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E s t s  in v en c ió n  s e  r e l a c i m  con me j  o j, t ó e n l a  p r e p a r a ­

c ió n  de p o l i c l o r o f e n o l e s  m ed ian il  H i d r ó l i s i s  a l c a l i n a  d e l  

p o l ic lo r o b e n c e n o ,  r e la c io n á n d o se  mas concretam ente con un 

método m ejorado de h i d r ó l i s i s  a l c a l i n a  p a r a  p r o d u c i r  p o l i -

5
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c lo r o f e n o le s  de e lev ad a  p u r e z a .

Se  conocen v a r i o s  métodos u sa d o s  a n te s  de la  p r e s e n t e  

in v e n c ió n ,  de h i d r ó l i s i s  de p o l ic lo r o b e n c e n o s  p a ra  l o s  co­

r r e s p o n d ie n te s  f e n o l e s ,  s i n  embargo, e s t o s  métodos a n t e r io -

10 r e s  no han p rop orc ion ad o  en g e n e r a l ,  un pro d u cto  que p o sea  

una pureza  su f ic ie n te m e n te  e lev ad a  p a ra  h a c e r  t a l e s  p r o c e ­

s o s  com ercialm ente f a c t i b l e s ,  como no se a  en c i e r t a s  a p l i ­

c a c io n e s  e s p e c i f i c a s  en l a s  que la  p u re z a  d e l  p o l i  c l o r o f  e*? 

n o l  r e s u l t a n t e  carezca  r e la t iv a m e n te  de im p o rta n c ia  o l a

15 a p l i c a c i ó n  p a r t i c u l a r  cuente  con c o s to s o s  métodos de p u r i -

'

f i c a c i ó n  j u s t i f i c a d o s ,  t a l e s  como e l  s a l a d o  s e l e c t i v o  d e l  

p e n ta c lo r o fe n a to  d e se ad o .

En co n secu en c ia ,  es o b je t o  p r i n c i p e !  áe e s t a  invenc ión  

e v i t a r  l a s  d i f i c u l t a d e s  con que h a s t a  ahora s e  ha tropezad o
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a

en l a  h i d r ó l i s i s  a l c a l i n a  de p o l ic lo r o b e n c e n o s  para  p ro d u c ir  

l o s  c o r re sp o n d ie n te s  p o l i c l o r o f e n o l e s .

Otro o b je to  de la  in v en c ió n  es p r o p o r c io n a r  un método 

de produ cc ión  de un p o l i c l o r o f e n o l  que s e  c a r a c t e r i c e  por 

un e lev ad o  grado de p u re z a ,  e v id e n c ia d o  en su punto de fu-
!
r .-  25
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s i ó n .

Otra f in a  lid--, d de la  in v en c ió n  e s  la  p r e v i s i ó n  de un 

método de p u r i f i c a c i ó n  d e l  p ro d u cto  de le  r e a c c i ó n  de una 

h i d r ó l i s i s  a l c a l i n a  de un p o l ic lo ro b e n c e n o  p a re  p r o d u c ir  un 

p o l i c l o r o f e n o l  de e lev ad a  p u r e z a .
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E s to s  y o t r o s  o b je t o s  y v e n t a ja s  quedarán de m a n i f i e s ­

to  con l a  s i g u i e n t e  d e s c r ip c ió n  d e l  in v e n to .

Se ha d e sc u b ie r to  ah ora  que lo s  p o l i c l o r o f e n o l e s ,  ca­

r a c t e r i z a d o s  po r  un e levado  grado de pu reza  e v id en c iad o  p o r  

su s  puntos de fu s ió n ,  pueden p r e p a r a r s e  f s c i l  y económica-
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mente m ediante h i d r ó l i s i s  a l c a l i n a  de un p o l i^ S ^ o b e n c e n o ,

se g u id a  de una a c i d i f i c a c i ó n  p a r c i a l ,  c o n t r a r r e s t a d a  con

la  com pleta, de l p ro d u cto  de l a  h i d r ó l i s i s .

Más concretam ente , l a  p r e s e n t e  in v en c ió n  e s t á  d i r i g í -

{ 5 da h a c ia  un método de p r e p a r a c ió n  de un p o l i c l o r o f a n o l  me-

¡¡ d ia n te  l a  h i d r ó l i s i s  a l c a l i n a  de un p o l ic lo r o b e n c e n o ,  cuyo

máte do comprende l a s  f a s e s  de poner en r e a c c ió n  una m ezcla

c o n s i s t e n t e  e sen c ia lm en te  en un p o l ic lo r o b e n c e n o ,  un alcohóL

v o l á t i l  i n f e r i o r ,  t e l  como a lc o h o l  m e t í l i c o  o a lc o h o l  e t í -

! :  10

*

l i c o ,  un h id r o x id o  m e tá l ic o  a l c a l i n o ,  t a l  como h id r o x id o  só_ 

d ico  o p ó t a s i c o ,  o lo t r i p l e  s a l  NaOH.SO^Nag.CINa, ev ap o rar  

e l  a l c o h o l  d e l  p ro d u c to  de dicha h i d r ó l i s i s ,  á i s o l v e r  e l  re_ 

s i  dúo en aguo y seguidam ente r e t i r a r  e l  m a t e r i a l  i n s o l u b l e
-" de l a  s o lu c ió n  acuoso  r e s u l t a n t e .  Luego se  a c i d i f i c a  e s t a

