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El dcido p-oxibenzdico se utiliza como medio conservador

y como producto intermedio para la fabricacién de materias artificlales.
3e le obtiqne por ejemplo, segin los comunicados FIAT No. 744 y BIOS No. 986,
haciendo reaccionai bidxido de carbono a presidn, a temperaﬁuras entre'lBO_-

820%C séﬁre la Sal potéasica deshidratada. del fenol. La reacgién gegin estas

propﬁeéfas ge eJecut& digcontinuamente en gﬁ‘autoélave é presidn, comprimién i
dose encima el dcido carbdnico gradualmenté. Después de cada fase de carbo

nizacién se descomprime y el fenol foruwado se degtil# separandose en el vacio.
La respectiva compresidn del bi&xido de carbono ocasion# una tonalided tér-
mic# fuertemente exotérmica. Como el paso del calor en la fundicidn es uny
ﬁalo, es dif{ocil evacuar el éalor liberado en un plazo &til. La adicidn de

ééi@o carboénico por esto sdlo puede efectuarse muy léntamgnﬁe;,de modo que
la reacciéﬁ en un prﬁducﬁo inicial de 4200 kg'déifenoiafo potasico dura nda -
de 60 horas. ademds existe 6l peligro de que. en una compresidn de bidxido -
de cerbono demasiado‘répida, se sobrepase enrmucho la requerida'tehﬁeratura
de reacci6n‘de 210%C, de modo que se producen productos sécundarios." o
Se ha intentado frecuentemente evitar estos iﬁconveniqg
tes del procedimien#o, as{ por éjemplo, realizando la reaccidn en un disol-
vente adecuado. Bn la patente alemana 955.598 se proponen diferentes feno-
ies como disolventes, mientras que ségdn_la patente alemana 960.206 se efec

.1' . . . y 3 !
tda la reaceidn por el procedimiento de capa de turbulencia, empleando Sxi-

do de aluminio o caolin como medio de dilucidn. De eSta'ménera se trata d%»

i
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 someter a control la tonalidad de calor exotdrmica.

~Se ha encontrado ahora un procedimiento para la obten-
cidn de p-bxibenzoe-éeido, que no muestra las mencionudas dificultades, es [

muy sencillo en lo que respecta & la instalacisn de aparatos y muestra resq;
tados muy buenos tanto en el volumen de produceidn como en el rendimiento.

El objeto del presente invento es un procedimiento parai
la obtencidn de deido p-oxibenzdico por reaceidn de le sal potdsica del re-!
nol con bidxido de carbono a presidn sumentada y temperatura aumanfada, ca~
racterizado porque se ejecuta el procedimiento en atmdsfera inerte, estra-
yendo el gas inerte continuamente desde él recipiente de reaceidn y después
ae ger enfriado se vuelve a condueir a traves de la mezola de reaccion en
el recipiente de reaccidn. |

El procedimiento puadé realizarse por ejemplo como si- .
gue: En un autoclave se introduce fgnolato potédsico & por compresidn agrega
de de dcido carbdnieo y nitrégeno se mantiéne lavpresién & temperatura aumen
tada hasta el eomienzo de la reaccion a 1 - 2 atmosraras de sobrepresion.
En un aistema de circulacion de gas, que lleva desde el autoclave 4 un re- j'_'
frigerador ¥ volviendo al autoclave, se introduce al‘lado de un gas inerte,

biéxido de carbono, aumentdndose la presidn total en el autoclave lentamen-

te & 5 - 8 atmdsferas de sobrepresidn. For variacidn de la velocidad de

circulacidn del gas y del grado de rendimiento del refrigerador, no obstan-

te al clurso exotérmico de_la'carbonizacién, puede manteneige'consfante la

téﬁpenatura en el autoclave. EL fenol que se forma en la'reaccién, sé ax-~

:pulsa ¢on el gaa de circulacion fuera del recipiente de redccion ¥y 8o sepa-~. -

ra en e1 refrigerador._ El acido carbdnico, que se consuume durante la raqg—

cion, tiene que sustituirse continuamente. La oantldad del gas de circula

¢idn tiene que mantenerse tan grande que, por una parte, el fenol existente-
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bénico, de modo que la presidn total en el siétema se eleve a 5 atmosferas

en el autoclave se evacde con la. mayor rapidez posible fuera de la mezcla

de reaceidn y, por otra parte, se evacie el calor producido. En circunstan
clas el efscto refrigerante del gas al volver a penetrar en el recipisnte
de reaccidn es demasia&o grande, de modo que la mezcla'devécido 0a¥b6nico~
ggs inerts después de la separaciéﬁ del fenol, tiene'que recalentarse por
medio de un precalentador rsgulable. | '

De esta manera se ha teminedo la carbonizacidn ya des-'
pués de 5 a 10 horss. Bl fenol formado se ha sepgrado cuantitativawente y,
sin embargo, sin que tenga que calentarse postériormente todavia én vaéio
como segun los procedimientos conocidos. ‘Rl progresc de la reaccion puede
seguirse cuantitativaments por la cantidad del dcido carbéhico separado. E1
volumen de produccidn segin el procedimiento del invento importa de 65 a
70% y el rendimiento estd situado por encima de 85%. S1i se emplea ol asf
1lemado deido carbdnico téeniao, sebpurifica éste antes de la entradé'en el
autoclave pasando sobre deido sulfirico concentrado. " ‘

Bl ejemplo siguiente explica con ayuda del dibujo el mo.

do de trabajo del procedimiento.

