del fenol en una

columne, bajo forma de vapor de ague, conteniendo vapores
de fenol, al mismo tiempo (ue se concentra la salmuere,

38 - Procedimiénto segin las reivindicaciones ante-
riores, caracterizado porque la sintesis del fenol y el des
fenolade por destilacidbn se realizen con tales ccncéntra—
ciones yue la solucldn procedente del desfenolsdo tiene un
contenido de, aproximadamente, 300 & 310 gramos de cloruro
de sodio por litro, de modo que diche solucién puede ser
llevada directamente a leg célules de electrdlisis,

4% - Procedimiento, seghn las reivindicaciones an-
teriores, caracterizado porgque ls cantidad de vapor de
agua necesaria pera el desfenolado de la salmuera fenélioce,
se obtliene mediente un receslentamiento correspondiente de -
la solucién de cloruro de sodio y su distensidn inmediata
en e columne de destilacién.

5% - Procedimiento, segin las reivindicaciones ante-
riores, caracterizsdo porque el celor necesario para el re=-
calentpmiento se obtiene por intercambio de calor de los
vaporese de fenol que se producen & rsiz de las destilacién
del fenol y que asi son cohdensados simulténeamente,

68 - Procedimiento, segin les reivindicaciones ante-
riores, caracterizado porque la concentracidén simultdnea
de la salmuera desfenolada y de la selmuera destinada e
la electrdlisis se efectia en vacio, de tel suerte gue la
temperatura de la selmuere concentrada szliente haya celdo
a un punto gque permite su transporfe directo, sin calentewd
miento ni refrigeracién, a las células de electrédlisie.

N 7% - Se reivindica, por Gltimo, como objeto =obre
el que ha de receer la Patente de Invencidn que se solici-
ta: #»PROCIDINLILNTO DI REGLNERACION, CON MIRAS A LA ELECTRO-
LISIS;'DE LA SAINULDRA TROCEDLNTE DB LA FABRICACION DEL FE-
XOL PUR SINTESISw. ' '
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Todo conforme gueda descrito en la presente memoris,
que conste de siete piginas escrites e méguina.
lMedrid, & de mwarzo de 1949

ALFONSC, UNGRIA
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