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PATENTE DE INVENCION

MEMORTA D=
sobre:

* Procedimiento de fabricacidén de pentaclorofenol ,

=

SOLICITANTES: PECHINNY, Compagniec de Produits Chimiques et

Electrometallurgiques, entidad francesa,

con domieilic en 23 Rue Balzgac, PARIS, Francia,

La presente invencidn, debida a las ivestigaciones
efectuadas por los Sres, MERSIER y CHESNEAU, tiene por objeto
un procedimiento de fabricacidn de pentaclorofenol POf la
accidén de soluclones acuosas de f£lcali cdustico en hexaclofo~

5e benceno,

Ye se conoce el hecho de preparar pentaclorofenol
Por reaccidn de soluciones de dlcalis cdusticos en hexacloro-
bencenoc ¢ C1 .

-

Por lo general, se trabaja en autoclave utilizando

10. un disolvente capaz de disolver a la vez el hexaclorobenceno y



20.

25,

30.

40,

el dlcali, Debido a esto, se he propuesto emplear, al referido
objeto, alcohol amflico o glicerina, pero entonces es convenien-
te operar a temperaturas relativamente elevadas, del orden de
unos 2502 a 2809, para obtener una transformscién completa de
hexscloruro, Esta diéposioién,no conduce,por otra parte , & la
obtencidn de pentaclorofenol puro; puesto que existe produce
cién simultdnea de polifenoles clorados que ddn lugar a que

se ennegrezcan los productos obtenidos y a pérdidas de ren~
dimiento,

Mfs recientemente se ha demostrado que la utiliza-
cibén de metanol como disolvente peruite mejorar en gran medide
la reamoccién y, en particular, hace descender la temperatura de
calefaceidn haste '130-1402 , siendo entonces la presidén del
autoclave appoximadamente de 11 a 12 atmésferas., Sin embargo,
es todavie necesario en este caso, utilizar un exceso de
sosa céustica para Que el hexacloruro tratadéo se transiorme
completamente lo cual prueba la existencia de reacciones secun-
darias que conducen a la vez a una pérdida de rendimiento y
& una disminucién de la pureza del producto obtenido, Ademds,
el metanol no interviene tan solo como disolvente, se& pone
en reaccidn por su propia cuenta y d€ asf lugar a la produc-
cién ae‘pentacloranisol que se halls muchas veces en uns
dosis que puede alcanzar hasta el 10% del conjunto,

Ahora bien, la sociedad solicitante ha descubisrto
que ge podfa transformar el hexaclorobenceno en pentz cloro-

fenol con rendimientos prédcticamente cuantitativos sin inter-

vencidn de disolventes orgdnicos, E1 principio del proce-

dimiento objeto de la presente invencién consiste en calentar
en un autoclave hexaclorobencenoc con una solucidn de dlcali

cdustico en cantided estequiométrica edicionade préviamente de un



agente humsctador,
Como agente humectador se pueden emplear sales de
sodio de £cidos grasos pesadoss oleato, estearato,ete,
preparados préviamente o formados "in situ" mediante adi-
45. cién a la solucién de sosa , de la cantidzd necesaria de
dcidos grasos o de aceite que se transformardn en jabdn
por reaccidén con la sosa,
Tembien se puede emplear uno de los numerosos
productos tenso-activos que suministra actualmente la
50 industria., Serg suficlente que su estabilidad sea bastante
grande para que pueda resistir mientras dura la opera-
cién, la solucidn caliente de sosa utilizada,
Se han obtenido resultados equivalentes empleando
egentes humectadores de naturaleza quimica muy diferentes
55 tales como el oleato de sodio, la sal de sodio de la

olellometilotaurina ¢ H CON-CH SO Na
17 33 " 2 4 3

o los agentes humectadores gue no gean idnicos mediante
reaccidén del dxido de etileno con los alcoholes o los
60, fenoles pesados. La cantidad necesaria de agente tensgo-
ectivo depende de la naturaleza de este dltimo,
Se ha comprobado que prédcticamente la dosis empleada
eg suficliente cuando los cristales ée hexaclorobenceno
se humedecen instantdneamente y pasan a 1dsoluci6n de sosa
65, en el momento en que se les introduce en el autoclave, |
Las cantidades que se¢ han de emplear para obtener tal
descenso de la tensidn interfacial entre el hexacloro-
benceno y le solucidn de sosa, son por lo general muy
reducidas, A titulo de ejemplo, damos a continuacidén las

