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MEMORIA DESCRIPTIVA
DE UNA PATENTE DE INVENCION POR VEINTE ANOS EN ESPANA,
A FAVOBDE LA RAZON SOOTAL SOOIETE ANONYME DES USINES
DIOR, RESIDENTE EN St. Nicolds pr3s Granville, Manche,
(rrance} o

porz:

"PROCEDIMIENTO DE PREPARACION DE GLICOLES Y DE SUS
EIFRES-SAIES®

Es sa.h:.de due por condensacién de los terpenos
¥ sesquiterpencs con el formél, en presencie de dci-
do acético, se obtienem alcoholes monovalentes, jun-
tamente con los acetatos correspomdientes.

5 = Ia solieitante ha establecido ya en su solicitud
de patente francesa de fecha 7.de Agosto de 1944,por
*Procedimiente de falricacién de derivados terpéni-
cas”, que el rendimiento de las reacciones de condem
sacién de este tipo, as{ como la purega de los cusr-

10 ~ pos obtenidos, han podido ser grandemente mejorados,
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-2 - |
sustituyendo el écide meético por un‘}.cid‘e orgénico
mia mﬁn '

La presente mncién, debido & la colaboracién

del sefior Don Marcel Jean VIARD, consiste en aplicar
5 - estas mismas reacciones de condensacién a la prepara~
cién de glicoles y de sus Stersswsales, en presencis
de £oidos orgdnicos. Para la realigzacidén préctica de
la inveneidén, uno de los modos operatorioa' consiste
~ después de haber recogido segt!:n. la téonica usual
10 ~ les alcoholes monovalentes y sus éteres-sales, por des
tilacién de los productos de condensacién - en conti-
mear esta deeﬁladé’n,‘ lo cual permite aislar los gli-
coles y sus é’tereé-sales, de las resinas y de los com-
paestos de punto de ebullicién elevado, que contienen
15 - generalmente estos productos de condensacidn,

81 ese desea obtener solamente glicoles, con exclu-
sidn de éteres-sales glicdlicos, se -sa.poniﬁum los pro
ductos de la condensscidén sntes de contimuer la desti-
lacién. |

20 - Ias formas operatorias sigulentes, que son, asimie |
mo carecterfsticas de la invencidén, faWoreoen la farma
cidn de productos glicélicos. . |

Realizando la condensacidén con un exceso de for-
mol, se obtiene, después de destilaeidén del resiéuneo,une

25 - gran proporeidn de glicol, que posée dos funciones al-
cohol primario. En cambioc, se faverece la formecién de
glicol primario-secundario, o primario-tercisrio,cusnw
dg se opers con un excesoc de dcide.

Segtin otra caracterfistica mds de la invencién,

30 - la solicitente ha esteblecido, por eiro lade, que -~
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se podian, iguaimente, obtener glid&ié#,, uthiizando
como materias primes, en la reaceién de condensacin;
alcoholes terpénicos en lugar de terpends; en emeaa
80, la casi toialidad del alcohel terpéniceo que entra
en reaccién, es transformada en glicol o en &tersal
glicélico, de maners que el reridimiento de eet’e‘ :pg-@‘.
dimiento es paa'rtieulm;ente, ventajoso, pudiendds reba-
sar el 90%. =

El formel Tuede ‘ser smple‘édo, y= en solucién al
40%, o en forme de trioximetileno.

Como dcidos, se pueden emplear todos los éciau#
orgénicos; bastae con elegir dcidos relativamente débi-
les, cuando el micleo te:pém:oe es susceptible de iso~
merigerse facilmente. Como la solicitente ha indicade
en la solicitud de patente precitade, mse comprueba,en
efecto, que en mresencia dec dcido acético, ls conden-
secién con el formol, de ciertoe terpenos, tales como.
el pinene, el limoneno y el dipenteno, dan, junte &
derivados normsles, derivados de terpenos isémeroe,di.
fi{ciles de seporar ded los primeros, En estos terpe-
nos, la isomerizacién del ndclec es reducida al mfni-
mo por el empleo de dcidos alirfdticos de peso molecu-
lex elevado, o de éocidos cfclicos. Con el canfeno o
el terpineol, en cambio, el fcido acétice df muy tue-
neoe resultados.