B jemplo:

. Bn el autoclave 1, que estd provisto de un fuerte agita .

!
i
I
i
-]

dor apoyado por ambos lados y de una envuelta calentadora 2, que al mismo

tiempo puede utilizarse como envuelta refrigerante, se introduce a través

‘de la vdlvula 3, 6325 partes de peso de fenolato potédsico totalmente seco,

fundido de 120¢C. AgitandO'bien gse hace un lavado con nitrégeno; se calien:
|

ta a 200%C y todo el conjunto de aparatos se somete a atmosreras de sobre'
I

I

presioén de nitrdgeno. Con ayuda de la bomba 4 de circulacion de gas 86 ha-l
o

ce circular al gas, y se mste a presion'a través de la valvula 5 écido car-

y
l
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de sobrepresidn. Xa oalefacoién del autoclave se desconecta y la mezcla de
£as 36 vuelve a conducir de tal modo por el refrigerador 6 y el précalenta-
dor 7 previamente descohectado, al recipient‘e_ de reaccidn, que la temperatu
ra en el autoclave-se mantenga constante a 200 hasta 210%. Bl deido earbd:
nico reacoiona eon el fenolato potasioo Entonces se produce fenol, que se'

expulsa con el gas de ciroulacion fuera del recinto de reaccion ¥y 8e separa

" en el refrigerador 6 El calor liberado en la reaccion se evacua por el gas

pasante. La presion parcial del_acido carbdnico en ‘ol sistema desciende en

 { la medida en que ol mismo es consumido. Se‘cohprima ahora continuamente

Cog hagta una preaion de 5 atmdsteras de sobrepresidn y se mantiene constan

! te la temperatura en el autoclave por :egulacion de la cantidad de gas en

circulacidn y del precalentamiento. .Eventualmente puede conectarse de nue-

1 vo el oalenxamiénto del autoclave. El final de la reaccién.puede Teconocer

se en que ya no se absorbe ningin doido carbonico mis y ya no se separa nin.-

gin fenol mds. Este punto se ha alcanzado aproximademente después de 6 ho-
ras. ‘mhora se degcomprime y se suéita el féﬁol separado en el refrigerador%
8. Esto alcenza 1575 partes de peso, de'modo'éue el volﬁﬁen de broduccién‘i
se sitda en 85% referido al fenol-empleado. Se desconecta larqalefaccién .;'
déi autoclaie y el contenido se enfria Eacieﬂdo pﬁsar.ﬁi£¥6geno con ayudgu2
del sistema de ecirculacidn de gas. OComo refrigeracién adicional ;e hace pé_
sar a través de la envuelta calentadora 2 aceite enfriadq. A 11040'59 ex~ -
trae con agﬁa la mezcla de réacoién y el écid§ p-oiibenzéico ae libe:a del ;
modo usual, por ejemplo, con acidulacidn con acido sulfirico. De éata mane
ra se obtlenen 3650 partes de peso de oxi-dcido, lo que corresponde a un ren

dimiento de 85%.
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racterizado porque se evacua el fenol producido continuamente por ol geas

Faaichis r....; )
9 hunu- a
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La presente patente de invencidn comprende las siguien!
i
| y
1.- Procedimiento para la obtencidn de dcido p-oxiben-

tes reivindicaciones:

zdico por reaceidn de la sal potdsica del Penol con bidxido de carbono a

. presidn sumentada y temperatura aumentada, caracterizado porgue se realizaf

el procedimiento en atwdsfera inerte, extrayendo el gas inerte continuamen
te del recipiente de reaccidn y volviendole a introducir despues de su en-
friamiento de nuevo, por la mezcla de reaccidn, en el recipiente de reaccidn.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1, caracteri

zado porque se agrega el bidxido de carbono a la sal potdsica del fenol con

tinuamente junto con el gas inerte.

- B Procedimiento segin las reivindicaciones 1 y 2, ca-

inerte fuera de los recipientes de reaccion. e ; "?
4.~ Procedimiento para la obtencidn de écido_b-oxiben-é

zdico. ' : | | o o | .
Segdn se describe y reivindica en la presente memoria

deseriptiva y se 1lustre con los planos reglamentaribs que a lda misma se

- agompaiian.

~ Gonsta esta memorie de seia,hojaé foliadas y eseritas

" @ maquina por una sola de sus caras. SRR _ .

:"Madrid.' ‘a f" @’i Q\ET %U‘ j ".:"




CINVLITA A.G. £UT Forschung

und Patentverwertung

7

€O,

/2.5‘49(




SOTeR Lt eI B, Se Lwagmrees werprs s

b a2

S~

Hoja uUnica

©w A |
- =t = 5 .
' wen X 3
B =
, - m
N —-_
== &
<D i
<D
. ol

[P
.
L
3
+
.
J G -
. RO
m et %
- gl e P
: - NI it o | S s n Ao
4 A \ S TR P et wata
-, ot o Lo g el S5 P IPREHIE S
Sao AT AN BN e TR e i
n ] % UL X ks gl '\ iaaied A NN L T AN R PR S R
“ e r - sk baris -
. ‘o 2 o e 1 ~ RNre
(AR T T =
MA .:,.)_\\ -y - e v <~ - i SRS
lefcs bt i ta A T 3 SCRICNR &
3 e N RS S A WS IED
« _I_ 3 _l_ 7 -~ ) St D e v
. R 2 . PERSR DA s



	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