T0. cantidades minimes de diversos agentes humectadores,



que se precise afiadir & 1 litro de solucidn de sosa 3,4

veces normal para humedecer instantdneamenta el hexacloro-

benceno,

Cleato de 80410 c.seevscsrercrccncceaneenses 0,02 grs
75. - Estearato de hexamstileno glicol ..}....... 0,08 o

Octilo fenol tratado con 6 mols. de &xido
de etileno .‘.‘...I.I‘.....’.'.'....'....‘. 0’012”

Monooleato de trietanolamina férmico ...... 0,05 "
~ Oleato de metllotauring .eeeeeseeecesreesss 0,028 v
80. Se pueden utilizer, sin inconveniente élguno, canti-
ydades mucho mayores de agente humectador, PETO NOo 8¢ mejora,
gsensiblemente el resultado.
Aun cuando se hayan utilizado agentes humectadores
del tipo de sulfato de alcoholes pesados para favorecer,
85, por formecidén de emulsidn, las reacciones entre liquidos
no mezclables, no se sospechaba.que una adicidén tan redu-
cida de jabdén o de agente humectador de tipos muy diversos
pueda volver rdpide y cuantitativa una reaccidn que de
otro modo serfa muy lenta e incompleta entre unse solucidn acucs
90. Y cristales sélidos relativamente voluminosos, '
Cuando se vierte hexaclorobenceno en la solucidn
de sosa adicionada de agente humectador, se introduce inme-
dietamente en el seno de la solucién, Entonces se clerra
el autoclave y se sleva la temperatura, La reaccidn ge
95. inicia sin dificultad desde la temperatura de 1802 - 1909;
se hace mdg rdpida a 200-205¢ y continda aumentando su
velocidad cuando aumenta la temperatura. Sin embargo,
es conveniente no llegar a exceder sensiblemente de los
2402 ¢. paras evitar toda reaccidn secundaria. '

100. Empleando una proporcidn de reactivo de dos molécu~



105.

110,

120,

25,

130,

las de hidréxido de sodio por molécula de hexaclorobenceno
¥y operando en las condiciones indicadas, se efectﬁé la
reaccidén de una manera muy suave ¥y tan solo es atacado

uno de los £tomos de cloro presente en la molécula.

Esto se puede demostrar ffcilmente calentando en
autoclave, penéaclorofenafo de sodio con tal solucidn
acuosg. Aun utilizando un exceso de lejfa alcalina e inten-—
sificando la temperatura hagte agroximadamente 230-2408 no
se pomprueba produccidn apreciable'de cloruro sédico ni
la aparicidn de un grupo fendlico suplementario,

El procedimiento objsto de la presente invencidn
peruite en particuler carger el autoclave con cantidades
importantes .de hexaclorobenéeno & cada operacidn, La solu~
cién acuosa ob;enida al final de la reaccidn es entonces
fan rica en pentaclorofenato sédico que diche sal ge
precipita por refrigeracién, Se le pueae separar mediante
una sencilla centrifugacidn o filtracidn de la solueciédn
refrigerada, El pentaclorofenato que queda en solucidn
ge puede obtener fdcilmente en estado de pentaciorodenol
puro por acidulacidn,:* .

La cantidad de hexaclorobenceno que se ha de
introducir por litro de agua no estd limitada prdcticamente,
Por el hecho d= que el pentaclorofenato de sosa obitenido
despuds de refrigeracidn es muy vsluminoso,

Cuando su concentracidén llege a ser muy fuerte
se obtlene una masa pastosa, Es , pues, preferible en
la prdctica no exceder sensiblemente las sigulentes pro-

porciones;