Las operaciones de condensacién pusden ser rea—
lizadas g presién elevada, o & la presién ordinarie.

Ia invencién se aplica a todos los terpenos, ses—

quiterpencs, o alcoholes terpénicos gue posesn wno o

30 - varios grapos CH o c'Ha, vecinos & un doble enlace; -
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como por ejemplo, elsalfa.-pm_ TPy - népineno, el 11i-
moneno, el dipenteno, el canfeno, el cariofilenmo, el
terpineol, etc.

Ios ejenmplos signientes determinen el modo de ope-

: rar, é indican los rendimientos gque se pueden alcanzer

eon ei greaenjbo pu:_eee(_ﬁniento.

EJEMPIO 1 - Se ponen en un autoclave 260 g. de
alfa-pine;z;;éé‘g. de triaﬁ;.mét{leno y 60 g« de dcido
benzéice; se mantiene durante uns hora le temperature
a 120¢ c. & contimuecién, durente media hora, a 18050.
Ia presién aleanza 15 kg. '

El prodmeto frio se lava con earbonate de sosa y
eon egue para arrastrer el dcido benzéico que no ha -
reaccionado; el doeite residual se destila al vacio.

Se recuperan asf{ 105 g. de pineno (o sea, 157 g«
de pinenc desaparecido) y se obtienen 80 g. de pinenil-
metanol y 12 g. de benzoate de pinenilmetanol.

S8e saponifica el residuo de la destilacién con po-
tmse, y se destila de nuevo; asf se obtienen 60 g. de
glicel, lo cuel correspende sl 36,8% del pineno dese-
parecido, .

EJEMPIO 2 -~ 616 g. de terpineel, 600 g. de écido
ecétice y 60 g. de trioximetileno,se calienten durarte
8 £ 10 horas a 120-1252C, El producto de lz reacecién
es seguidamente destilade al vacio, Se recuperan 350 g.
de térpineol 4 se obtienen 430 g+ de uns mezcla de dos
igémeros, cuye composicién, segdn el fndice de éter y
el peso -n_roleénlar, corresponde & un ﬁanoacetata de ter-
pineol-metancl, El rendimiento, referido al terpineocl
desaperecido, es del B3,T#.
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En. rammeng la patente recaerd sobre las aigu:len

tes:reivindieaciones- H |

18.- Procedimiento de preparacidn de glicoles y
de sus éteres-ssles glicélicos, caracterigedo por el
hechglle tue e condensan con el formol, en presencis
de un dcido orgdnico, 1os terpenocs, los sesguiterpe-
nog, o los alcohecles terpénicos, que contienen uno o
varios grui:os CH 6 GHZ » vecinos & un doble enlace.

'28,- Procedimiento, segin la reivindicacién emte-

rior, en una forma de realigacidn prdctica, caracte-

rizada por el hecho de que se recogen los glicoles y

sus éteres-sales mediente una destilacién apropieda,

38.~Procedimiento, segén la reivindicacidn prime-
ra, caraecterizade por una variante destinada a mejo~
rar el rendimiento en glicoles di-primarioe ,icarac'ber:l.-
gada por el hecho de que se emplea une gran prepor-
ciﬁn de formol para efectuar la condensacién,

48 ,- Procedimiento, segdn las reivindicaciones
anteriores, caracterizado por un modo de rea.lizacién
prdcti;m con el fin de mejorar el rendimiento en gli-
coles primaries-secundarios o primarios-terciaries,
caracterizade por el hecho de gue se utilisza una granm
proporcidén de dcido para la condeneacién.

581~ "PROCEDIMIENTO DE PREPARACION DE GLICOLES
Y B SUS ETERES-SALES® |
Segin se describe en la presente memoria,que cong

ta de cinco hojas esoritas a mdquina por una sols oara.

Medrid, 11 de pectiodre de 1.945.
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