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*Procedimiento para la obtencién de 2,2-bis-
(fenilol)-propano, especialmente purc,

Folbcitants: PARBENFABRIKEN BAYER AKTTENGESELLSCHAF?, enmtidad ale—

mana, residente en Leverkusen-Bayerwerk, Alemania.

El objeto de la invencién es un procedimiento
pars la obtencidn de 2,2~bis—(fenilol)-propano (Bisfe
nol A), especialments puro, de una mezcla en bruto que
se hz obtentdo por reaceién de acetons con un exceso

56 sobre el equivalente de por lo menos 4 veces, preferey
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temente 5 hagta 20 veces de fenol en presencis de hi~
drégeno cloredo y en cago dedo de un acelerador den-
tro del margen de tempersturs de sprox. 35 hasba 65°c.

En el procedimiento hagta shora conocido para

e la obtencién del bisfenol A de une de egias mezclas en
bruto se libera la mezela en bruto del fenol en eéxce-
s0, de la acetona no rescecionads, del hidrflgeno clorm-
do y del agua formads, mediante destilacién de eghos
materiales y el bisfenol qus queda, en caso dado degw-

10. puds de destilacién del mismo, se limpie mediante ex-
traccibn o recristalizacién. Son considerables lss pér
didas que se obtiensn de egta mansra, Para cbtemer un
bisfenol muy puro se ha de repstir ademés, por regls
gensral, varias veces la extraccién o bién la recrig-

5. talizacibén,

Seglin otro ventajoso procedimientc;, la mezcls
en bruto se neutraligza con alesli acuoso, ls fase or-
génica que asl se precipita se separs de la fame acuo=-
s, se lava con agus y entonces se enfrfa, con lo cual

20. se precipite de la lejia medre fendlica, acuosa el
aducto en formx oristalina de un mol de bisfenol y de
un mol de fanol. Este se separz y el bisfenol sa ob-
tiens de €1 medienmte destilacién del fenol. De egta
manera ge obtiens el bigfenol en un rendimiento de

25, aprox. un 82 %, referido & la acetona reaccionada, con

. una purezz de méximo aprox. 99,5 %. Despuds de destilar
la lejia madre quedan aprox. 18 _f en peso en forme de
une regins oscurs como residuce

E]l procedimiento segln la presente invencidn

30. consigte shora en dsjer actuar sobre la mezcla en bruto,
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que se ha obtenido como arriba descrito, una depresién

0 en goplar la mezcla en bruto con un gas insrte, tal
como Anitrdgelﬁo, gseparar el aducto eristalino precipita
do de bisfenol y feﬁol de 1la lejia madre, lavar con fe
nol y despuds, en forms conocida, en disociar a bisfe
nol y fenol.

Mediante la actumcién de la depresiébn, o bien
mediante el soplado con gas inerte, se evapora la ace-
tona no reaccionada que g8 pusde recuperar mediante con
densacidn, y se expulsa el hidrégeno clorado disuslto
en la mezcla en bruto. Al desaparecer la acetona, y por
el enfriemiento originado por la evaporacidn de la mig~
ma, as{ camo por la expulsién del hidrégeno clorado en
la mezcla a menos de aprox. 33°C, baje la solubilided
del aducto de bisfenol-fenol tanto que este se precipi
ta en forma crigtalina casi totalmente de la solucién
fenélice residual.

Pars tensr suficiente acetona disponible para la
evaporacién de la mezcla en bruto eg conveniente limitar
el rendimiento en la obtencién de. la mezcla en bruto por
ej. a aprox. 50 hagta 80 % referido 2 1a acetona empleg
de. _

Sorprendentemente segin este procedimiento no so~
lo se obtiene un aducto egpeciaslmente puro o bién, des-
puds de disocimcién, un bisfenocl especialmente puro, ei-
no también un rendimiento considerablemente mayor en eg-
tos productos a como es el caso en los procedimientos
hagta shora efectuados.