',1
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'

s o lu c ió n  s ó lo  p a rc ia lm e n te  con un á c id o ,  t a l  como á c id o  sul_ 

f u r i c o  o un a c id o  halógeno, como á c id o  c l o r h íd r i c o  o bnoi&- 

h í d r i c o ,  f i l t r á n d o s e  segu id am en te . La masa d e l  f i l t r a d o  se  ' 

l a v a  luego  con agua p a ra  s e p a r a r  e l  á c id o  y l a  s a l  adheren- 

t e s ,  secán d o se  y produciendo  p o l i c l o r o f e n o l  su s t a n c ia lm e n te

20 p u ro .

Una m o d if ic a c ió n  de l a  p r e s e n t e  in v e n c ió n  co n sid era

la  ev ap o rac ió n  so lam en te  p a r c i a l  d e l  a l c o h o l  d e l  p roducto

de la  h i d r ó l i s i s ,  f i l t r a n d o  segu id am ente  e l  p ro d u c to  p a r c i a l
! * 
! -

mente evaporado y d i so lv ie n d o  l a  masa d e l  f i l t r a d o  en agua

¡ a' . 25 a n t e s  de la  f a s e  mencionada de a c i d i f i c a c i ó n  p a r c i a l .  En 

a lg u n o s  c a so s  es d e s e a b le  d esp ees  de t a l  e v a p o ra c ió n  p a r c i a l  

d e l  a lc o h o l ,  a c i d i f i c a r  completamente le  s o l u c ió n  obten ida  

d i s o lv ie n d o  en agua la  masa d e l  f i l t r a d o .

S e  comprenderá n a tu ra lm e n te ,  que aunque puedan emplear

50
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s e  compuestos químicamente p u ros  en le  p r a c t i c a  de la  p r e ­

s e n t e  in v en c ió n , tam bién pueden u s a r s e . r e a c t i v o s  co m e rc ia l  

mente d i s p o n ib le s  o, de hecho, r e l a t iv a m e n t e  c ru d o s , o b te ­

n iéndose  n atu ra lm en te  una p ro d u cc ión  s u p e r io r  de p u reza  op
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tim a cuando s e  emplean r e a c t i v o s  su s ta n v ia lm e n te  p u r o s .  Da 

a q u í  que en l a  p r e p a r a c ió n  de p e n t a c lo r o f e n o l  m ediante  l a  

p r e s e n te  in v en c ió n  hayan s id o  o b te n id o s  unos r  e s u l t a d o s  s a ­

t i s f a c t o r i o s ,  usando exác lorob en cen o  como r e a c t i v o  y segón  

l a  pu reza  deseada del p ro d u c to ,  con e l 'e m p le o  de e x ac lo rob en  

ceno sublim ado ( P .F .  2 2 6 ° a  2 2 8 ° c . )  y exác lorob en cen o  crudo 

(P /F .  2 2 4 °  a 2 2 6 ° C . )  a s í  como e x a c lo ro b e n ce n o s  de l o s  deno­

minados de " b a j a  c lo r a c ió n "  ( p . F .  204° a 215 °C .)

Con r e f e r e n c i a s  ahora  a i  d ib u jo  a d ju n to ,  que forma p a r ­

te  de e s t a  p a t e n t e ,  s e  o f r e c e  un orden d e l  p r o c e so  químico 

i l u s t r a n d o  l o s  p r i n c i p i o s  de la  p r e s e n te  in v e n c ió n  para  l a  

f a b r i c a c i ó n  de pent: c l o r o f e n o l .  Los v e r sa d o s  en l a  m a te r ia  

o b se rv a r á n ,  p o r  su p u e s to ,  que aunque e l  d ib u jo  e s t a b l e c e  l o s  

p r i n c i p i o s  de la  p r e se n te  in v en c ió n  so b re  le  b a s e  de un em­

p le o  de exác lorob encen o  en la  f a b r i c a c i ó n  de p e n ta c lo r o fe n o l ,  

l a  in v en c ió n  también c o n s id e ra  l a  p r e p a r a c ió n  de o t r o s  p o l i -  

c lo r o f e n o le s  m ediante  h i d r ó l i s i s  a l c a l i n a  de o t r o s  p o l i c l o -  

ro b en cen os , t a l e s  como t r i c lo r o b a n c e n o s ,  te tr a c lo r o b e n o e n o  

o p e n tac lo ro b en c e n o .

