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DESCRIPCION

La presente invencién se refiere a un pro-
ceso para la preparacién de 2,2-bis(4-hidroxife-
nil)propano (llamado también en adelante bisfe-
nol A) de alta pureza.

El bisfenol A se usa como materia prima para
resinas de policarbonato o resinas epoxi. La de-
manda de resinas de policarbonato empleadas
para piezas Opticas en particular ha aumentado
recientemente. Como resultado de ello, se nece-
sita bisfenol A de alta pureza en vez de bisfenol
A convencional.

Se prepara el bisfenol A por reaccién de la
acetona con un exceso de fenol en presencia de
un catalizador 4cido o una combinacién de un ca-
talizador acido y un cocatalizador tal como com-
puestos del azufre. La mezcla de reacciéon con-
tiene, ademés de bisfenol A, catalizador, acetona
sin reaccionar, fenol sin reaccionar y Otros sub-
productos formados por la reaccién.

Los principales componentes de los subpro-
ductos son el 2-(2-hidroxifenil)-2-(4-hidroxife-
nil)propano, 2,2,4-trimetil-4-(4-hidroxifenil)cro-
mano, trisfenol, polifenol y sustancias de color
desfavorables. Estos subproductos deterioran las
propiedades de la resina preparada a partir de
bisfenol A.

En cuanto al proceso para preparar bisfenol A
de alta pureza a partir de una mezcla de reaccién,
la utilizacién de un aducto de bisfenol A y fenol es
una técnica bien conocida por los expertos en la
materia. Por ejemplo, se retira catalizador, agua
y una parte del fenol de la mezcla de reaccién y el
liquido restante se enfria para cristalizar el bisfe-
nol A como aducto con fenol. Los cristales se se-
paran del licor madre que contiene subproductos
de la reaccién. El fenol se retira del aducto para
recuperar el bisfenol A. Se han propuesto varios
métodos tales como la destilacién, extraccion, se-
paracion al vapor y similares para retirar el fenol.
Por ejemplo, Societa Italiana Resine S.p.A. ha di-
vulgado un método para vaporizar el aducto du-
rante 0,1 a 30 minutos a una temperatura superior
a 180 ° C bajo presién reducida y condensando
fraccionalmente el bisfenol A (Publicacién de Pa-
tente Japonesa TOKKOSHO 52-42790 (1977)).
Mitsui Chemicals Co. ha propuesto un método
para calentar el aducto a 50 © C o méas usando
un disolvente que tiene un punto de ebullicién de
mas de 50 ° C para disolver la porcién fenol so-
lamente en el disolvente /Publicacién de Patente
Japonesa TOKKOSHO 36-23335 (1961)/.

El bisfenol A intacto obtenido por esos
métodos puede usarse como materia prima de
resinas epoxi de calidad corriente. La pureza
del bisfenol A obtenido por estos métodos es,
no obstante, insuficiente para la preparacién de
policarbonato. Los cristales de aducto mismos
contienen impurezas y por ello el bisfenol A ob-
tenido por retirada del fenol del aducto es de
baja calidad. En consecuencia, se necesita purifi-
cacion ulterior para eliminar las impurezas. Por
ejemplo, la recristalizacién a partir de agua ca-
liente ha sido descrita por Mitsui Petrochemi-
cals Co. /Patente japonesa publicada para ins-
peccién TOKKAISHO 59-62543 (1984))/. El la-
vado por disolventes ha sido descrito por General
Electric Co. /(Patente japonesa publicada para
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inspeccién TOKKAISHO 59-231033(1984)/.

Por otra parte, Union Carbide Corp. ha des-
crito un método para lavar el aducto, que usa
una mezcla de fenol resultante de la descompo-
sicién del aducto y fenol fresco suministrado exte-
riormente /Publicacién de patente japonesa TO-
KKOSHO 37-981 (1962) y 41-4454 (1966)/. No
obstante, no se cita la descripcién cuantitativa re-
lativa a la pureza del aducto obtenido.

De acuerdo con el examen realizado por los
presentes inventores, el tono del bisfenol A no
siempre es satisfactorio, incluso aunque su pureza
sea aceptable. Se estima que esto es debido a las
trazas de liquido de lavado que se adhieren a los
cristales de aducto resultantes de bisfenol A y fe-
nol. A consecuencia de nuestra investigacién ul-
terior, hemos comprobado que el fenol comercial
no puede proporcionar un tono satisfactorio en
el bisfenol A producido, ni siquiera repitiendo el
lavado.

Un objeto de esta invencién es proporcionar
un proceso para preparar bisfenol A de alta pu-
reza partiendo del aducto de bisfenol A y fenol,
que contiene subproductos de la reaccién e impu-
rezas.

De acuerdo con la invencién se proporciona
un proceso para preparar 2,2-bis(4-hidroxifenil)-
propano de alta pureza consistente en:

(a) lavar un aducto de 2,2-bis(4-hidroxifenil) -
propano y fenol con el fenol resultante de
la, descomposicién del aducto lavado en la
etapa siguiente c,

(b) descomponer el aducto lavado en 2,2-bis(4
-hidroxifenil)propano y fenol, y

(c) separar el 2,2-bis(4-hidroxifenil)propano y
fenol resultantes para recuperar el 2,2-bis(4
-hidroxifenil)propano de alta pureza y usar
el fenol para lavar el citado aducto en la
etapa a.