Ademés, la lejfa madre me compons egencialmente

golo de fenol y de reducidas cantidades de bisfenol no
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eristalizedo y conliene golo husllas de impurezés or-
génicas, agua, acetato e hidrégeno clorado. Por lo tan
to se puede emplear sin még, en caso dado degpuds de
agregar fenol fresco, para obtensr, mediante reaccidn
con acetona, una nueva mezcla en bruto, que entonces
ge puede elaborar nusvamente segin la presente inven-
eibn. Aqul resulta ademés sorprendente que la lejia ms
dre, que nusvamente se obtiens, no se emriquszca con
lag impurezes orgdnices, de manera que la lejfa madre,
qus cade vez g8 obbtiens, se pusde siempre wvolver a em-
plear de nusvo pare la obtencidén del bisfenol.
Ejemplo 1

En tres preparados peralelos se callentan a 34°c
en un matraez de cristal, cada vez 564 g de fenol (6 Mol)
y 29 g de acetona (0,5 Mol) bajo adicién ds 0,3 g de &~
cldo (&-mercaptopropién:l.cb como .acelerador. La solucién
agl formada se satura en el plazo de 20 minutos, median~
te introduccidn de 7 g de gas de hidrégeno clorado, con
éste, manteniéndose la temperatura de la golucidn, me~
diante enfrismiento, a 4700. Después de. haberse alcanza-
do una reaccibén ds aprox. 50 % de la acetona se elaboran
lasg soluciones de reaccidén en 3 formas distintas (a, b
¥ o). '
&) La golucién de reaceidn se sopla en el plezo de
90 minutos con 60 1 de nitrbgeno y de esta maners se en
fria a 32°G, con lo que el aducto de bhisfenol-fenol =me
gedimenta en forms cristalina. Se aspira con un filtro
de vacfo y a continuacién se lava con 37 g de fenol ca=-
liente a 45°C.

La lejfa madre reunida con el fenol de lavado



e

20.

25..

30.

-5 =

327706

agolende a 506 g y contiene 88,5 % de fenol, 'i,3 % de
bisfenol Ay 2 % de impurezas orgénicas. Ia lejfas ma~
dre contiene ademés 0,05 % de hidrégeno clorado, 0,8 %
de agua y 0,5 % de. acetona,

Je obtienan 124 g de aducto de bisfenol=fenol
incoloro, libre de. Acido, del ocusl, despuds de degti-
lar el fenol a 20 Torr y 17000, ge obtienan 63,2 g de
bisfeonol con el punto de golidificacién 156,60°C y el
fndice de color de yodo 0,27. E1 contenido en impure-
zas orgdnicas en el bisfenol se encuentra por debajo
del 1fmite de demostracién de 0,1 %K.

b) La solucién de reaccidn se desgasifioca en un gig

tema de aparstos de cristal en vacfo de 10 Torr, con lo

cugl la temperatura de la solucién bajé, en el plazo de

60 minutos, & 33°C. Los cristales que squf se. forman se

separan como descrito bajo a) y se lavan con 60 g de fe-
nol de 45°C.

Se obtienen 520 g de lejis madre (incluyendo el
fenol de lavado). Contiema 89,2 % de fenol, 7,6 % de
bigfenol A, 1,6 % de impurezas orgénicss, 0,01 % de hi-
drégeno clorado, 0,55 % de acetona y 1 % de agua. La can
tidad de aducto bisfenol-fanol asciende a 131 g. De éste
ge obtienen 61,8 # de bisfenol A, Punto de solidifica-
cidns 156,65°G; indica de color de yodo: 0,25. El conte
nido en impurezas orgénicas se encuentra por debajo del
1fmite de demostracién de 0,1 %.

Y] (CGontraensayo) :
| La solucidén de reasceidén se ajusta en un mat?aizsﬁg
bajo agitacidn, con 94 ml de solucibén 2N de sosa céusti

og & un pH de 5~6 y a continuacidn se gepara la oapa
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de agua salada que ge gaperas debajo. De ests manera se
retuvieron 676 g de un 1fquido orgénico, que se lavan
con 110 en3 de agua y nuevamente ge separa. Como por
enfriemiento de esta solucidn, debido &1 gran exceso de
fenol~-agus, no se saparan cristales de aducto se libera
la solucidn orgénica, durante unz hora a 75°% ¥y 20 Torr,
mediante meparacidn por destilacién del agua y del fe-
nol hegta que gblo queden 264 g como resfduo., De esia
golucidn se obiiensn, mediante enfriamiento y cristali~
zecibn, 152 g de aducto de bigfenol-fenol que se separan
ya 45°C se laven con 66 g de fenol. Ademés se obtienen
178 g de lejfa msdre con un contenido de 4,1 % de bisfe-
nol Ay 2,0 % de impurezas orgémicas. Del aducto se ob-
tienen solo 57,7 g de bisfenel A, Punto de solidifica-
cidn: 155,7°0. fndice de color de yodo: 1,5. El sonte-
nido en impurezas qrgém‘.cas asciende a 0,9 %.