En e l  d ib u jo  se  o b se rv a r á  que e l  exác lo rob en cen o  s e  mez

c í a  con CIí^OR y NaOH en un r e a c t o r  ad ecuado . L a s  c a n t id a d e s  o
de l o s  r e a c t i v o s  em pleados y l a s  c o n d ic io n e s  b a jo  l a s  cuales 

t i e n e  lu g a r  l a  h i d r ó l i s i s  s e  d isponen p r e f e r ib l e m e n t e  de ma­

n e r a  que p ro p orc io n en  una h i d r ó l i s i s  s u s ta n c ia Im e n te  comple­

t a .  A modo de i l u s t r a c i ó n ,  unas c o n d ic io n e s  ad ecu ad a s  p a ra  

una mezcle h i d r o l í t i c a  c o n s i s t e n t e  en 1 m olócula-gram o de 

CgClg, 2 ,0  a 2 ,5  m olécu la s-gram o  de NaOH y 600 a 900 mi. de

CEOH, in c lu yen  una tem p era tu ra  o p e r a t iv a  s i t u a d a  e n t r e  125° 5
y 1 7 5 0 c . ,  aproximadamente, una p r e s i ó n  de unas 125 a 360 1 . 

p . c .  ( l i b r e s  po r  p u lgad a  c u a d ra d a ) ,  con una d u ra c ió n  de l a  

r e a c c ió n  que no excede de l a s  3 h o r a s  aproxim adam ente. En 

c i e r t o s  c a s o s ,  l a  cura co ión  de l a  r e a c c ió n  puede s e r  t a n  ba­

j a  como de 10 a 20 m in u tos , s ie n d o  una d u rac ión  t í p i c a  l a
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de dos h o r a s .  Generalmente, l a  c a n t id a d  de m a t e r i a l  in s o lu -  

b le  en á l c a l i  p r e se n te  en e l  produ cto  de l a  h i d r ó l i s i s  d i s ­

minuye, con un c o rre sp o n d ie n te  increm ento en l a  p ro d u cc ió n , 

a l  aumentar l a  du rac ión  de la  r e a c c ió n .

E l  produ cto  de l a  h i d r ó l i s i s ,  que es  s u s ta n c ia lm e n te  

todo  e l  p e n ta c lo r o fe n a to  s ó d ic o ,  e s  som etido  a una f a s e  de 

e v ap o rac ió n  en la  que todo  e l  a l c o h o l  e s  e l im in a d o . En una 

m o d i f ic a c ió n  de la  in v en c ió n  que, en muchos c a s o s ,  p ro p o r­

ciona un producto  s u p e r i o r ,  e l  p ro d u cto  de la  h i d r ó l i s i s  e s  

s ó l o  p a rc ia lm e n te  evaporado , de manera que s e  conserve  una 

p o rc ió n  d e l  a l c o h o l .  En t a l  c a so ,  e l  p r o c e so  s i g u e  l a s  f a s e s  

in d ic a d a s  p o r  l a  l i n e a  de r a y a s  d e l  d ib u jo  y e l  p ro d u c to  de 

la  h i d r ó l i s i s  p a r c ia lm e n te  evaporado  e s  f i l t r a d o  p a r a  se p a ­

r a r  e l  r e s t a n t e  a l c o h o l  y su  conten ido  de im p u reza s .

Después de la  e v ap o rac ió n  com pleta o p a r c i a l  y de l a  

s u b s i g u ie n t e  f i l t r a c i ó n ,  como quedan d e s c r i t a s ,  s e  d i s u e lv e  

en agua e l  r e s id u o  de l a  h i d r ó l i s i s .  La s o lu c ió n  r e s u l t a n t e  

es luego  f i l t r a d a  p a ra  s e p a r a r ,  en forma de m asa, e l  mate­

r i a l  i n s o lu b le ,  que es p r im o rd ia lm en te  p e n t a c l o r o a n i s o l  im­

p u ro .

E l  f i l t r a d o  r e s u l t a n t e  e s  lu e g o  a c i d i f i c a d o  usando só lo  

á c id o  s u f i c i e n t e  p a ra  una a c i d i f i c a c i ó n  p a r c i a l .  En e l  s e n t i ­

do a q u í  empleado, " a c i d i f i c a c i ó n  com pleta"  s i g n i f i c a  a c i d i f i ­

ca c ió n  h a s t a  un pH de 3 , 0 ,  t íp ic a m e n te  e v id e n c ia d o  p o r  e l  can 

b io  de c o lo r  de r o jo  a * a z u l  usando r o jo  Congo como in d ic a d o r  

v . g r . ,  e l  donimánado punto  " r o jo  a z u l  co n g o " .  De a q u í  que 

" a c i d i f i c a c i ó n  incoR ^lete-*  s e  emplee aqu í p a ra  i n d i c a r  l a  a d  

d i f i c a c i ó n  h a s t a  un pH s u p e r i o r  a 3 , 0 .  En cuanto a p o r c e n t a ­

j e  de a c i d i f i c a c i ó n  com pleta , la  p r e s e n t e  in v en c ió n  c o n s id e ­

ra  le  a c i d i f i c a c i ó n  generalm ente e n tre  un 80% y un 90%, apro  

Rimadamente, de la  a c i d i f i c a c i ó n  com pleta .

