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j E l ácido p-oxibenzóico se u t i liz a  como medio conservador

' y como producto intermedio para la  fabricación de materias a r t if ic ia le s .

¡ 3e le  obtiene por ejemplo, según los comunicados FIAT No. 744 y BIOS No. 986,
1 ' ' . ' .
¡ haciendo reaccionar bióxido de carbono a presión, a temperaturas entre 180 -  

i 220SC sobre la  sa l potásica deshidratada.del fenol, la  reacción según estas 

propuestas se ejecuta discontinuamente en un autoclave a presión, comprimían 

¡I dose encima e l ácido carbónico gradualmente. Después de cada fase de carbo 

nización se descomprime y e l fenol formado se destila  separándose en e l vacio

La respectiva compresión del bióxido de carbono ocasiona una tonalidad té r -
¡ - ,
.j mica fuertemente exotérmica. Como e l paso del calor en la  fundición es muy 

malo, es d i f í c i l  evacuar e l calor liberado en un plazo ú t i l .  La adición de' 

ácido carbónico por esto sólo puede efectuarse muy lentamente, de modo que 

la  reacción en un producto in ic ia l de 4300 kg de fenolato potásico dura más

' de 60 horas. .Además existe e l peligro de que en una compresión de bióxido
i! ' '
!' de carbono demasiado rápida, se sobrepase en mucho la  requerida temperatura

de reacción de 210**C, de modo que se producen productos secundarios.

! Se ha intentado frecuentemente evitar estos ineonvenien

tes del procedimiento, así por ejemplo, realizando la  reacción en un d iso l­

vente adecuado. En la  patente alemana 955.598 se proponen diferentes feno­

les como disolventes, mientras que según la  patente alemana 960.806 se efec¡ 

túa la  reacción por e l procedimiento de oapa de turbulencia, empleando óx i- 

! do de aluminio o caolín como medio de dilución. De esta manera se trata da
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someter a control la  tonalidad de calor exotérmica.
!!
i! Se ha encontrado ahora un procedimiento para la  obten­

ción de p-oxibenzoe-ácido, que no muestra las  mencionadas dificu ltades, es 

; muy sencillo en lo que respecta a la  instalación de aparatos y muestra resul. 

i tados muy buenos tanto en al volumen de producción como en e l rendimiento.

!) E l objeto del presente invento es un procedimiento para

i la  obtención de ácido p-oxlbenzóico por reacción de la  sa l potásica del fe ­

nol con bióxido de carbono a presión aumentada y temperatura aumentada, oa- 

¡¡ racterizado porque se ejecuta e l procedimiento en atmósfera inerte, estra- 

i yendo e l gas inerte continuamente desde é l recipiente de reacción y después

i de ser enfriado se vuelva a conducir a través de la  mezcla de reacción en
! . ' - - *

e l recipiente de reacción.

¡ E l procedimiento puede realizarse por ejemplo como s i ­

gue: En un autoolave se introduce fenolato potásico y por compresión agrega 

!¡ da de ácido carbónico y nitrógeno se mantiene la  presión a temperatura aumen 

'¡ tada hasta e l comienzo de la  reacción a 1 -  3 atmósferas de sobreprésión.

¡ En un sistema de circulación de gas, que lleva  desde e l autoolave a un re - '

[ frigerador y volviendo a l autoclave, se introduce a l lado de un gas inerte, 

r bióxido de carbono, aumentándose la  presión to tal en e l autoclave lentamen­

te a 5 -  6 atmósferas de sobrepresión. Por variación de la  velocidad de 

¡ circulación del gas y del grado de rendimiento del refrigerador, no obstan­

te a l  curso exotérmico de la  carbonización, puede mantenerse constante la  

! temperatura en e l autoclave. E l fenol que se forma en la  reacción, se ex- 

¡ pulsa con e l gas de circulación fuera del recipiente de reacción y se sepa-: 

ra en e l refrigerador. E l ácido carbónico, que se consume durante la  reao- 

ción, tiene que sustituirse continuamente. La cantidad del gas de circu la­

ción tiene que mantenerse tan grande que, por una parte, e l  fenol existente



en e l autoclave se evacúe con la  mayor rapidez posible fuera de la  mezcla 

de reacción y, por otra parte, se evacúe e l calor producido. En circUnstan 

cias e l efecto refrigerante del gas a l volver a penetrar en e l recipiente , 

de reacción es demasiado grande, de modo que la  mezcla de ácido carbónico- 

gas inerte después de la  separación del fenol, tiene que recalentarse por 

medio de un precalentador regulable.