Hemos descubierto que siguiendo el proceso
de la invencién se puede preparar bisfenol A de
alta pureza a escala industrial sin usar agua o di-
solventes que requieran complejos procedimientos
de recuperacion.

Se va a describir ahora la invenciéon con més
detalle, y en esta descripcion se hara referencia al
dibujo que se acompana, en el que:

La figura 1 es un diagrama de flujo que ilustra
una realizacién de un método para lavar el aducto
de acuerdo con el proceso de esta invencion; y

la figura 2 es un diagrama de flujo que ilustra
una realizacién de un método para lavar el aducto
que no se basa en el proceso de esta invencién.

Es sabido por los expertos en la materia que
se puede producir bisfenol A de alta pureza par-
tiendo del aducto de bisfenol A y fenol. Sin em-
bargo, no se sabia que el fenol obtenido por des-
composicién del aducto es también altamente pu-
rificado y la pureza es superior a cualquier fenol
de calidad comercial. Tampoco era sabido que
puede obtenerse una pureza extremadamente ele-
vada del aducto de bisfenol A y fenol A lavando
el aducto con fenol asi obtenido.

Los aductos de bisfenol A y fenol de esta in-
vencion incluyen, por ejemplo, los que se obtienen
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directamente a partir de la mezcla de reaccion, los
que se obtienen concentrando el filtrado después
de retirar el aducto de la mezcla de reaccién y
los que se obtienen recristalizando y filtrando la
mezcla de bisfenol crudo A y fenol.

Los ejemplos practicos de estos aductos son
los que se obtienen conduciendo una reaccién de
condensacién de acetona y fenol en presencia de
catalizador de acido clorhidrico, separando por
destilacién el acido clorhidrico, agua y una parte
del fenol y enfriando el residuo, asi como los que
se obtienen directamente enfriando el efluente de
un reactor de lecho fijo que contiene un cataliza-
dor de resina cambiadora de cationes. También
se puede usar el aducto que se obtiene anadiendo
agua a una mezcla de bisfenol A y fenol, seguido
del enfriamiento y cristalizando la mezcla acuosa
resultante como lo ha descrito Rhone Poulenc Ind.
/Patente japonesa publicada para inspeccién TO-
KKAISHO 51-91240 (1976)/.

Se lleva a cabo el lavado del aducto en un filtro
o separador para separar el aducto. En cuanto al
modo de lavado, se puede retirar el licor madre
y después realizar el lavado, o la retirada y el la-
vado pueden repetirse alternadamente. El aducto
descargado del filtro o separador que lleva adhe-
rida una pequena cantidad de licor madre puede
transferirse a otra vasija y lavarse de acuerdo con
el método de esta invencién. También puede con-
ducirse, igualmente, el lavado en la etapa final de
lavado de una centrifuga de funcionamiento con-
tinuo.

El fenol usado para el lavado de esta invencién
se obtiene como subproducto cuando se descom-
pone el aducto de bisfenol A y fenol para dar bis-
fenol A.

Se han propuesto varios métodos tales como la
destilacién, extraccion y separacion al vapor para
preparar bisfenol A descomponiendo el aducto. El
fenol usado para el lavado de esta invencién puede
recuperarse por cualquier de estos métodos. El
fenol recuperado puede usarse para el lavado tal
cual o después de separarlo del disolvente o agua.

La cantidad de fenol usada para el lavado de
esta invencién es preferiblemente de 0,05 a 0,5
parte en peso por parte en peso del aducto de
bisfenol A y fenol.

Como es bien sabido en la especialidad, la
razén molar de fenol a bisfenol A en el aducto
es de 1:1 y la cantidad de fenol contenida en el
aducto es de aproximadamente un 30% en peso,
cantidad que es suficiente para usar en el lavado
final del aducto.

El aducto asi obtenido casi no contiene impu-
rezas ni en los cristales ni en el liquido de lavado
adherente. Por tanto, el bisfenol A intacto ob-
tenido retirando el fenol puede usarse como pro-
ducto o, si es necesario, puede purificarse adicio-
nalmente o transformarse antes de usarlo como
producto.

El fenol que se ha usado para lavar el pro-
ducto puede reciclarse a la etapa de reacciéon o
cristalizacién con el fin de recuperar una pequena
cantidad de bisfenol A que se disuelve inevitable-
mente en el fenol.

Un ejemplo de un diagrama de flujo para llevar
a cabo el proceso de esta invencién serd descrito
brevemente con referencia a la figura 1.
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Se junta una mezcla 1 consistente en bisfenol
A, fenol e impurezas con agua 2 y se enfria en la
etapa de cristalizacién 3. El aducto de bisfenol A
y fenol se cristaliza.