La f a s e  de a c i d i f i c a c i ó n  puede r e g u l a r s e  m ediante e l  uso 

de un medidor d e l pH o con la  a d ic ió n  de una c a n t id a d  c a lc u ­

l a d a  de á c id o  i n s u f i c i e n t e  p ara  a c i d i f i c a r  completamente e l
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pro d u cto  de l a  h i d r ó l i s i s .  Los p o l i c l o r o f e n o l e s  d o tad o s  de 

l a  e le v a d a  pureza de la  p r e s e n te  in v e n c ió n  s e  o b t ie n e n  tam­

b ié n  cuando e l  p ro d u cto  de l a  h i d r ó l i s i s  es  completamente 

a c i d i f i c a d o  y seguidam ente t i t r a d o  con s o s a  c á u s t i c a  h a s t a  

un pH s u p e r io r  a 3 , 0 .

La p r á c t i c a  de la  p r e se n te  in v e n c ió n  c o n s id e ra  l a  h i ­

d r ó l i s i s  a l c a l i n a  en un medio a l c o h ó l i c o ,  seg u id o  de una 

ev ap o rac ió n  completa d e l  a lc o h o l  con una s u b s ig u ie n t e  a c i d i  

f i c a c i ó n  p a r c i a l  d e l  p roducto  de l a  h i d r ó l i s i s ,  o e v ap o ra­

c ión  p a r c i a l  d e l  a l c o h o l  s e g u id a  de una a c i d i f i c a c i ó n  com­

p l e t a  d e l  producto  de l a  h i d r ó l i s i s ,  in d ic a d o  p o r  l a  l in e a  

de r a y a s  en e l  d ib u jo ,  o e v a p o ra c ió n  p a r c i a l  d e l  a l c o h o l  pre  

s e n t e  en e l  p ro d u cto  de l a  h i d r ó l i s i s  en combinación con una 

f a s e  de a c i d i f i c a c i ó n  p a r c i a l .

Después de la  f a s e  a c i d i f i c a c i ó n ,  e l  m a t e r i a l  r e s u l t a n ­

t e ,  que e s  p e n t s c lo r o f e n o l  su s t a n c ia lm e n te  p u ro , e s  f i l t r a d o  

levad o  con agua y secad o  p are  p r o d u c ir  un m a t e r i a l  de un pun­

to  de fu s ió n  t íp ic a m e n te  s i tu a d o  e n tre  1 8 0 °  y 1 8 5 °C . ,  con una 

pro d u cc ió n  d e l  90% o s u p e r i o r .

A f i n  de que lo s  v e r sa d o s  en la  m a te r ia  puedan compren­

der m ejor e l  método de la  p r e s e n t e  in v en c ió n  y l a  manera en 

que e l  mismo puede l l e v a r s e  a e f e c t o ,  a l  tiempo que se  o f r e ­

cen l a s  b a s e s  de l a s  p r e f e r e n t e s  co n d ic io n e s  a n te s  s e ñ a la d a s  

segu id am ente  s e  d e sc r ib e n  a lg u n o s  e je m p lo s .

EJEMPLO I

p a r t e  A

En un r e c i p i e n t e  p a r  r e a c c io n e s  de un a u t o c la v e ,  de 

a c e r o  in o x id a b le  y de un g a ló n  de c a p a c id a d ,  s e  in tro d u c e n  

1 m olócula-gram o (285 gramos) de exac lorob encen o  crudo de un 

punto de fu s ió n  ós 224° a 226^0. aproxim adamente y 2 ,5  moló- 

cu las-gram o  (102 gramos) de h id r ó x id o  só d ic o  en 640 gramos de 

m etan o l.  Luego s e  c i e r r a  e l  a u to c la v e  y s e  v e n t i l a ,  i n i c i a r á  o
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s e  e l  a g i t a d o  y e l  c a le n ta m ie n to ,  cuando la  tem p era tu ra  de 

la  m ezcla de la  h i d r ó l i s i s  a lc a n z a  7 0 ^ 0 . ,  s e  c i e r r a  l a  ven­

t i l a c i ó n .  S e  p r o s ig u e  e l  ca len tam ien to  h a s t a  que l a  m ezcla 

s e  mantienen a una tem pera tu ra  s i t u a d a  e n tre  137^ y 1 4 0 °C . ,  

a una p r e s ió n  de unas 130 a 140 l . p . c .  d u ran te  20 m inutos 

aproxim adam ente. Entonces s e  in terrum pe e l  ca len tam ien to  p e­

ro s e  continua e l  a g i t a d o  du ran te  unos 50 m inutos h a s ta  que 

la  tem pera tu ra  d e sc ie n d e  a unos 9 0 ^ 0 . ,  en cuyo momento s e  

hace c i r c u l a r  agua f r í a  p o r  l o s  s e r p e n t in e s  de e n fr ia m ie n to  

d e l  a p a r a t o  a g i t a d o r .  Después d e l  e n f r ia d o  se  r e t i r a  e l  con­

te n id o  d e l  a u t o c la v e ,  e l im in án d ose  e l  a l c o h o l  por evapora­

ción  en un baño de v a p o r .E l  r e s id u o  s ó l i d o  o b ten id o  a s í  es 

luego  di s u e l t o  en ag u a , f i l t r á n d o s e  l a  s o lu c ió n  r e s u l t a n t e  

y dando una masa de 3 4 ,5  gramos ( p e n t a c l o r o a n i s o l  impuro) y 

2560 m i. de f i l t r a d o .

