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GS%Z%dbnéw GRUPPO LEPETIT S.p.A., entidad italiana, residente

en Via Durando 38, 20158 MILANO, Italia.

Esta.invencidn se relaciona. con
la preparacibn de 4cido ftalaldehidico a partir de :
pentacloroxileﬁo.

Mas particularmente, esta inven-

5 cion se relaciona con un método mejorado para preparar
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dcido ftalaldehidico por hidrolisis de pentacloro=-o-xileno

de fhrmula:

cci

CHC1, .
La hidrolisis de pentacloroxileno para
preparar Acido ftalaldehidico en égua o en &cido clorhidrioo
10 acuoso procede muy lentamente y requiere varios dias. La

hidrolisis alcalina no es adecuada debido a la presencia de

un grupo aldehidico en el producto de reaccifn deseado, qué

experimentariatentonces una polimerizaéian méa 0 menos exten{iﬁa_
con la formacibn concomitanté - de sub-productos de conden~.
15 . sacibn y éustanc;as coloread?s de dificil eliminacion,

La velocidad de hidrolisis es considera-
_blemente aumentada mediante el empleo de catalizadores, bor
ejemplo, la patente USA n¢ 2748,16)1 describe un procedimien-
to de hidrolisis catalitica de pentacloroxilano:en~presencia
20 de un ficido sulfbénico aromhtico elegido entre hidrocarbufgs
aromﬁticos sulfonados de las series benceﬁica y naftalénica
y- 1los derivados halogenados, nucleares, sulfonados, de ios
mismos,a 90-1202C, Por otro lado, la patente USA n? 2,748,162
describe la hidrolisis de pentacloroxileno en un 4cido hidro
25 halico acueso, en presencia de por lovmenés un haluro meté--
lico elegido entre cloruro de zinc, bromuro de zinc, cloruro
férrico, bromuro férrico, cloruro de cadmio y bromuro de

cadmio, a 100-150¢C, Estos procedimientos proporcionan rene

‘dimientos aceptables de 4cido ftalaldehidico, pero la pre-

- 30 sencia de cantidades elevadas del catalizador empleado en la
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mezcla de reac:ibdn, crea diversas dificultades técnicas en
la separacidn, particularmente cuando 1a prebaracian se efec

tha a escala industrial. Ademls; la presencia de iones metd-

+4 444 44

licos, tales como 4n , Pe 3 Cd” 7, en los residuos, da

lugar a importantes problemas de naturaleza ecolbgica, Es
conocido que este es uno de Jlos problemas al. cual se,esth
prestando mas atencibn, al objeto de preservar la salud de

especies animales,

Por otro lado, la ausencia de impurezas
del &cido ftalaldehidico, es esencial si este se utiliza
en composiciones orgadnicas sensibles a la luz, tales como
1as deucritaa‘en la patente brithnica 1,170.265 o en 1a
patente'ffancesa 2,016.397. Es= también de extrema importan-
cia el lograr un grado de alta pureZa &n el caso de gue el
bcido ffalaldehidico se utilize coﬁo material de partida
para preparar 1(2H)-ftalhazinona, una sustancia de elevada
utilidad ﬁomepcial tanto como componente de composiciones
sensibles a la luz, tales como las descritas en la patente
USA n¢ 3,682,684 y én las patentes alemanas nos. 1,908,758,
2,042,084 v 2,139,252, como intermediario para diversas
sustancias orglnicas de gran uso en todos los campos de la
t;oﬁologia. De'este modo, si se hace reaccionar Acido
ftalaldehidico con hidrazina para preparar 1(2H)-fta1azinona.>
o con derivados de hidraéina tales como semicarbazida o
tiosemicarbazida, la presencia de trazas de metales en el ’
ficido ftalaldehidico de partida puede catelizar la descompos)
sicibn de aquellos reactantes,-aconmpafiada en ciertqs casos
por explosiones, De hecho, se sabe que los metales pesados

en forma de sus sales y oxidos, particularmente los iones

fSrricd, chprico, molibdico y crémico, favorecen catalitica-
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:normalmente se prefiere que dicha relacidn ertre péntaclbrd;

-lfm

mente dicha descomposicibn: Véase J,E. Troyan, Properties,
Production and Uses of Hydraziné, IhAdustrial Engineering

[

Chemistry, 45, 2608 (19533).

