
PATENTE DE INVENCION 
Rei: La A 9476-Sp.

"Procedimiento para l a  obtención de 2 ,2 -b is- 
(fen ild )-p ropano , especialmente puro".

FARBENFABRIKEN BAYER AETIEN&ESELL3CHAFT, entidad ale­
mana, residente en Levarkusen-Bayerwark, Alemania.

El objeto de l a  invención ea un procedimiento 
para l a  obtención de 2 ,2-bis-(fanilo l)-propano (Bisie 
nol A), especialmente puro, de una meada en bruto que 
se ha obtenido por reacción de acetona con un exceso 
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temante 5 hasta  20 vacas da fenol en presencia de h i­
drógeno clorado y en caso dado da un acelerador den­
tro  del margen da temperatura da aprox. 35 hasta 65 °C.

En e l  procedimiento hasta ahora conocido para 
l a  obtención del bisfanol A de una da estas  mezclas en 
bruto se l ib e ra  l a  mezela en bruto del fenol en exce­
so, da l a  acetona no reaccionada, del hidrógeno clora­
do y del agua formada, mediante destilac ió n  de esto s 
m ateriales y e l  bisfanol que queda, en caso dado des­
pués de d estilac ión  del mismo, se  lim pia mediante ex­
tracción  o re c ris ta liz a c ió n . Son considerables la s  p&r 
didas que se obtienen de es ta  manera. Para obtener un 
b isfenol muy puro se ha da re p e tir  además, por reg la  
general, v a ria s  veces l a  extracción o bión l a  re  c r is ­
t a l !  zaci 6n.

Según otro ventajoso procedimiento, l a  mezcla 
en bruto se neu tra liza  con a l  c a li  acuoso, l a  fase or­
gánica que as í se p rec ip ita  se separa de l a  fase  acuo­
sa, se lava con agua y entonces se en fría , con lo  cual 
se p rec ip ita  da l a  l e j í a  madre fanólica, acuosa e l  
aducto en forma c r is ta l in a  de un mol de bisfanol y de 
un mol de feno l. Este se separa y e l  b isfenol se ob­
tiene  de á l  mediante destilac ió n  del feno l. De es ta  
manera se obtiene e l  b isfenol en un rendimiento de 
aprox. un 82 re ferido  a l a  acetona reaccionada, con 
una pureza de máximo aprox. 99,5 %. Deapuás de d e s ti la r  
l a  l e j í a  madre quedan aprox. 18 % en peso en forma de 
una resina  oscura como residuo.

El procedimiento segdn l a  presente invención 
consiste ahora en dejar ac tu ar sobre la  mezcla en bruto,



327766 "
que se ha obtenido como arriba  descrito , una depresión 
o en soplar la  mezcla en bruto con un gas in e rte , t a l  
como nitrógeno, separar e l aducto c r is ta lin o  p rec ip ita  
do de bisfenol y fenol de l a  l e j í a  madre, lavar con fe 
nol y después, en forma conocida, en d isociar a bisfe 
nol y fenol.

Mediante l a  actuación de la  depresión, o bien 
mediante e l  soplado con gas in e r te , se evapora l a  ace­
tona no reaccionada que se puede recuperar mediante cqn 
densaci ón, y se expulsa e l  hidrógeno clorado di suelto 
en la  mezcla en bruto. Al desaparecer la  acetona, y por 
e l  enfriamiento originado por la  evaporación de l a  mis­
ma, a s i como por la  expulsión del hidrógeno clorado en 
la  mezcla a menos de aprox. 35 °C, baja l a  solubilidad 
del aducto de blsfenol-fenol tan to  que este se precip i 
ta  en forma c r is ta lin a  casi totalmente d e .la  solución 
fenólica residual.

Para tener suficiente acetona disponible para la  
evaporación de la  mezcla en bruto es conveniente lim ita r 
e l rendimiento en la  obtención de. l a  mezcla en bruto por 
a j .  a aprox. 50 hasta 80 % referido  a la  acetona emple¿ 
da.

Sorprendentemente según este procedimiento no so­
lo  se obtiene un aducto especialmente puro o bión, des­
pués de disociación, un bisfenol especialmente puro, s i ­
no tambión un rendimiento considerablemente mayor en es­
tos productos a como es e l  caso en lo s  procedimientos 
hasta ahora efectuados.

