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PATEMTE DE IWNVICION

por 20 anos

para "Un procedimiento para la febricacidn de cetoal-
goholeg"= - = -~ - - =« < - e e e e e e e e e - -

a favor de: ISTIVUO 25 LO 3TUDIO DELIA GOlidA SIMil-
TITCA, Socletd Anonima, de nacionalidad y residencia
italianas, .
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LEORIA  UaSCLIPIIVA

Es sabldo que por las reacciones de las cetonas
con fornaldehido se pueden obtener cetoalcokoles, pero
todos los procedimientos descritos en la literatura no
permiten conseguir cantidades elevadas y productos pu-
Tos.

in erecto, edemds de los cetoalceoholes se rorman
por condensacidn en presencia de substancias bdsices
otros productos, como por ejemplo a Uartir de la acetona
se obtienen diacetoalcohol forona u homdélogos, formosas
y ulteriores productos de condensacidn o de resinifioca-
cidn, Para reducir la formaciédn de resinas algunos han
propuesto operar en presencia de un gran exceso de ceto-
ne, pero en tales condiciones no se evita comple tamente
la Iormacién de productos de polimerizacidn de las ceto-
nas U otras regccliones secundarias.

La presente invencidn vermite en cambio obtener
cetoalcoholes con rendimientos elevad{simos, For ejem-
plo: partiendo de la acetona se puede obtener cetobuta-
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nol 3.1 (llamedo también alcohol acetoetflico o metiloxie-
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tilcetona) CHy. €O. CHp. CHo0H con rendimientos prdctica-
mente cuantitativeos, KLl miswmo procedimiento -cuando se
opera, como se deseribird, con mayores proporciones de for-
maldeh{do- permite obtener, en lugar del cetobutanol 2.1,
el metilencetobutand (2 wetilen- %.1 cetobutanol)

i
CHgz. C0. C - CHy0H.

El procedimiento consiste en operar en solucidn
acuosa diluida de la cetona y del forumaldehido, en pre-
sencia de una determinada concentracién de iones hidré-
geno y dentro de determinados intervalos de temperatura,

El pH de la solucidn debe ser mantenidc durante
la condensacidén por debajo de 10 y preferenteuente com-
prendido entre 8 y 9, Para manores concentraciones de
iones hidrdgeno se tienen reacciones secundarias, mien-
trag que para mayores concentraciones la reaccidn re-
sulta lent{sima,

La temperatura debe ser wmentenida por debajo de
S0%, ¥y en caso de que se quiera obtener solo el c¢stotu-
tanal por condensacidn de la acetona con formaldehido con-
viene que sea mantenida entre 25:¢ y 32+, mientras que
puede ser preferentemente mantenida enfre 23¢ y 40¢ en
caso de que se quiera obtener el metilencetohutanol.

n estas condiclones es posible operar con con-
centraciones equimoleculares de acetona y formaldehido,
vero un leve exceso de acetona no es perjudicial pudién-
dose recuperar completaniente, A Pesar de gue se opera
con concentraciones equimoleculares no se tienen prédcti-
cauente reacciones secundarias. In presencia de exceso
de forualdel:{do hasta una relacidn de & moléculas por 1
de acetona y para teuperaturas ligeraumente superiocres,
la reaccidn se realiza con formecidn de metilencetobu-
tanol, pero tampoco en estas condiciones se tienen forma-
clones de resinas, ni otras reacclones secundarias.

ILa concentracidn de la solucidn acuosa de ace-
tona puede variar entre anchos limites, y por ejemnrlo
ser comprendida entre el 3C % y el 70 4 operando con so-
lucidn de rormaldehfdo al 30 - 40 %. Se podria operar
con soluciones todavia mds dilufdas, pero en la précti-
ca conviene, para reducir el tiempo de la reaccldn, _
operar con concentraciones de acetona alrededor de 50 .

La naturaleza del medio condensante (sosa, po=-
tasa, magnesia, cal, bérax, etc,) no tiene importancia
tratdndose de substancias gue no reaccionen demasiado
fdeiliente con el aldehfdo y con la acetona, y con tal
que el valor del pH resulte comprendido entre los limi-
tes antes indicados.
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La velocidad de la reaccidn depende exclusivauen-
te de la concentracidn de los iones oxhidrilos, de la
temperatura y, operando con un pH de 8'0 - 9 y a tempera-
ture de 0%, la reaccidn se completa en un tiempo alrede-
dor de 4 haras.