Se ha descdiierto ahora %ue pudden obte-
nerse elevado:t rendimientos de.%cido ftélaldéhidic& a partir
de pentacloro#ilenb, con un grado eicelgnte de pureza, si
una mezcla de pentacloroxileno y &cido_ftalaldebidico en
agua se calienta a una temperatura entre 80 y 180¢C y prefe-
riblemente a la temperatura de ebullicibn de la mi;ma mezcla
de reaccibn, |

La relacibn mfitua de los reactantes.no

es critica pudiendo variar dentro de Amplios 1imites, aunque

iileno vy Acido ftalaldehidico sea de una parte en peso del
primero por al menos 0,1 partes del fi1timo, s8i bien no exis--
te ninéﬁn limite superior.précticameﬁte con respecto a la .
cantidad de &cido ftalaldehidico que pue&e éstar presehte'
iricluso en gﬁ.graﬁ exceso molecular,

La cantidad de agua puede regularse,segﬁn
la cantidad total de los dos reantantes presentes en la masa'-
de reaccidn, a condicion de que est& presente la cantidad -
sstequiométrica necesariarpara la hidrolisis del pentacloro-
xileno. La reaccibn procede de un modo llano con desprendi-
miento de cloruro de hidrogeno y termina, evidentemehte,
tan prontp como cesa dicho desprendimiento. Al término de
la reaccibn, la masa se diluye con agua y se enfria y la
porcibn insoluble se Tecoge ¥y se lava completamente paraiéli-
minar les iones cloro, Los cristales obtenidos éstén consti-

tuidos por &cido ftaldldehidico en un estado de elevada pu-

reza, obteniéndose rendimientos que oscilan éntre 90 y 100%.
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‘a la presion, tal como un autoclave. la hidrolisis se combléu
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Debide al flicil transcurso deo rencelbny .
la preéanacibn e feido ttalaldehidico ﬁueda ofectuarse on
un aparato continuo,_pok ejemplo en una serie de,recip4eﬁtea
de reaccibn conectados mutuamente, seghn la tecnologia usual.
para los operaciones continuas,'qué puedén ofrecer ventadas.
de tiempo y coste, particularmente cuando se trebaja ﬁ gran
escala, 7

Para fines prﬁcﬁiéos,!el pentaéloroxilbhd
y el &cido ftalaldehidico se mezclar conjuntamente en la
relacidon mitua’ antes indigadas y se afiade agua en una canti-
dad que puede oscilar ent:re émpiios 1i{mites, a condicibn de

¢ [

que por lo meﬁos estd presente la canticad estéquiométrica{;':
necesaria para hidrolizar el‘pentacloroxiler. La masa de

reaccldon se calienta luego a 80-180¢C, aungue la ﬁempefatura
preferida es la de ebullicibn de la mezcla'a presidn atm&sfé;
rica. Se forma cloruro de hldrogeno en la reaccion- que ser
acumula en la mezcla hasta que la satura. Para acelexar 1a
reaccién puede ser conveniente evitar concentraciones excési?
vas de cloruro de hidrogeno, el cual puede evaduarse a 1a
atmbsfera a partir de la zona de reaccidén. Por otr; lado:r

8l se usan temperaturas superiores a la 'de ebullicibn de la

mezcla, serd necesario trabe jar en un recipiente resistente

ta cusndo cesa el desprendimiento de cloruro de hidrbgeno,
sucediendo esto normalmente desPués de 5+20 horas, en fune
cion de las condiciones elegidas de temperatura, presiéﬁ y
relacion mlitua de los dos reactantes y agua,

Lps siguientes ejemplos son ilustrativos

de 108 modos en los cuales se puede llevar a cabo la inven-

cian, si bien no han de ser considerados como limitativos de

la misma.
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necesiten por lo menos 2 dias de calentamiento bajo reflﬁjq

- tienen una solucion acuosa al 70% de Acido ftalaldehidico

-

EJEMPLO 1 ,
Una mezcla de 70 g da pentaclordxileﬁo;
50 g de &cido ftalaldehidico y 70 g de agua, se refluye con.
agitacion durante 10 horas, trasllo cual.cesa ei desprendi.
miento de clorura de hidrbgeno. Se afiaden unos 100 ml ﬁe'a&
hifviendo, gradualmente,'con agitéci&n, Y la mezcla se enfgi
Después de cié?to tiempo,'se recogen los sﬁli@os y se lavan
cuidadosamenté‘con agua, bespuéé de secar,,se:obtiegen 86 gA
de Acido ftalaldehidico puro, p.f. 97-98¢C, E1 rendimieﬁtq_>
calculado, con respectb al pentacloroxileno'de partida, es
de 95%.