P a r t e  B

Se procede  a 1 completa a c i d i f i c a c i ó n  de 750 m i. d e l  

f i l t r a d o  de la  P a r t e  A con 53 m i. de á c id o  c l o r h íd r i c o  a l  

18% h a s t a  e l  punto r o j o  a z u l  Congo. Luego s e  f i l t r a  e l  p ro ­

ducto a c i d i f i c a d o ,  la v á n d o se  l a  mase d e l  f i l t r a d o  con agua 

y se cán d o se  a 70 °C . Se  o b tien en  70 ,0  gramos de p ro d u cto  con o 

un punte de fu s ió n  e n tre  162^ y 173^0 . y un punto de conge­

l a c i ó n  de unos 169^0.

P a r t e  C

P ara  i l u s t r a r  la  d i f e r e n c i a  e n tre  l o s  r e s u l t a d o s  o b te ­

n id o s  con la  a c i d i f i c a c i ó n  incom pleta  y la  com pleta , como s e  

d e s c r ib e  en la  p a r t e  B, a e  a c i d i f i c a n  incom pletam ente 950 mi.

d e l  f i l t r a d o  ( con un pH i n i c i a l  de 1 2 ,4  segdn  un medidor 

de pE) con 60 mi de á c id o  c l o r h íd r i c o  a l  18% h a s t a  un pH de 

6 ,3  según  un medidor de pH. E l  p rod u cto  e s  luego  f i l t r a d o  

lev án d o se  l a  masa del f i l t r a d o  con agua y se c á n d o se  e 70^0.

Se  ob tien en  8 3 ,0  gramos de p ro d u cto  de un punto de f u s ió n  en_
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t r e  168°  y 1 7 7 ° C. y un punto de c o n g e lac ió n  de unos 174°C .

S e  o b s e r v a r /  que e s t e  p roducto  p o se e  una p u rezas- su p er io r  a 

l a  d e l  p rod u cto  d e s c r i t o  en le  p a r t e  B, que e s t á  formado por 

l a  completa a c i d i f i c a c i ó n  del p ro d u c to  de l a  h i d r ó l i s i s .

p a r t e  D

Se a c i d i f i c a n  lo s  860 m i. r  s t . n t e s  d e l  f i l t r a d o  o r i ­

g ine  1 de la  P a r t e  A con 5 2 ,3  mi. de á c id o  c l o r d í d r i c o  a l  18% 

h a s t a  un giH de 7 segón  un medidor de pH. S e  f i l t r a  e l  p iod u c  

t o  y s e  l a v a  l a  masa f i l t r a d a  con agu a , se c á n d o se  a 70°C . Se  

o b tien en  7 2 ,5  gramos d e l  p ro d u cto  de un punto de fu s ió n  en­

t r e  1 7 1 °  y 1 8 0 ° C. y un punto de conge lac ión  de unos 176°C .

EJEMPLO I I  

P o r te  A

Se carga  en un a u to c la v e  una m olócula-grem o (285 g r a ­

mos) de exac lorob encen o  crudo (punto  de f u s ió n  de 224 ° a 

2 2 6 ° C.) juntam ente con 2 ,5  m olécu la s-gram o  (102 gramos) de 

h id r ó x id o  só d ic o  y 752 gramos de m etan o l.  La m ezcla  r e s u l ­

t a n t e  e s  luego  c a le n ta d a  a una tem p era tu ra  e n t r e  132^ y 135°C 

a una p r e s ió n  de 125 a 135 l . p . c .  durante  unas 2 h o r a s .  Des­

pu és  d e l  e n f r ia d o ,  s e  r e t i r a  e l  conten ido  d e l  a u t o c la v e .

p a r t e  B

Se  evaporan unos dos t e r c i o s  d e l  p rod u cto  de l a  h id ró ­

l i s i s  a l c o h ó l i c a  de l a  P a r t e  A h a s t a  su  s e c a d o ,  en un baño 

de v a p o r .  Luego s e  d i s u e lv e  e l  r e s id u o  en agua y s e  a c i d i a  

ea completamente h a s ta  e l  punto r o j o  a z u l  Congo con á c id o  

c lo r h íd r i c o  a l  18%. segu id am ente  s e  f i l t r a  e l  p ro d u c to ,  l a ­

vándose l a  masa d e l  f i l t r a d o  con agua y sa c á n d o se  a una 

tem peratura  de unos 7 0 °C . E l  m a t e r i a l  r e s u l t a n t e  t i e n e  un 

punto de fu s ió n  e n tre  150° y 1 6 2 ° C.

p a r t e  C

Se  somete a ev ap o rac ió n  e l  t e r c i o  r e s t a n t e  d e l  p roducto  de
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la  h i d r ó l i s i s  a lc o h o l ic -  de l a  p a r t e  A h a s t a  que r e te n g a  s o ­

lam ente la  m itad  de su volumen a l c o h ó l i c o  o r i g i n a l ,  en un ba 