Aunentando ligeramente la teuperatura la reac-
cidn resulta mds rdpldas, pero se loruan pecuenas canti-
dades de metilencetobutanol. Zste dltimo prevalece cuan-
do ad=uwds de operar a teumperatura uds elevada se emplea
un excego de iormaldenfdo,

Terminada la condensacidn se neutraliza la solu-
cidn, y se puede proceder eventualuente a la separacién
de cetoalecoholes del agua por destilacidn., Despuds de
eliminada el agua se puede proceder a la destilacidn en el
vacfo, y vor ejemplo el coetobutanol y el metilencetobuta-
nol destilan completamente sin dejar residuos.

5in ulteriores tratamlientos y purificaciones las
soluciones neutras o decidas del cetobutancl y del metilen-
cetobutanol pueden ser hidrogenadas pasando respectiva-

~

mente a butilenzlicol 1.3 y & 2., metilbutilenglicol 1.3,

Estos procedimientos pueden ser importantes pa-
re. la produccidn de goma sintética, porgue el butilen-
glicol 1.3 da por deshidratacidn, como es sabido, el bu-
tadieno, y el metilbutilenglicol da, también por des-
hidratacidn, el isopreno,

Pucden también ser interesantes para la produc-
cidn de explosivos, poroue los glicoles obtenidos por
recuceidn de los cetoalcoholes pueden vor nitracidn dar
dsteres nitricos dotados de propiedades muy interesan-
tes como explosivos.

Otros cetoalcoholes suveriores proporcionan los
correspondientes glicoles,

¥oTaA

For la patente de invencidn a que se retriere la
presente nemoria deseriptiva se HUIVITDICA:

l,~ ILa propiedad y la explotacidn exclusiva de
un rrocedimiento para la fabricacidén de cetoalcoholes,
caracterizado por el hecho de cue una cetona es conden-
sada con formaldehido en solucién acuosa diluida tenien-
do una concentracién de iones de hidrdégeno correspondien-
te a pH inferior a 10 y preferentewente entre 8 y 9, y
a temperatura inferior a 50¢,

Ze~ L& propiedad yﬁla explotacidn exclusiva de
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un vrocedimiento como se ha especificado en la reivin-
dicacidn 1, caracterizado por el hecho de cue la ce tona
empleada es la acetona, y los productos obtenldos son
segin las condiciones cetobutanol Z,1 b 2., netllenceto-
butanol 3.1,

.- La propiedad y la explotacién exclusiva de
un procedimiento como se ha cspecificado en las reivin-
dicaciones 1 y 2, caracterizado por el hecho de que se
parte de soluciones que contienen no mds de una molécu-
la de formaldehfdo por una de acetona, y se opera a
temperatura entre £0- y %2¢, obteniendo cetobutanol Z.l
gon rendimiento muy elevadaq,

4,- La propiedad y la explotacidn exclusiva de
un procedimiento como ce ha especificado en las reivin-
dicaciones L y £, caracterizado por el hecho ae que se
opera con mds de una moldcula y hasta con & moléculas
de Tormaldenfdo por una de acetona y & temperatura com-
prendida entre 20: y 40+, obteniendo en vreponderancla
2., metilencetobutanol 3.1,

5.~ La propiedad y la explotacidn exclusiva de
un procedimiento como se ha esnecitficado en cualouiera
de las reivindicaciones precedentes, caracterizado por
el hecho ce que las soluciones de cetoalconoles neutra-
1izadas son hidrogenadas, obteniéndose los correspon-
dientes glicoles.

6.~ La propiedad y la explotacidn exclusiva de
un procedimiento de preparacidn de butilenglicol y bu-
tilenzlicoles substitufdos por reduccidn de cetobuta-
noles obtenidos seztn las reivindicaciones 1 a 5.

7.- La propiedad y la explotacidn exclusiva del
objeto de la patente, sean cuales fueren las circunstan-
cias gue concurran con su esencgialidad derfinida en las
anteriores reivindicaciones, cual objeto es:

"Un orocedimiento para la fabricacidn de ceto-
alcohcles™.

Consta la presente mewmorias de cuatro nojas Fo-
liadas, escrites por una sole cara,

Barcelona, 4 de Julio de 1940.
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