De esta manera se ha terminado la  carbonización ya des­

pués de S a 10 horas. E l fenol formado se ha separado cuantitativamente y, 

sin embargo, sin que tenga que calentarse posteriormente todavía en vacío 

como según los procedimientos conocidos. E l progreso de la  reacción puede 

seguirse cuantitativamente por la  cantidad del ácido carbóhico separado. E l 

volumen de producción según e l procedimiento del invento importa de 65 a 

70% y e l rendimiento está situado por encima de 85%. S i se emplea e l así 

llamado ácido carbónico técnico, se purifica  éste antes de la  entrada en e l 

autoclave pasando sobre ácido sulfúrico concentrado.

E l ejemplo siguiente explica con ayuda del dibujo e l rno 

do de trabajo del procedimiento.

Ejemplo: ¡

En e l autoclave 1, que está provisto de un fuerte agitai 

dor apoyado por ambos lados y de una envuelta calentadora 3, que a l mismo 

tiempo puede u tilizarse  como envuelta refrigerante, se introduce a través 

de la  válvula 3, 6385 partes de peso de fenolato potásico totalmente seoo, 

fundido de 130*0. Agitando bien se hace un lavado con nitrógeno, se callen
i

ta a 300*0 y todo e l conjunto de aparatos se somete a 3 atmósferas de sobre¡
i!

presión de nitrógeno. Con ayuda de la  bomba 4 de circulación de gas sé ha­

ce c ircu lar a l gas, y se tóete a presión a través dé la  válvula 5 ácido car­

bónico, de modo que la  presión to ta l en e l sistema se eleve a 5 atmósferas

-̂ + 1
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de sobrepresión. La calefacción del autoclave ae desconecta y la  mezcla de 

gas se vuelva a conducir de t a l modo por e l refrigerador 6 y a l precalenta­

dor 7 previamente desconectado, a l recipiente de reacción, que la temperatu 

ra en e l autoclave se mantenga constante a 200 hasta 210*0. E l ácido carbú 

nlco reacciona con e l fenolato potásico. Entonces se produce fenol, que se' 

expulsa con e l gas de circulación fuera del recinto de reacción y se separa 

en e l refrigerador 6. E l calor liberado en la  reacción se evacúa por e l gas 

pasante. Lá presión parcial del ácido carbónico en e l sistema desciende en 

la  medida en que e l mismo es consumido. Se comprime ahora continuamente 

10 j COg hasta una presión de 5 atmósferas de sobrepresión y se mantiene constan 

! te la  temperatura en e l autoclave por regulación de la  cantidad de gas en 

circulación y del preoalentamiento. Eventualmente puede conectarse de nue­

vo e l calentamiento del autoclave. E l f in a l de la  reacción puede reconocer 

I se en que ya no se absorbe ningún ácido carbónico más y ya no se separa nin 

15 ¡ gún fenol más. Este punto se ha alcanzado aproximadamente después de 6 ho-

! ras. jahora se descomprime y se suelta e l fenol separado en e l refrigerador' 

6. Esto alcanza 1575 partes de peso, de modo que e l volumen de producción j 

ae sitúa en 65% referido a l fenol empleado. Se desconecta la  calefacción  

del autoclave y e l contenido ae enfría haciendo pasar nitrógeno con ayuda 

20 ' del sistema de circulación de gas. Como refrigeración adicional se hace pa

sar a través de la  envuelta calentadora 2 aceita enfriado. A 110*0 se ex­

trae con agua la  mezcla de reacción y e l ácido p-oxibenzóico se libera  del 

modo usual, por ejemplo, con acidulación con ácido sulfúrico. De esta mane 

ra se obtienen 3650 partes de peso de oxi-ácido, lo que corresponde a un ren 

25 dimiento de 85%.
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La presente patente de invención comprende las siguien¡

tes reivindicaciones: '
¡

1 . -  Procedimiento para la  obtención de ácido p-oxiben- 

zóico por reacción de la  sa l potásica del fenol con bióxido de carbono a 

presión aumentada y temperatura aumentada, caracterizado porque se rea liza  

e l procedimiento en atmósfera inerte, extrayendo e l gas Inerte continuamen 

te del recipiente de reacción y volviéndole a introducir después de su en­

friamiento de nuevo, por la  mezcla de reacción, en e l recipiente de reacción.

2. -  procedimiento según la  reivindicación 1, caracteri 

zado porque se agrega e l bióxido de carbono a la  sa l potásica del fenol con 

tinuamente junto con e l gas inerte.

3 . -  Procedimiento según las reivindicaciones 1 y 2, ca­

racterizado porque ae evacúa e l fenol producido continuamente por e l gas 

inerte fuera de los recipientes de reacción.

4 . -  Procedimiento para la  obtención de ácido p-oxiben-

zóico. ^

Según se describe y reivindica en la  presente memoria 

descriptiva y se ilu stra  con los planos reglamentarios que a la  misma se 

acompañan.

Consta esta memoria de seis hojas fo liadas y escritas  

a máquina por una sola de sus caras.

IBadrid, a § ¡}^
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