Además, l a  l e j í a  madre se compone esencialmente 
solo de fenol y de reducidas cantidades de bisfenol no
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cris ta lizad o  y contiene aolo huellas de impurezas or­
gánicas, agua, acetato  e hidrógeno clorado. Por lo  tan  
to  se puede emplear s in  más, en caso dado despuás de 
agregar fenol fresco , para obtener, mediante reacción 
con acetona, una nueva mezcla en bruto, que entonces 
se puede elaborar nuevamente según l a  presente inven­
ción. Aquí re su lta  además sorprendente que l a  l e j í a  ma 
dre, que nuevamente se obtiene, no se enriquezca con 
la s  impurezas orgánicas, de manera que l a  l e j í a  madre, 
que cada vez se obtiene, se puede siempre volver a em­
p lear de nuevo para l a  obtención del b isfenol.
Eriemnlo 1

En tre s  preparados parale los se calien tan  a 34**C 
en un matraz, de c r is ta l ,  cada vez 564 g de fenol (6 Mol) 
y 29 g de acetona (0,5 Mol) bajo adición de 0,3 g de á - 
cido ^-mercaptopropiónico como acelerador. La solución 
a s í  formada se satura en e l  plazo de 20 minutos, median­
te  introducción de 7 g de gas de hidrógeno clorado, con 
é s te , manteniéndose l a  temperatura de la  solución, me­
diante enfriamiento, a 47 °C. Después da haberse alcanza­
do una reacción de aprox. 50 % da l a  acetona se elaboran 
la s  soluciones de reacción en 3 formas d is tin ta s  (a , b 
y c).
a) La solución de reacción se sopla en e l  plazo de 
90 minutos con 60 1 de nitrógeno y de e s ta  manera se e,g 
f r í a  a 32**C, con lo  que e l  aducto de hisfanol-fenol se 
sedimenta en forma c r is ta lin a . Se aspira con un f i l t r o  
de vacio y a continuación se lava oon 37 g de fenol ca­
l ie n te  a 45°C.

La l e j í a  madre reunida con e l fenol de lavado
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asciende a 506 g y contiene 88,5 % de fenol, 7,3 % de 
b isfenol A y 2 % de impurezas orgánicas. La l e j í a  ma­
dre contiene además 0,05 % de hidrógeno clorado, 0,8 % 
de agua y 0,5 % de acetona.

Se obtienen 124 g de aducto de bisfenol-fenol 
incoloro, l ib re  de ácido, del cual, despuás de desti­
l a r  e l  fenol a 20 Torr y 170**C, se obtienen 63,2 g de 
bisfenol con e l  punto de so lid ificac ió n  156,60°C y e l 
índice de color de yodo 0,27. E l contenido en impure­
zas orgánicas en e l  bisfenol se encuentra por debajo 
del lím ite  de demostración de 0,1 %. 
b) La solución de reacción se desgasifica en un sig  
tema de aparatos de c r is ta l  en vacío de 10 Torr, con lo  
cual l a  temperatura de l a  solución baja, en e l  plazo de 
60 minutos, a 35 °C. Los c r is ta le s  que aquí 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 l e j í a  madre (incluyendo e l 
fenol de lavado). Contiene 89,2 % de fenol, 7,6 % de 
b isfenol A, 1,6 % de impurezas orgánicas, 0,01 % de h i­
drógeno clorado, 0,55 % de acetona y 1 % da agua. La can 
tidad  de aducto bisfenol-fenol asciende a  I3I g. De áste 
se obtienen 61,8 g de b isfenol A. Punto de so lid if ic a ­
ción: 156,65^C, índica de color de yodo: 0,25. El conte 
nido en impurezas orgánicas se encuentra por debajo del 
lím ite  de demostración de 0,1% . 
c) (Contraensayo) :

La solución de reacción se a ju sta  en un m atrazd^  
bajo agitación, con 94 mi de solución 2N de sosa cáusti 
es a un pH de 5-6 y a continuación se separa l a  capa
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áa agua salada que sa separa debajo. Da esta  manara se 
re tuvieron 676 g da un líquido orgánico, que sa lavan 
con 110 cm*3 de agua y nuevamente se separa. Como por 
enfriamiento de es ta  solución, debido a l gran exceso de 
fenol-agua, no se separan c r is ta le s  de aducto sa lib e ra  
l a  solución orgánica, durante una hora a 75**C y 20 Torr, 
mediante separación por d estilac ió n  del agua y del fe­
nol hasta que sólo quedan 264 g como residuo. De es ta  
solución se obtienen, mediante enfriamiento y c r i s t a l i ­
zación, 152 g de aducto de bisfenol-fanol que se separan 
y a  45°C sa lavan con 66 g de feno l. Además se obtienen 
178 g da l e j í a  madre con un contenido de 4 ,1  % da b is fe - 
nol A y 2,0 % de impurezas orgánicas. Del aducto se ob­
tien en  solo 57,7 g da bisfenol A. Punto de so lid if ic a ­
ción: 155,7°C, índice de color de yodo: 1,5. EL conte­
nido en impurezas orgánicas ascienda a  0,9 %.