La mezcla pastosa 4 de cristales asi obtenida
se transfiere a una etapa de separacién 5 donde
el aducto crudo 7 se separa del filtrado 6. El
aducto crudo 7 se lava con fenol 15 en un una
etapa de lavado 8. La etapa de lavado puede ser
independiente de una etapa de separacién o puede
formar parte de la etapa de separacién, tal como
cuando se lleva a cabo el lavado en un separador.

El liquido de lavado 9 se recicla a la etapa
de cristalizacién 3. El aducto purificado 10 se
transfiere a la etapa de descomposicién del aducto
11 y se separa en fenol 12 y bisfenol A 13. El
bisfenol intacto A 13 es el producto. El fenol 12
se transfiere a través de un receptor 14 a la etapa
de lavado 8 del aducto crudo 7.

La figura 2 es un diagrama de flujo que ilustra
un ejemplo comparativo que no estd de acuerdo
con la invencién, habiéndose descrito con detalle
solamente aquellas partes del proceso global que
difieren de las mostradas en la figura 1.

El fenol 15 del receptor 14 se recupera a través
de la linea para usar en la reaccién. Por otra
parte, se usa fenol comercial fresco 16 para el la-
vado del aducto crudo 7.

El proceso de esta invencién va a ser descrito
a continuacion con detalle con ayuda del siguiente
Ejemplo y Ejemplo Comparativo.

Ejemplo 1

En la figura 1, se alimenté una mezcla con-
sistente en 160 kg de bisfenol A, 225 kg de fenol
y 15 kg de impurezas a la etapa de cristalizacion
a un régimen de 400 kg/h. Al mismo tiempo, se
alimenté agua a un régimen de 50 kg/h. La can-
tidad precipitada del aducto de bisfenol A y fenol
fue del 40% de la mezcla total.

La mezcla pastosa del aducto asi obtenida fue
separada en la etapa de separacién. El filtrado fue
transferido a la etapa de recuperacién. El aducto
fue transferido a la etapa de lavado y lavado con
fenol a un régimen de 18 kg/h, fenol que se habla
recuperado descomponiendo el aducto. La canti-
dad del fenol usado para el lavado fue de 0,1 parte
en peso por parte en peso del aducto.

El aducto asi obtenido fue fundido ca-
lentandolo a 120 ° C, transferido a la columna
de destilacién a un régimen de 160 kg/h y la ma-
yoria del fenol fue separada por destilaciéon a 15
Torr y 170 °C. El fenol restante en el bisfenol
A extraido del fondo de la columna fue retirado
completamente por separacién al vacio para dar
bisfenol A de alta pureza. El tono del bisfenol A
asf obtenido fue 10 APHA, y la pureza del bisfenol
A fue satisfactoria como material para preparar
policarbonato éptico.

Ejemplo Comparativo 1

Se llevé a cabo el mismo procedimiento des-
crito en el Ejemplo 1 con la excepciéon de que
se condujo el lavado usando fenol comercial de
acuerdo con el proceso ilustrado en la figura 2. El
bisfenol A asi obtenido tenia un tono de 15APHA.
El valor fue satisfactorio para usos generales, pero
insatisfactorio como material para preparar poli-
carbonato 6ptico.
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REIVINDICACIONES

1. Proceso para preparar 2,2-bis(4-hidroxife-
nil)propano de alta pureza que consiste en:

(a) el lavado de un aducto de 2,2-bis(hidroxife-
nil) propano y fenol con el fenol resultante
de la descomposicion del aducto lavado en
la etapa siguiente c,

(b) la descomposicién del aducto lavado en 2,2-
bis(4-hidroxifenil)propano y fenol, y

(c) la separacién del 2,2-bis(4-hidroxifenil)pro-
pano y fenol resultantes con el fin de recu-
perar 2,2-bis(4-hidroxifenil)propano de alta

10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

pureza y usar el fenol para lavar el citado
aducto en la etapa a.

2. Proceso segun la reivindicacién 1, en el que
la cantidad del fenol usado para el lavado es de
0,05 a 0,5 parte en peso por parte en peso del
aducto de 2,2-bis(4-hidroxifenil)propano y fenol.

3. Proceso segun la reivindicacion 1 o la rei-
vindicacion 2, en el que el aducto lavado se des-
compone por destilacion.

4. Proceso segun la reivindicacién 1 o la rei-
vindicacion 2, en el que el aducto lavado se des-
compone por extraccién.

5. Proceso segun la reivindicacion 1 o la rei-
vindicacion 2, en el que el aducto lavado se des-
compone por separacién al vapor.

NOTA INFORMATIVA: Conforme a la reserva
del art. 167.2 del Convenio de Patentes Euro-
peas (CPE) y a la Disposicién Transitoria del RD
2424/1986, de 10 de octubre, relativo a la aplicacién
del Convenio de Patente Europea, las patentes euro-
peas que designen a Espana y solicitadas antes del
7-10-1992, no producirdn ningin efecto en Espana
en la medida en que confieran proteccién a produc-
tos quimicos y farmacéuticos como tales.

Esta informacién no prejuzga que la patente esté o
no incluida en la mencionada reserva.
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