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PATENTE DE INVENCION

-
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"
por "Procedimiento de fabricacidn de pantaclorufenol *
a favor de PRIMMA, S.A., domiciliad

a en Barceloha, Paseo de Gra=
cia 56.

MEMORIA DESCRIPTIVA

£l objeto de la presente solicitud de patente de inven-

cion es un procedimiento para obtener pentaclorofenol,

Los procedimientos conocidos para fabricar pentacloro-

fenol parten segin sea del fenol o del hexaclorobenceno como ma=-

10 terias primas,
£l procedimisnto que parte del fenol, presenta muchas
dificultades tdcnicas por la fuerte corrosidn del fenol con el
cloro y clorhfdrico y ademd@s los rendimientos no son muy satis—
factorios debido a reacciones sacundarias,
1§

£l procedimiento que parte del haxaclorobenceno por

hidrolisis alcalina, d4 como producto de reaccidn el pentacloro-
fenolato sodico consumiento por cada mol de pentaclorofenclato

obtenido dos moles de sosa y ademds se gastard un mol de &cido
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clorh{drico para precipitar sl pentaclorofsnol,

El procedimiento en cuestidn consiste en la rseccidn
del hexaclorobenceno con un mol de sosa o potasa en un exceso de
alcohol anhidro para obtesner el éter correspondisnte a ests al-
cohol con sl pentaclorofenol,

Despuds de separar de la masa de reaccidn el clorurc
sddico formado se destila el exceso de alcohol y se obtisne sl
dter en forma de un aceite que a continuacidn sé somete a una
descomposicidn térmica que con o sin catalizador segiin sl alcohal
que se haya usado para la formacidn del éter da una olefina y el
pentaclorofenocl de una pursze muy alta,

La descomposicidn tdrmica se verifica a una temperatu=
ra que oscila entre 150 y 2508, Esta reaccidn es cuantitative
especialmente cuando los derivado Steres son de alcoholes secun=
darios.,

El hexaclorobenceno se mezcla con un mol de sosa o po~
tase sélida anhidra y con dos a diez molss de alcochol secundario
triturdndose la mezcla en un molino de bolas u otro aparatc mecéd-
nico que permita obtener una finisima dispersidn de los productos
a reaccionar, 0a mezcla triturada se inyecta a un sistema de tu-
bos rectos provistow con agitacidn interior y snvolvents de cale~
faccidn’ La temperatura de reaccidn en este wistems de aparates
ss mantendrd entre 150 y 2509 segln el tiempo de reaccidn necesa-
rio y a una presidn entre 20 y 80 atmdsferas para mantener el
producto inyactado en fass uniformemente lfquida, El producto de
reaccidn pasard por el aparato de reaccidn sn un tiempo que oscie
lard entre 2 y 20 minutos para conseguir una reaccidn completa.

£l producto ds reaccidn que se descarga continuamente
por medioc de una valvula qus mantiene la presidn dentro dsl apa-

rato de reaccidn, pasa a una celdera donde destilard la mayor par
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te del excesc de aloohol, El producto residual contisne el pen=
taclorofenoleter, el cloruro sddico y el resto de alcohol. Este
producto se filtra para separar el cloruro sddico, después se
elimina por destilacidn el resto de alcohol, El residuc de esta
destilacidn, que es un aceite, se pasa por un tubo cerémico ca-
lentado entre 150 a 3008 consiguiendoss as{ una descomposicidn
cuantitativa del dter yrforméndose por una parte sl pentacloro-
fenol y por otra parte la olefina.correspondianta al alcohol que
formaba el éter. Los dos productos se separan al final de la sali
da dsl tubo de cerdmica por ser la olefina normalments un produc-
to con un punto de ebullicidn bajo mientras que el pentaclorofe-
nol sale lf{quido; la olefina en forma de vapor se condensard des-