606 y

395 mol., o sean 140 g, de NaOK

1,75 mol., o sean 500 g. de C



por litro de agusa,
Se sobrentiende que es conveniente utilizar una
buena agitacién pare mejorar las condiciones de puesta en
contacto de loskeactivos ¥ llegar asf a obtener una reac-
135, cién mds rdpida,
El procedimiento objeto de la presente invencidn
s8¢ puede efectuar ds modo continuo, |
Los ejemplos giguientes que no son en modo alguno
limitativos se ddn Unicamente para ilustrar la invencidén,
140, EJEMPLO I,
' 8e callenta en autoclave,durante 4 a 5 horas a
200-2052 con buena agitacidn , una mezclae constitnida por:’
28,5 Xgs. de hexaclorobsnceno puro
8,040 Kgs. de sosa cdustica, utilizada en
145, forma de una solucidn a un 124 ,a la
que se han afiadido 5 grs. de oleato s6dico.
En estas condiciones, la concentracidén en hexscloro~
benceno es aproximadamente de 430 g. por litro.
Despuds de refrigeracién , se orea la sal>cristali—
150. zada y se separan 17 Kg., de pentaclorofenato de sodio bruto,
un poco coloreado en marrdn pero directamente utilizable,
ILa solucidn clara se acidula con £eido elorhidrico
hasta un valor pH2, El ﬁentaclorofenol se precipita enton-
ces inmediatamente en grandes copos de apariencia gelati-
155, nosa que se filtra y se scca, 3
£l rendimiento global en fenmto y fenol es de
97% ; la dosificacidn del cloruro de sodio efectuada
especialmente sobre la lejfa después de oreado correSponde'
sensiblemente a 1a canﬁidad tedrica elcanzada,

160, En les condiciones de enéayo un 5% del pentacloro=-
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165,

170.

175.

180,

185.

180.

fenol formado se separa Girectamente en estado de sal
sddica,

LJEMPLO IT.

Se calientan durénte dos horas a 220-2252 en
autoclave, con buena agitacidn, unas mezecla constituide
por:

28,5 Kg. de hexaclorobenceno puro

8,040 Kg.Ade gosa cdustica ,en solucidn a 124
8 la gue se ha afadido 12 gr, de oleato de
metilotaurina, _

Despuds de refrigeracidn el producto final se
ore& y el pentaclorofenato bruto se seda: se recogen 19
Kg., o0 gea el 654 del hexaclorobenceno utilizado,

E1l filtrado contiene 98% del cloruro sddico tedrico
¥y eYpentaclorofenol que se precipita por el deido clorhf-
drico, se orea y se seca, Se obtienen 8,5 Kg. cuyo punto
de fusidn es de 1830-185e, E1l rendimiento total alcanzé
el 9&%.

N O T A .

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
asf como la manera de rsalizarlo en la prdetica, debe
hacerse constar que las disposiciones anteriormente indica-
des son susceptibles de modificaciones de detalle, en
cuanto no elteren gu principio fundemental, Tambien ge
hace constar que ol invento corregponde 2 una solicitud de
patente francesa de fecha 5 ds enero de 1952, nf 621,661,
acogiéndose, por lo tanto, & los heneficios gue conceden
los Convenios Internacionales on vigor, y siendo lo que
constisuye la esencia del referido invento y por lo que

sc¢ solicita Patente de Invencidn por 20 afios en Espafia:
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200,

205,

210.

215,

220 .

"Procedimiento de fabricecidn de pentaclorofenol"° caracthe-
rizédndose por lo siguiente:

18,= Procedimiento de fabricacidén de pentaclorofenol,
caracterizado porque se calienta entre 180 y 2402 C., en un
eutoclave el hexaclorobenceno con uns solueidn acuosa de
dlcall cdustico & la gque se afiade un agente humectador quimi-
camente estable en la lejie caliente alcalina,

2:;: Procedimiento, segun reivindicacidn 18, caracteri-
zado porque se utilizan proporciones sensiblemente estequiomé-
trices de hexaclorobenceno y de sosa, o seen 2 mols., de
hidréxido sddico por mol, de hexaclorobenceno.

39.: Procedimiento, segun 1o especificado en la
reivindicacidn 28, caracterizado porque se utiliza una solu-
cidn de sosa rclativamente concentrada que puede alcanzar el
lfmite de 3,5 mols, de hidréxido sédico por litro de
solucidén,

42,.= Procedimiento segin reivindicaciones 12 y 28,
caracterizado porgue se'emplea une cantidad de agente humec—
tador por lo menos igual & le que se necesita para garanti-
zar un2 inmersidn inmediata del hexaclorobenceno en la
solucidn de sossa,

58,= Procedimiento, segun reivindicacidn 32, caracteri-
zado porque #e refrigera el 1fguido del autoclave cuando
he terminado la reaccidn y se mepara por filtracién el penta=
clorofenato sédico cristalizado, y despuds se acidula el
filtrado, para precipitér el pentaclorofenol residuario y
e le aigla por filtracidn.
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