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PADENTZ D E INVENCION

a favor de
PRIMMA, 3. A. de nacionalidad espafiola - domiciliada en BARCE-
1LOKA - Paseo de Gracia, n® 56, ‘

por:

"Procedimiento de favricacidnm del 2,4,5, triclorofenol y sus

derivados".

ememmmt 000 mem—ee-
Hfenrmnoriasa Descripti v a

El ovjeto de la presente patente de invencidén es un pro-
cediniento para obtener el 2,4,5 triclorofenol y sus derivados.

Los procediuientos de fabricacién conocidos para rabricar

el 2,4,5 triclorofenol parten, segun el procedimiento del 1,2,4,5
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tetraclorobenceno o de derivados del fenol,

El progedimiento objeto de esta patente consiﬁte efectuar
en ls oloracién de la anilina o de sus derivados para obtener la :
2,4,5 tricloroanilina, que se diazota a continuacién para obtener
por desazotacién.del diazotato resultante el correspondiente & ‘
fenol clorado.

ias ventajas de este procedimiento son el menor precio
de la materia prima, y el evitar operaciones gque deben efeetuar-;
se bajo presién con disolventes orgdnicos, efectuandose por el |
contrario todas las operaclones de este procedimiento en solu-
cién acuosa.

la anilina se disuelve en una solucién de agua y sulfuri-
¢o conbteniendo un ligero exceso de sulfﬁrioo. Por esta solucidn
dcida de anilina se pasa la cantidad equivalente de cloro gaé
pare formar la monoclioroanllina, “ravajando en estas condiciones ;
en solucidn acuosa y en frio, se obtiene con rendimiento casi
tebrico, la meta-cloroanilina que es separada por neutraliza-
cién de la solucidn dcida con sosa odustica.

A.oontinuacién la meta-cloroanilina liquida exenta de
acue se somete & una sezunda cloracidén en caliente a tempera-
turas entre 50-100¢ ovteniendo: le 2,4,5 tricloroanilina, Para
rebajar el punio de rfusién del producto durante las ultimas
fases de la cloracidn, se afladen pequefias cantidades en la
proporceidén de 1-54, de hidrocarburos halogenados, por ejemplo
tetracgloretano,

Terminada la cloracién se vacian los prodgctos liquidos
calientes por una mﬁquina ¢scamadora, obteniendo la triclo-
roeg.lina en fomma de escamas.

Hstas escamas se disuelven en una solucidn de sulfurico
¥y se procede a la diazotaciln de le amina segun las condiociones
normales de trabajo descritas en la literatura., Asl tambien se

procede a la descomposicién de la sal dlazotada resultante pars
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obtener el derivado fendlico, que en-el presente caso ser%?@lv
2,4,5 triclorofencl, v

Pambien se puede efectuar las dos etapas de cloracién de
modo inverso, o sea sometiendo la anilina liquida en caliente
a una clorocién con la que se obtiene la 2,4 dicloroanilina,
Bste producto se enfria por una méquina de escamas,

las escamas que contienen el clorhidrato de la 2,4, di-‘
cloroanilina se tratan con una solucidén de sosa caustica di-
luida y se obtiene la amina libre cristalizada que se separa
de la solucién.

A continuecidén se disuelve la 2,4 diclorocanilina en una
solucién de sulfurico en agua y se procede a una seguide cloro-
cién para obtener la 2,4,5 tricloroanilina,

Ista solucién de la amina en dcido sulfurico se somete
a una diazotacidn, y despues se descompone el diazotato resul-
tante segun las condiciones conocidas para esta clase de reec-
cibn.

3e obtiene el 2,4,5 triolorofenol, dque forma& un aceife de
color marrén en la solucién acuosa caliente, y al ir enfriando
este liguido bajo fuerte agitacién, el fenol cristaliza y se
separa por filtracién.

£l producto obtenido sirve de intermedio organico para
la sintesis de productos fitohormonales., |

' Para mayor facilidad de comprensién del procedimiento ob-

jeto de la patente se describen & continuacidn varios e jemplos

‘de realizacién.