ño de v ap o r ,  d e já n d o se le  lu e g o  e n f r i a r  a la  tem p era tu ra  am­

b la n t e .  Se  f i l t r a  e l  m a t e r i a l  r e s u l t a n t e  y s e  l a v a  e l  p r e c i­

p i t a d o  con unos pocos m il ím e tro s  de a l c o h o l .  Luego s e  disueL 

ve e l  p r e c ip i t a d o  en agua y s e  f i l t r a  la  s o lu c ió n  r e s t a n t e  

p a r a  o b ten er  0 , 2  gromos de masa f i l t r a d a ,  segu idam ente  s e  

a c i d i f i c a  e l  f i l t r a d o  h a s ta  e l  punto r o jo  e z u l  Congo con 47 

m i. de á c id o  c lo r h íd r ic o  a l  18%. La masa d e l  f i l t r a d o  se  vuel 

ve a f i l t r a r ,  s e  lav a  con a g í a  y se  se c a  a 70^C. E l  producto 

f i n a l  p e sa  61 gramos y t i e n e  un punto de f u s i o n  e n t r e  183 ° y 

187 °C .

EJEMPLO I I I  

P a r t e  A

Se  carga en un a u t o c la v e  a b i e r t o  una m ólecula-grem o 

(285 gramos) de C^Clg de b a j í  c o lo r a c ió n ,  juntam ente  con 2 ,5  

m olácu las-gram o (102 gramos) de NaOH y 640 gramos de CHgO'H. 

La m ezcla r e s u l t a n t e  e s  c a le n ta d a  a una tem p era tu ra  e n tre  

1 3 5 °  y 139° C .,  a  una p r e s ió n  e n t r e  120 y 140 l . p . c .  durante  

un p e r io d o  t o t a l ,  p o r  encima de 1 3 5 °C . ,  de 20 m in u to s .  Luego 

s e  h ace  c i r c u l a r  agüe f r í a  por l o s  s e r p e n t in e s  de r e f r i g e r a ­

ción  d e l  a u t o c la v e  durante  90 m in u to s ,  s e  a b re  e l  a u t o c la v e  

y se  r e t i r a  su  conten ido  como m ezcla  a l c o h o l i c e ,  que s e  so ­

mete a e v ap o rac ió n  h a s t a  su s e c a d o .  E l  r e s id u o  de l a  p a r t e  A 

se  d i s u e lv e  en agua y l a  s o lu c ió n  r e s u l t a n t e  e s  f i l t r a d a  p a­

r a  o b te n e r  2490 m i. de f i l t r a d o .

p a r t e  B

S e  a c i d i f i c a n  completamente 750 m i. d e l  f i l t r a d o  de l a  

P a r t e  A con 5 9 ,2  m i. de á c id o  c l o r h íd r i c o  a l  18% h a s t a  e l  púa 

to  r o j o  a z u l  Congo (pE de 3 , 0 ) .  Se  s e p a ra  e l  m a t e r i a l  r e s u l ­

t a n t e  p o r  f i l t r a c i ó n ,  se  la v a  con 900 m i. de agua y s e  s e c a  

s o b r e  p l a c a s  de a r c i l l a  a 70'"C. durante  6 h oras  p a r a  obtener
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6 5 ,5  gramos d e l  p ro d u cto  de un punto de fu s ió n  e n t r e  149° y

,1 6 4 °c .  y un punto de co n g e la c ió n  e n t r e  157 ° y 1 6 2 °C . ,  aproad

medemente.

P a r t e  c
5 S e  a c i d i f i c a n  s ó lo  p a rc ia lm e n te  900 m i. d e l  f i l t r a d o  de

§
l a  P a r t e  n con 5 9 ,0  mi. ce ó c id o  c l o r h íd r i c o  a l  18%. s e  f i3 r

t r a  e l  p ro d u c to ,  s e  la v a  una vez  con 900 m i. de agua y s e  se
3 . . i : , L

ca so b re  p l a c a s  de a r c i l l a  a 7 0 °C . durante  6 h o r a s ,  pera  obte

ner 6 4 ,5  gramos de p ro d u c to .  E l  punto de f u s ió n  d e l  producto

j 10 es e n tre  169^ y 1 7 6 ° C., con un punto de co n g e la c ió n  de unos

s 1 7 2 ° c .
ü Aunque s e  han d e s c r i t o  v a r i a s  de l a s  v e r s io n e s  de l a  in -

? -* v n ción  l o s  métodos p r e se n ta d p s  no deben e n te n d e rse  como l i -

S im ita t iv o s  d e l a l c a n c e  de a q u e l l a ,  pues  s e  sab e  que son  p o s i -

j '* ' Í5 b l e s  l o s  cambios den tro  de l o s  misBios, p re te n d ié n d o se  que ca-

da elemento c i ta d o  en c u a lq u ie ra  de l a s  s i g u i e n t e s  r e i v i n d i -
g

ce c io n e s  ha de i n t e r p r e t a r s e  como a l u s i v o  a to d o s  l o s  elemen-

? t o s  e q u iv a le n te s  p ara  o b te n e r  p r á c t ic a m e n te  i g u a l e s  r e s u l t a -

dos en forma s u s ta n c ia lm e n te  i g u a l  o e q u iv a le n te ,  t r a t á n d o s e

! 20 de p r o te g e r  ampliamente l a  in ven c ión  en c u a lq u ie r  forma en
§ /  
i -

¡
!