Mientras que en lo s  ensayos a) y b) e l  bisfenol 
A obtenidos e s  por e j .  excelentemente adecuado para la  
obtención de policarbonato incoloro y altamente molecu­
l a r ,  del bisfenOÍ A obtenido según e l  ensayo c) solo se 
obtiene un policarbonato am arillo oscuro.
Ejemplo 2

En un matraz de c r is ta l  da 4 l i t r o s  se efectúa, 
en 6 ensayos consecutivos, l a  reacción de condensación 
como descrito  en e l  ejemplo 1, reaccionando s in  embargo, 
a  p a r t i r  del segundo ensayo, l a  l e j í a  madre previamente 
obtenida con acetona y hidrógeno clorado, cada vez com­
pletando aquella cantidad de fenol que se re t i ró  en fo r­
ma de lo s  aductos de bisfenol—fenol como fenol reaccio­
nado, o bián ligado, de l a  mezcla de reacción.30
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En a l  primer preparado sa calien tan  2,468 g de fe­

nol, 127 g de acetona, 2,6 g de ácido ^  -mercaptopro- 
piónico a 47 °C. En l a  mezcla ee introducen, en e l plazo 
de 30 minutoa, 38 g da hidrógeno clorado, mantenidndoae 
l a  mezcla a 47 °0. Despuós de haber reaccionado aprox* 50% 
de l a  acetona ee sopla l a  solución en e l plazo de 90 mi­
nutos con 300 1 de nitrógeno y mientras tan to  se en fría  
lentamente a 32^0+ El aducto de bisfenol-fenol, que se 
p rec ip ita , se separa como descrito  en e l  ejemplo 1 a ) ,  se 
lava con fenol y mediante destilac ión  en vacio se lib e ra  
del fenol. La l e j i a  madre se ag ita , antes de volverla a 
emplear durante 30 minutos a 40°C bajo 10 Torr, con lo  
que e l  contenido en agua se reduce de 2,0 hasta 2,3 % a 
1,0 hasta 1,2 %. La tab la  a continuación muestra l a  com­
posición de la s  le j ía s  madre que se obtienen cada vez de 
a) hasta f) a s i como los rendimientos que se obtienen en 
es ta  serie  de ensayos y l a  calidad del bisfenol A.



Tabla para e l  ejemplo 9
1) Seria de ensayos: a b 0 d e f
9) Cantidades empleadas g g g g g g
3) Acetona 127 127 127 427 427 127
4) Fenol 2468 236 298 364 36O 350
5) L ejía  madre 4 fenol de lavado - 2232 2170 2404 2408 2118
6) Nuevo fenol de lavado 181 159 264 168 49I 189
7) Cas HC1 38 38 38 38 38 38
8) Acido ^-mercaptopropiónico 2,6 0,55 0,55 0,55 0,55 0,55
Q) Cantidades obtenidas g g g g g g
10) L ejía  madre 4 fenol de lavado 2232 2170 2104 2408 2118 2435
11) Aductos de bisfenol-fenol 464 5 13 696 605 609 608
1?) Comoosición química de l a  ia*!fa madre in c l .  e l  fenol I3e lavado % % % % % %
13) B isfen d  Á 6,14 8,05 6,81 ^ ,8 t 7,32 7,71
14) Isómeros 1,56 1,85 4,39 0,89 4,38 4,39
15) Croman 4 resinas <0,1 < b ,t <0,1 <0,1 <0,1 < 0 , 1

16) HC1 0,02 0,03 0,00! 0,05 0,01 0,02
17) Agua 4,43 1,04 0,48 4,08 4,05 1,27
18) Acetona 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
90) Bisfenol A obtenido 
2 4) Cantidad g 268 318 388 397 390 381
22) Punto de so lid ificac ió n  C 156,6 156,6 156,6 156,6 156,6 456,6
23) Indice de color de yodo 0,25 0,30 0,25 0,35 0,25 0,30
24) Impurezas orgánicas % < 0 ,1 < ô ,t <0,4 ^ , 4 < 6 . 1
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El b isfenol A obtenido es en todos los casos 
muy adecuado para l a  obtención de policarbonato.

El calculo del rendimiento de los preparados ano­
te s  mencionados se obtiene como sigue!

Fenol empleado primariamente 2,468 g
Suma del fenol de lavado 1,152 g
Suma del nuevo fenol agregado . 1.608 a

5,228 g de fenol
Se rectgera una l e j í a  madre 
Aquí están  contenidos:

de 2,135 g.