Mientras que en 1los enseyos &) y b) el bisfenol
A obtenidos es por ej. excelentemente adscuado para la
obtencién de policarbonato incoloro y aeltemente molecu~
iar, del bisfenol A obtenido segfn el ensayo o) s0l0o se
obtiene un policarbonato amarillo oscuro.
Ejenplo 2

En un matraz de oristal de 4 litros se efectia,
en 6 ensgyos congecutivos, la_reaceién de con@ensaoién
como degerito en el ejemplo 1, reaccionando sin embargo,
& pertir del segundo enseyo, la lejfas madre previamente
obtenids con acetonz y hidrdgenc clorzdo, cada vez com-
pletando aquella cantidad de fenol que se retird em for-
me de 1os aductos de bisfenol-fenol como fenol reaccio-

nado, 0 bién ligado, de la megcla de reaccidn.
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En el primer preparado se calientan 2,468 g de fe-
nol, 127 g de acetona, 2,6 g de 4cido @mercaptopro-
pibnico & 47°C. En la mezcla sa iniroducen, en el plazo
de 30 minutos, 38 g de hidrdgeno clorado, mantexidniose
la mezcla a 479C. Despuds de haber reacoionado aproz. 50%
de la acetona ge sopla la solucién en el plazo de 90 mi-
nutos con 300 1 de nitrdgeno y mientrae tanto se enfria
lentamente a 32°C. E1 aducto de bigfenol-fenol, que se
precipits, e separa como descrito em el ejemplo 1 8), se
lava con fenol y mediante destilacién en vacfo se libera
del fenol. La lejfa madre me sgita, antes de volverla a
emplear durante 30 minutos a 40°C bajo 10 Torr, con lo
qus el contenido en agus se reduce de 2,0 hesta 2,3 % a
1,0 hagta 1,2 %, La tabla & coutinuacién muestira la can~
pomsicidn de las lejfas madre que se obtiensn cada vez de
8) hasta £} asf{ como los rendimientos que se obtienen en

esta merie de ensayos y la calidad del bisfenol A.
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Tabla para el ejemplo 2

1) Serie de ensayos: a b o da e : 4
25 Cantidadeg empleadas g &g 8 g 8 £
3) Acetona 127 127 12T 127 127 127
4) Tenol 2468 236 298 364 360 HO
5) Lejfa madre + fenol de lavado - 2232 2170 2104 2108 2118
6) Nusvo fenol de lavado 181 1S 264 165 101 189
T) Gas HOL | 3 38 38 33 38 38
8) Acido p%rcaptopropiénico 2,6 0,55 0,55 0,55 0,55 0,55
9) Centidades obtenidas 8 & g g g 8
10) Lejfa medre & fonol de

lavado 2232 2170 2104 2108 5118 2135

11) Aductos de bigfencl-fenol 464 513 696 605 609 608

12) Composgicién quimica de la
le;_]ga madre &ncI. el fenol

ge_lavado % % % % % %
13) Bisfenol A 6,14 8,05 6,81 5,81 Te32 7,71
14) IsSmeros 56 %8 139 0,83 1,38 1,39
15) Croman + resinss <o,1 <0,1 <0,1 <0,1 0,1 0,1
16) HCL 0,02 0,03 0,001 0,05 0,01 0,02
17) Agua 1,13 1,04 0,48 1,08 1,05 1,27
18) Acetons 0,30 0,50 0,32 0,20 0,40 0,27
19) Fenol 90,75 88,43 90,82 91,87 89,74 89,24
20) Bigfenol A obtenido
21) Cantidad g 268 318 388 397 390 387
22) Punto de solidificacién °C 156,6 16,6 B6,6 156,6 156,6 156,6
23) Indice de color de yodo 0,25 0,30 0,25 0,3 0,25 0,30

24) Impurezas orginicas % <o,1 <0, 0,1 0,1 0,1 ©,1
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El hisfanol A obitenido es en todos los casos

 muy adecusdo para la obtencién de poliocarbonato.
El calculo del rendimiento de los preparados anw-
tes mencionados se obtiens como sigue:
5. Fenol empleado‘ primariamente 2,468 g
Suma del fenol de lavado 1,152 g

Suma del nuevo fenol agregado 1,608 g
5,228 g de fenol

Se. recupers una le jia madre de 2,135 g.
Aqul egtdn contenidos:

83 % de fenol 1,900 g
Penol 1ligado en forma de big-
fenol e igdmeros . leo g

2,060 g de fenol

Para la formacién de los aductos- de bisfencl-fe
nol ge conagume por lo tanto en fenol:

59228 &
2,060 g
3.168 g de fanol.