'
.

que su p r i n c i p i o  pueda s e r  u t i l i z a d o .
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En resumen: Lá p a te n te  de I n t r o á ^  que s e  s o l i c i t a ,  r e c a e

r á  so b r e  l a s  r e i v in d i c a c i o n e s  que s ig u e n :

1 . Método de p re p a r a c ió n  de p o l i  e lo r o f e n o l ,  c a r a c t e ­

r iz a d o  p o r  la  h i d r ó l i s i s  a l c a l i n a  de un p o l ic lo r o b e n c e n o  y 

porque d icho  método conprende l a s  f a s e s  de re a c c io n a m ie n to  

de una m ezcla c o n s i s t e n t e  e se n c ia lm e n te  de un p o l ic lo r o b e n  

ceno, un a l c o h o l  v o l á t i l  i n f e r i o r  y un m a t e r i a l  s e l e c c i o n a ­

do d e l  grupo formado p o r  h ic r o x id o s  m e tá l i c o s  a l c a l i n o s  y

la  t r i p l e  s a l  NaOH.SO Na .c iN a ,  ev ap o rac ió n  de d ich o  a lc o h o l  

d e l  producto  de la  r e a c c ió n  de le  c i ta d a  m ezc la ,  d i s o lu c ió n  

d e l  r e s id u o ,  s e p a r a c ió n  d e l  m a t e r i a l  in s o l u b l e  en á l c a l i  de 

l a  s o lu c ió n  r e s u l t a n t e ,  a c i d i f i c a c i ó n  p a r c i a l  de d icha s o l u ­

ción  y s u b s ig u ie n t e  f i l t r a d o  de e s t e  p a ra  o b ten er  un p o l i c i o  

r o f e n o l  s u s t a n c ia lm e n te  p u ro .

2 . E l  método ex p u esto  en l a  r e i v i n d i c a c i ó n  1 , c a ra c ­

t e r i z a d o  porque la  s o lu c ió n  es a c i d i f i c a d a  h a s t a  un pE su p e­

r i o r  a 3 , 0 .

3 .  Método de p r e p a r a c ió n  de un p o l i c l o r o f e n o l ,  c a r a c ­

t e r i z a d o  por la  h i d r ó l i s i s  a l c a l i n a  de un p o l ic lo r o b e n c e n o

y porque dicho método comprende l a s  f a s e s  de re a cc io n am ie n ­

to  de una mezcla c o n s i s t e n t e  e se n c ia lm e n te  en un p o l i c l o r o ­

benceno, un a lc o h o l  v o l á t i l  i n f e r i o r  y un m a t e r i a l  e le g id o  

d e l  grupo formado p o r  h id r o x id o s  m e tá l i c o s  a l c a l i n o s  y l a  

t r i p l e  s a l  NaOH.SO^NagCINa, b a jo  co n d ic io n e s  a d a p ta d a s  pai­

ra  p e r m i t i r  una h i d r ó l i s i s  su s ta n c ia lm e n te  com pleta , evapo­

r a c ió n  p a r c i a l  d e l  c i ta d o  a l c o h o l  d e l  p ro d u cto  de dicha h i ­

d r ó l i s i s ,  f i l t r a d o  de e se  m a t e r i a l  p a r c ia lm e n te  evaporado y 

d i s o lu c ió n  d e l  r e s id u o  de dicha f i l t r a c i ó n  s e p a r a c ió n  d e l  

m ate i& al in s o lu b le  en á l c a l i  de l a  s o lu c ió n  r e s u l t a n t e  por 

f i l t r a c i ó n ,  a c i d i f i c a c i ó n  d e l  f i l t r a d o  o bten ido  de dicha f i l  

t r a c i ó n  y f i l t r a d o  del m a t e r i a l  a c i d i f i c a d o  p era  o b ten er  un 

p o l i c l o r o f e n o l  s u s t ,n c ia lm e n t e  p u r o .

E l  método ex p u e sto  en l a  r e i v in d i c a c i ó n  3 ,4 . ca-
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ra e t e r iz a d o  porque la  s o lu c ió n  es a c i d i f i c a d a ' l h a s t á  un pH 

s u p e r io r  a 3 , 0 .
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5 . Método acord e  con l a  r e i v i n d i c a c i ó n  1, c a r a c ­

t e r i z a d o  po r  la  p r e p a r a c ió n  de p e n t a c lo r o f e n o l  m ediante  l a  

h i d r ó l i s i s  a l c a l i n a  d e l  ex a c lo rob en cen o , comprendiendo d i ­

cho mótodo l a s  f a s e s  de re a cc io n am ie n to  de una m ezcla que 

c o n s i s t e  e se n c ia lm e n te  en ex a c lo rob en cen o , una s u s t a n c i a  s e ­

le c c io n a d a  d e l  grupo formado por a l c o h o l  m e t í l i c o  y a l c o h o l  

e t í l i c o ,  y un m a t e r i a l  s e le c c io n a d o  de l grupo formado p o r  

h id r o x id o s  m é t s l i c o s  a l c a l i n o s  y la  t r i p l e  s a l  NaOH.SO^NSg. 