puds de pasar por un sistema de rafrigeracidn,

EJEMPLOS

le, 28 Kgs, de hexaclorobenceno técnico puro y 60 litros
de aicohol isopropflico y 4 Kges. de sosa escamas, se ca}gan en
un molino de boles triturdndose hasta obtener una finisima y es-
table suspensidn. Despuds se pasa toda la mezcla a una caldera
con agitador y se le affaden 150 litros m3s de alcohol isopropi-
lico puro, Esta mezcla se inyscta por medio de una bomba dosifi-
cadora dentro de un sistema de autoclaves tubulares con un volu-
mén interior de aproximadamente 10 litros previstas de envoclven-
te de calefaccidn y agitador interior, La cantidad inyectada se~-
ra de 30 litros por hora, La temperatura se mantendrd entre 190
y 2009 y la presidn oscilard entre 35 y 40 atmésferas, El produc—
to de reaccidn que se descargard continuemente por una vélvula
automdtica, pasa a una caldera destilando un B0 por ciento del
alcohol isoprop{lico en excesc y el residuoc que queda es el pen-
taclorofenclisopropileter disuelto en el resto de alcohol isopro-

pflico junto con el cloruro sédico formade por la reaccidn, Este
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residuo se filtra para separar el cloruro sddico, daspuds se
destila el resto de alcohol isopropilico; junto con sl que ya
ha destilado despuds de la reaccidn, se recuﬁara el 9;% del al-
cohol isopropflico que habfa en excesa,

El aceite que forma el pentaclorofensolisopropileter
obtenido se carga en una caldera con calefaccifn y de dsta se
descarga dentamente a un tubo de cerdmica montado con ligera in-
clinacidn y calentado sléctricamente a 2308, A la salida del tu-
bo inclinado, se conecta un separador que bermita recoger sl
pentaclorofencl obtenido por la descomposicidén térmica por una
parta, y por otra parte sl gas Pormado por la descomposicidn qus
es sl isopropileno, sa rscogsrd en un pasdmetro, Se obtiensen 25
Kgs. de pentaclorofenol practicamente incoloro con un punto de
fusidn de 1838,

20, 28 kgs. de hexaclorobenceno técnico puroc y 100 litros
de métilamilalcohol y 5 Kgs, de potasa escamas, ss trituran en
un molinc de bolas; despuds el producto se carga a una caldera
de reaccidn en la cual se calienta la mezcla hasta 1602 durante
5 horas y con una agitacién muy fuerﬁe; Despuds de comﬁrobar el
consumo total de la potasa, se enfrfae el producto y se Piltra
para separar el cloruro de potasa formado,

El producto de reaccidn se pasa a una caldera para des—
tilar y recuparar al sxceso de alcohol., Una vez terminada la dase
tilacidn racuperandc un 96% del exceso de alcohol, guedard en
la caldera como residuo un aceite que ss 8l paﬁtaclorofanoliso-
hexileter, Este aceits ss carge en una caldera con calefaccidn y
de esta caldera el producto se descarga lentamente para pasar por
un tubo de cerdmica calsntado eléctricamente a 2202 originéndose
en &1 una descomposicidn térmica del éter y obteniéndose en forma

continua el pentaclorofenol que sale l{quido por el otro extremo
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del tubo de cerdmica miantres que el hexeno que se desprende
serd condensado por refrigesracidn, Se obtisnen 24,5 Kgs. de
pentaclorofenol téenice puro y 9,0 Kgs. ds hexeno,

En le ejecucidn practica del objeto de la presente
patente podrdn variar cuantos detalles de montgje y manipulativos

no afectsn cembifdndola o modificandola a su propia esencialidad,
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Se reivindica como objeto de la presente patente de
invencidn:

18,~ Procedimiento de fabricacidn de pentaclorofenol
caracterizedo por la formacién de pentaclorofsnoleteres y su dese
composicidn térmica en pentaclorofenol y olefina,

28, Procedimiento de fabricacidn de pentaclorofenol
seglin la reivindicacidn 18, llevando a cabo la reaccidn continua
o discontinua para la formacidn de los éteres del pentaclorofenol
por reaccidn de una mezcla de hexaclorobenceno sn finisima disper
8ién con alcoholes secundarios y un mol de sosa o potaesa anhidra,

39,~ Procedimiento de fabricacidn de pentaclorofenocl
segln las reivindicaciones 1% y 28 procediendo a una dexcomposi=-
cién térmica de los &teres haciendolos pasar por un sistema tubu~

lar calentedo a temperaturas enirs 170 y 3008,
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48 .~ PROCEDIMIENTO DE FABRICACION DE PENTACLOROFENOL',
Cénsta 1la ﬁresenﬁe memoria de seis hojas foliadas y
macanografiadas por uﬁa sola caray
Barcelona, 28 de Julio de 1969
PRIMMA, S.As
p/a.
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