El aducto de bisfenol-fenol se obtiensn en to-

tal 35495 g, en ol cusl estdn contenidos 3,112 g en fe-
10. nol sin reaccionar y libre, esg decir que el rendimiento
con relacién al fenol asciende al 98,2 %.

El rendimiento, referido a la acetona empleada,
asciende & 71,6 %. Ademés, mediante precipitecién por
congelecién y lavado de los vapores de hidrdgeno clora-

15, do-acetona expulsados, se recuperan otros 194 g = 25,5%

de acetona, de manera que el rendimiento en bisfenol,

e

ferido a la acetona, ascliende al 97,7 %.
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En el cago de gasear la solucién de reaceidn

mediante aplicacidn de vacio con una goplante, en lu-

gar del gaseado con nitrégeno, se pueden introducir

los vapores de hidrégeno clorado-mcetona dirdctamente

al preparado siguiente, de manera que de egta mamera

ge evitan hagta las pérdidas en hidrégeno clorado.
NOTA

Degerita suficientemente la natursleza del in-
vento, asf como la manera de realizerlo ean le préctioca,
debe hacerse conster que les disposicionss anteriormen
te indicadas son gusceptibles de modificacionss de de~
talle en cuanto no alterexn su principio fundamental.
Pambién se hage congtar que el invento corresponde a
unz Solicitud de Patente pregentads en Alemania, con
fecha 11 de junio de 1965, n F 46 295 IVb/12qu; aco~
gléndose por lo tanto a losg beneficios que conceden los
Conveniog Internacionales en vigor, siendo lo que cong=
tituye la esencia del referido invento y por lo que se
golicita Patente de Invencidn por 20 atios en Egpafia, so
bre YPROCEDIMIENTO PARA LA OBRENCION DE 2,2«ELS«(FENI~
LOL)~FROPANO, ESPECTAIMENTE PUROW; caracterizéndose por
lo giguiente:

12 .- "Procedimiento para 1z obtencidn de 2,2~big~
(fenilol)~propano, espscialmente puro®, (bisfenol A) de
ls mezcla en bruto, que se ha obtenido por reaceidén de
acetons con un exceso sobre el equivslente de por lo me
nog 4 vecesg de fenol en presencia de hidrégenc clorado,
¥ en cago dado de un acelerador, dentro del margen de
tenperatura de aprox. 35 hagta 65 °0, caracterizado porw

qua se deja actuar una depresidn sobre esta mezola o
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porque la mezcla se gopla con un ges inerte, el aducto

de bisfenol A y fenol precipitado de esta maners en for
me crigtalinag ge gepara de le lejia madre, se lava con
fenol y despudés se disocia en bisfenol y fenol.

28 ,— Procedimiento segln 1a reivindicaeién 1,
caracterizado porque gegfn el procedimianto de la inven
cidn se trata uns mezcla en bruto qus se ha formado de=-
jendo reaccionsr el material de partida mo0lo en un 50
hagta 80 %, csleulado sobre la acetonsa.

38 ,~ Procedimiento meglin 1e reivindicacién 1y
en cago dado 2, caracterizsdo porque la lejfa m=dre se-
parada del aducte eristalino, mediante reaccidén con ace
tona, se emples para la obtencidén de una nusve mezcla en
bruto.

48 ,~ Procedimiento segln 1a reivindicacidén 1y 3,
u en cago dado 2, caracterizado porgque el procedimiento
gse efectla en forma contfnua y lag cantidades de aceto-
ne y dea hidrfgeno clorado racuperadas se retornsn a 1la
reacci bn.

58,~ ¥Procedimiento para la obitencién de 2,2-bim-
(fenilol)-propano, especialmente puro®, tal y como que=
de sustancislumente descrito en la presente Memoria.

Egta Memoria consta de 11 hojas esoritas & médqui
ng por uns sola cars. ~8 Mm

Madrid
FARBENFABRTKEN BAYER AKTIENGESELLSCHAFT

J, GOMEZ ACEBO Y MODET
M Flitmador Ad GARCIA BRAVO



	Bibliographic data
	Description
	Claims