CINa, e v ap o rac ió n  de dicho a l c o h o l  d e l  p ro d u c to  de l a  c i t a ­

da h i d r ó l i s i s ,  d i s o lu c ió n  d e l  r e s id u o  en agu a , s e p a r a c ió n  

d e l  m a t e r i a l  in s o l u b l e  en ó l e a l i  de l a  s o l u c ió n  acuosa  r e ­

s u l t a n t e ,  a c i d i f i c a c i ó n  p a r c i a l  de d icha s o lu c ió n  y f i l t r a ­

do de la  s o lu c ió n  a s í  ob ten id a  p a ra  c o n se g u ir  p e n t a c l o r o f e ­

n o l  su s ta n c ia lm e n te  p u ro .

6 . E l  método de la  r e i v in d i c a c i ó n  5, c a r a c t e r i z a d o  

porque l a  s o lu c ió n  e s  a c i d i f i c a d a  h a s t a  un pH s u p e r io r  a 3 ,0 .

7 .  Método a c o rd e  con l a  r e i v i n d i c a c i ó n  5, c a r a c t e ­

r iz a d o  porque se  p re p a r a  p e n t a c lo r o f e n o l  m ed ian te  l a  h id r ó ­

l i s i s  a l e a l i n a  d e l  ex a c lo ro b en cen o , comprendiendo d ich o  mé­

todo l e s  f a s e s  de re a c c io n a m ie n to  de una m ezcla  c o n s i s t e n t e  

e se n c ia lm e n te  en ex a c lo rob en cen o , una s u s t a n c i a  s e l e c c i o n a -  

de d e l  grupo formado p o r  a l c o h o l  m e t í l i c o  y a l c o h o l  e t í l i c o  

y un m a t e r i a l  s e le c c io n a d o  d e l  grupo formado p o r  h id r ó x id o s

m e tá l ic o s  a l c a l i n o s  y l a  t r i p l e  s a l  NuOK.SO,Na .CINa b a jo
4 2

c o n d ic io n e s  a d a p ta d a s  p ara  p e r m i t i r  una h i d r ó l i s i s  s u s t a n ­

c ia lm e n te  com pleta , e v ap o rac ió n  p a r c i a l  d e l  a l c o h o l  d e l  pro  

ducto de dicha h i d r ó l i s i s ,  f i l t r a d o  d e l  p ro d u cto  de l a  hidro_ 

l i s i s  p a rc ia lm e n te  evaporada y d i s o lu c ió n  d e l  r e s id u o  en agua 

s e p a r a c ió n  d e l  m a t e r i a l  i n s o l u b l e  en á l c a l i ,  a c i d i f i c a c i ó n  

de dicha s o lu c ió n ,  f i l t r  do de l a  misma, la v a d o  d e l  p rod u cto  

o b ten id o  y secad o  p ara  o b te n e r  p e n t a c lo r o f e n o l  su s ta n c ia lm e n

!
!
i
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t e  p u ro .

8 .
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E l  metodo de la  r e i v in d i c a c i ó n  7, c a r a c t e r i z a d o

porque la  s o lu c ió n  es a c i d i f i c a d a  h a s t a  un pH s u p e r i o r  a 5 ,0 .

9 .  E l  método acord e  con l a s  a n t e r i o r e s  r e i v i n d i c a ­

c io n e s ,  c a r a c t e r i z a d o  po r  l a  p u r i f i c a c i ó n  d e l  p ro d u c to  de l a  

r e a c c ió n  de una h i d r ó l i s i s  a l c a l i n a  de un p o l ic lo r o b e n c e n o ,  

comprendiendo d icho  método l a  a c i d i f i c a c i ó n  s ó l o  p a r c i a l  de 

d ic h o  p ro d u cto  y l a  s e p a r a c ió n  s u b s ig u ie n t e  de p o l i  c lo r o fe n o l  

s u s t a n c ia lm e n te  p u ro .

10 . Método acord e  con 1 s  a n t e r i o r e s  r e i v in d i c a c i o n e s  

c a r a c t e r i z a d o  p o r  la  p u r i f i c a c i ó n  d e l  produ cto  de l a  r e a c c ió n  

de la  h i d r ó l i s i s  a l c a l i n a  de e x a c lo ro b en cen o , comprendiendo 

d ich o  método l a  a c i d i f i c a c i ó n  so lam en te  p a r c i a l  d e l  c i ta d o  

pro d u cto  y s u b s i g u i ó t e  s e p a r a c ió n  de p e n t a c lo r o f e n o l  s u s t a n  

c ia lm en te  p u ro .

11 . Se  r e i v in d i c a  por ú l t im o ,  como o b je t o  so b re  e l  

que ha de r e c a e r  ^ ' P e t a n t e . ,  de in t r o d u c c ió n  que. s e ^ á n l i e i t a :  

"METODO DE PREPARACION DE POLI CLORO FENOL"

Todo conforme queda d e s c r i t o  en la  p r e s e n t e  memoria 

que co n sta  de t r e c e  p á g in a s  e s c r i t a s  a máquina y d ib u jo s  

que s e  acompañan.

M adrid, 23 Diciembre 1958
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