Si la reaccidn se efectua. bajo las mismag

condiciones, pero'en ausencia de Acido ftalaldehidico, se

para obtener resultados comparables,
EJEMPLO 2 o |

Se opera del mismo modo que en!el eJ;mplo
1, pero utilizando 70 g de pentacloroxiieno, 70 g.de acido
ftalaldehidico y 40 g de agua, La hidrolisis se completa dest
pués detﬁnas 8 horas, Rendimiento, 105 g (92%4) de &cido
ftalaldenidico. ' ' '
EJEMPLO 3

Este ejemplo constituye una operafibn'
continua de llever a cabo el procesoide la invencibn, |

Se alimentan continuamente 200 g/hora de
pentacloroxileno fundido y 85 g/hora de agua al primer re-
cipiente de una éerie de cuatro recipientes de reacci6ﬁ,'quer

tienen cada uno de ellos un volumen de 1 litro, y que con= -

calentado a reflujo. La masa que sale del primer recipiente
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de reaccion pasa continuamente al segundo y ésl sucesivae
mwente., El cloruro de hidrbogeno formado se evacua y se recoge
en agua, Una vez que el cuarto recipiente de reaccidn ha
alcanzado las condiciones operativas, se descérga continua= -
mente del mismo un producto, que después de la dilﬁci&n 1:1
con agua caliunte y enfriamiento, se recoge y seca; propor-
cionando 104 g/hora de &cido ftalaldehidico. E1l rendimiento
es de 96%.

NOTA ,»

Descrita suficientemente la naturaleza
del invento, asi como la manera de realiidrlo en la prhcti-
ca, debe hacerse constar que las disposiciones anteriormeﬁ-
te indicadas, son susceptibles de modificaciones de detalle

en cuante no alteren su principio fuhdamental; también se

. hace constar, que el invento corresponde a una solicltwd de

patente, presentada en Inglaterra, bajo el nfmero Lo98L/Th
de fecha de 20 de septiembre de 1.974, acogiéndose por lo ta

to a los beneficios que conceden los Convenlios Internacio=~

" nales en vigor, siendo 10 que constituye la esencia del refe

rido invento y por lo que se solicita Patente de Invencion

por 20 afios en Espafiea, sobre: PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR

ACIDO FTALALDEHIDICO; caracterizéndose por lo siguiente:.
- 1%,.- Procedimiento para preparar fcido

ftalaldehidico, de fbrmula I:

CHO

COOH
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por hidrolisis de pentacloro-o-xileno de fbrmula II:

cCi
" IX

CH012

caracterizado porque comprende calentar una mezcla de penta~ |-

cloro=-o~xilenoc y 4cido ftalaldehlidico en agua, a una tempe-

¥

ratura entre 80 y 180¢cC,

- vaiy

2#8,- Procedimiento seglmn la reivindica;-
cién 1%, caracterizado porque por qada parte en pesé dé:
pentacloroxileno se utilizan al menos 0,1 partes en peso de
fcido’ ftalaldehidico y al menos la cantidad ;stequiométrica
de agua necesaria para la ﬁidrolisis del pentacioroxileno.

3% .. Procedimiento deghn 1la reivindica=

cidn 1*, caracterizado porque la mezcla se calienta a la temt

peratura de ebullicibén de la misma mezcla de reaccidén, a -
presibn atmosférica.
ka,~ Procedimiento seghn la reivindica-

cibn 18, caractbérizado porque el cloruro de hidrbgeno que se

"forma durante la reaccidn se evacua de la zZona de reaccibdn.

52,- Procedimiento segln la reivindica-
cibn 1%, caracterizado porque el procedimiento se lleva a

cabo como una operacidn continua,

R RS



.__9_

¢,- Procedimiento segln la reivindica-
cion 12, caracterizado porque la mezcla se calienta en un
reaipiente resistente a la presibdn, a und temperatura supew-
rior a su punto de ebullicibn, a presibn atmosférica.
78,.~ Procedimiento para preparar Acido
ftalaldehidico; tal y como queda sustancialmente descrito
en la presente Memoria; .

Esta Memoria consta de nueve hojas es~

crites a mlquina por una sola cara. "
19 SET. 1475

Madrid,

GRUPPO LEPETIT S.p.A.
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