89 % de fenol 1,900 g
Fenol ligado en forma de b is­fenol e Isómeros 160 *

2,060 g de fenol
Para la  formación de lo s  aductos de bisfenol-fe 

noi se consume por lo  tan to  en fenol!
5,228 g
2,060 g
3.168 g de feno l.

El aducto de bisfenol-feaol se obtienen en to ­
t a l  3,495 g, en e l  cual están  contenidos 3,112 g en fe­
nol s in  reaccionar y l ib re ,  es decir que e l rendimiento 
con re lac ión  a l fenol asciende a l 98,2 %.

El rendimiento, referido  a l a  acetona empleada, 
asciende a 71,6 %. Además, mediante p recip itación  por 
congelación y lavado de lo s  vapores da hidrógeno c lo ra- 
do-aoatona expulsados, se recuperan otros 194 g * 25,5% 
de aoetona, de manera que e l rendimiento en bisfenol, le  
ferido a la  acetona, asoiende a l  97,1 %.
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En e l caso de gasear la  solución de reacción 
mediante aplicación de vacio con una soplante, en lu ­
gar del gaseado con nitrógeno, se pueden in troducir 
lo s  vapores de hidrógeno clorado-aoetona diráctamente 
a l  preparado siguien te , de manera que de esta  manera 
se ev itan  hasta la s  perdidas en hidrógeno clorado.

N O T A
D escrita suficientemente l a  naturaleza del i n ­

vento, a s i como l a  manera da re a liz a r lo  en l a  p rác tica , 
dehe hacerse constar que la s  disposiciones anteriormag. 
t e  indicadas son susceptibles de modificaciones da de­
ta l le  en cuanto no a lte re n  su p rincip io  fundamental. 
También se hace constar que e l invento corresponde a 
una S olicitud  da Patente presentada en Alemania, con 
fecha 11 da junio de 1965, nP F 46 295 IVb/l2qu; aco­
giéndose por lo  te n te  a lo s  beneficios que conceden lo s  
Convenios In ternacionales en v igor, siendo lo  que cons­
titu y e  l a  esencia del re fe rido  invento y por lo  que se 
s o l ic ita  Patente de Invención por 20 años en EspaRa, sg 
bra "PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION BE 2,2-BIS-(KENI- 
LOL)-PROFANO, ESPECIALMENTE PURO"; caracterizándose por 
lo  siguiente:

1a*- "Procedimiento para l a  obtención de 2 ,2 -h is- 
(fenilol)-propano, especialmente puro", (b is fe n d  A) da 
l a  mezcla en bruto, que se ha obtenido por reacción de 
acetona con un exceso sobra e l  equivalente da por lo  me 
nos 4 veces de fenol en presencia de hidrógeno clorado, 
y en caso dado da un acelerador^ dentro del margen de 
temperatura da aprox. 35 hasta  65 °C, caracterizado por-

30 que se deja actuar una depresión sobre esta  mezcla o
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porq.ua l a  mazóla se sopla con un gas in e rte , a l aducto 
da b isfenol A y fanol precipitado da esta  manera en fq r 
ma c r is ta l in a  se separa de l a  l e j í a  madre, sa lava con 
fenol y despuós se disocia en bisfenol y fenol.

2*.—Procedimiento según l a  reivindicación 1, 
caracterizado porque según e l procedimiento da l a  inven 
ción se t r a ta  una mezcla en bruto que se ha formado de­
jando reaccionar e l  m aterial de partida  solo en un 50 
hasta 80 %, calculado sobre la  acetona.

JA.-Procedimiento según l a  reiv indicación 1 y 
en caso dado 2$ caracterizado porque l a  l e j í a  madre se­
parada del aducto c r is ta lin o , mediante reacción con ace 
tona, se emplea para l a  obtención da una nueva mezcla en 
bruto.

4 * Procedimiento según l a  reiv indicación 1 y 3, 
u. en caso dado 2, caracterizado porque e l procedimiento 
se efectúa en forma continua y la s  cantidades da aceto­
na y de hidrógeno clorado recuperadas se retornan a la  
reacción.

5 * .-  "Procedimiento para l a  obtención de 2 ,2 -b is- 
(fenllol)-propano, especialmente puro", t a l  y como que­
da sustancialmente descrito  en l a  presente Memoria.

Esta Memoria consta de 11 hojas eso rltaa  a máqui 
na por una sola cara. -  g

Madrid
FABBENFAHRIKEN BAYER AETIENGESELLSCHAFT

J. SOMEZ ACEBO Y M 0D 6I n  p. ftm .d .t A. GARCÍA BRAVO
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