ETEMPLO I .- 95 gramos de anilina se disuelven en 200 cc,
de agua que contienen 100 grs, de sulfurico, procurando que no
se calienie demasiado la solucidén,

Por este solucidn de sulfato de anilina en agua se hace
pasar en frlo una corrients de cloro gas, procurando que sea

absorbldo el cloro y se desprends solamente el clorhidrico for-
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maedo que se absorbe en agua, Despues de pasar 75 grs, dé vLOP0 7

se da por terminada la primera cloracién. Se precipita la meta-
cloroaniline con sose iiquida evitando que se caliente le so-
lucién, obteniendo 185 grs. de producto liguido.

los 185 grs. de cloroaniline seca se pasan a otro reci-
piente y se continua la cloracidn aumentando paulatinamente le
temperatura que al final de la cloracibén llegard hasta 1002,
Pasados otros 150 grs. de cloro se termina lea cloraci&n y se
vacia el producto liquido que soldifica rdpidamente, resulten
unos 190 gramos.

la 2,4,5 tricloroanilina pulverizada se disuelve en sul-
furico y agua y se procede & la dlazotaciédn y descomposicién
sezin las condiciones de la literatura. o

Z1 fenol oristaliza al enfriar la solucidén acuosa en que
se descompuso el producto dlazotado, Se obtienen 132 gfs. de
2,4,5 triclorofenol cristalizado.

AJEMPLO IT .~ ©5 gramos de enilina se someften a una clo=
racidén a una temperatura de 50-90%2, empezando a 50f y aumen-
tando esta temperatura en el curso de la operacidn hasta ter-
minar a 90¢. Se pasan 150 grs, de cloro procurando gque el cloro

sea absorbldo y solo se desprenda gas clorhidrico formado por

la reaccidn,

El clorhidrato de la 8,4 dicloroanilina formada solidifica

y puede ser pulverizada para pasar a fia proxime operacién; el
rendimiento esjde 190 gramos, Tratando el clorhidreto con sosa
se obtiene la 2,4 dicloroanilina,

la 8,4 dicloroanilina se disuelve en 200 cc. de agua que
contlene 100 grs. de sulfurico, evitando que se caliente la
solucién, |

Por esta solucifn se pasa en frio una cantidad de 75 grs.
de cloro, terminada la cloracién se comprueba en una muestra

sl le cloracidén estd terminade, precipitando la 2,4,5 tricloro=~
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anilina y analizandols,
81 la cloracién esta terminada, se calienta 1igeramen£e
la solucidn de la tricloroaniline en agua y suliurico paras
eliminar el clorhidrico que pudiera estar disuelto y despues
se procede & la dilazotacidn y descomposicidn segun procedi-
mientos conocidos para transformar el grupo amina en fenol,

Se obtienen 130 grs. de 2,4,5 triclorofenol.
m=meemet N O T A fo=m—e-

Se reivindica como objeto de esta patente:

1.~ Procedimiento de fabricacibn del 2,4,5 tricbrofenol
¥ sus derivados, caracterizado por someter la anilina a una
clorocidn parcial en dos etapas; ¥ por iransformar el grupo
aminico del prcducto resultante de la clorocién en el grupo
fenolico, por diazotacién y desazotacién subsiguiente.

2.- Procedimiento segun la reivindicacién 1, caracteri-
zada por someter & cloraclén el sulfato de anilina en solucién

acuosa y en frio, rara obtener la meta-cloroanilina, que se

separa por neutralizacién.

3, Frocedimiento sesun las reivindicaciones 1 y 2,
caracterizado por someter la meta-cloxoanilina ovtenlda a una
sezunda clofacién, a temperaturas comprendidas entre 50 y 100%®
para £,4,5 tricloroanilina,

4.,= rProcedimiento serun la reivindicacién 1, caracteri-
z&do por someter & cloracidn la anilina liquida en caliente,
para obtener la &£,4 diclorocanilina, que se gepara por neutra-
lizacidn.

5.~ Procedimiento sesun las reivindicaciones 1 y 4, ca~
rgcterizado por someter el sulfato de la 2,4 dicloroanilina
dbtenida a una sezunda cloracidn, en solucidn acuosa y a
bajas temperaturas, péra obtener le 2,4,5 tricloroanilina,

6.~ Procedimlento segun las reivindicaciones anteriores,




y desazotar el diazotato formado, para obtener, 2, 4, 5 tri-

clorofenol.
_— 7.- Procedimiento de fabricacién del 2, 4, 5 triclo-
~‘ . S rofenol y sus derivados, é
. dsta memorie consta de seis pdzinas escritas por una :

sola ocara,

'.t ) BARCELOMA, =4 SEP. 1956
. - P. 4.
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