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Se ha hallado que & partir de 3-oien-3,3,5e
trialquilciclohexsnona, por hidrataoién en presencia de amo- :

¥ nlaco, puede llegarse a nueves compuestos de la férmula gene-

. . ral R i
' X ;
.
| R CHp=NH, f
§ ! donde R puede significar grupos igusles o diferentes de al-

quilo, especialmente grupos de metilo, ¥y el grupo funcional
X puede ser un resto de amino o de hidroxilo, Por elecciém
§ de las condiciones puede obtenerse en ello wno u otro produc-
i to de reacecién de un modo mmpliamente selectivo y ante todo l
10 J en rendimientos muy elevados. EL hecho de que la reaccién
E pueda ejecutarse tan lisamente debe achacarse ante todo a la
estabilidad de la molécula fundemental, en egpecial o::ondici.o---i
nada por la disposieién en el anille. También represents un %
pepel importante el catalizador utilizade. De la composioién |
1% g ; del producte de reaccién, al lado de otros faotores, es espe-z
I  clialmente responsable el contenido de amoniaco en la mezcla .

de reaccién, y esto de tal modo que con participaeién deore-

1 clente de amoniaco la reaccién transcurre a favor del amino- ,
i ;
X alcohol, mientras que com participacién eaumentada del emonia-

|
Ambos productos poseen una serie de excelen-

20 co se forma preferentemente la diamina.

tes propiedades, especialmente para la’Presentaoién 4¢ altos i
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polimeros que se diferencian muy esencial y ventajosamente
de los materiales artificiales hasta ahora conocidos,

BEs importante aquf el alto grado de pureza
de los monémeros bésicos, que puede alcanzarse sin dificulted.

por razén de las buenas condiciones de reaccién pero también i

ante tode por la favorable separacibén destilativa en la ela-~

boracién del producto orude.

La hidratacién puede ejecutarse tanto en la!
carga, ocomo también en funcionamiento continuo. Utilizando'el?
catalizador que todavia tiene que ser desorito, la temperatu-
ra 6ptima para la obtencién de ambas sustancias esté situada
entre aproximadamente 50 y1509C, pero preferéntemente entre
aproximadamente 70 y 1309C, Mientras que en general la reac-
oién transourre mis répidamente con alta presién, en esto hay

que cuidar que la presién parcial del hidrbpgeno adecuadamen-
te no baje de 50 at. Para la preparacién del aminealcohol Te-.

sultan favorables adiciones de NHz de aproximadamente 1 mol/3§
hasta 16 mol de cetonitrilo, mientras que para la obtenoién '
de la diamina son adecuados aproximadamente 10 - 30 mol Nng/é
mol de cetonitrilo, Naturalmente, segin los requigitos im- 5
puestos al producte final puede trabajarse tembién en las 8o-
nas intermedias, inferiores o superiores. ;

Bntran en consideracidén como contactos to-
dos los catalizadores utilizables para las reacciones de hi-i
dratacién. De estos entran en consideracién especislmente .

los contactes conteniendo Fe, Qo y Ni, eventuslmente con adi~

ciones, sobre soportes ete. Ha demostrado ser excelente anteé

i
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todo cobalto sobre Kieselgur de acuerdo con el contacto uanal'
en el procedimiento Fischer Tropsch., El componente de metal
estd situado en este adecuadamente en la zona entre 10 4 40%

de peso referido a la cantidad total de contacto.

La 3-cian-3,,3,8-trialquileiclohexanona que

entra en censideracién como preducto de partida, se prepara
& partir de isoforona y écido prisico. Este procedimiento pue-

de tener lugar de diferentes maneras, Por ejemplo, es posible
preparar prevismente isoforona junto con cianuro de sodio, |
metancl y agua y dejar gotear en estea mezcla Acido acético
glacial, liberédndose enténces Acido prisico. Enténces se pro;
duoe el nitrilo deseado. También puede trabajarse a tempera-
turas aumentadas entre 125 y 275°, preparandose primeramente

la cetona junto con 4lcali y agregando seguidamente dcido v
prisico a gotas. Es especialmente ventajoso un método de tre-

bajo, en el que ae conduce isoforona y &cido prieico por en-
cime de un catalizador alcalino aplicado sobre soportes fijos
(por ejemplo NaOH sobre trozos de arcilla), introduciéndose
el 4cido prisico en cantidades que no sobrepasan aproximade-
mente 16% de peso de la mezcla total de reaccidn, En ello no
se necesita utilizar ningin disolvente. El alcance de tempe-
ratura esté situado aproximadamente entre 50 y 3500,

| Bl método mostrado por el presente inven-
te tiene una importancia fundsmental. Si bien es conoeido po-?

der hidratar cetonitrilos, pero en el caso especial sin embar-

go no se ha conseguido hidratar Y -cetonitrilos, ya que en

comparac}én a otros cetonitrilos tiene una considerable ten-
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dencia a la disociacidn de HCN, Bstos fenémenos pueden evitar-
se, sin embargo, bajo las condiciones especiales del proce-
dimiento segin el invento.

El procedimiento puede realigarse adecuadas |
mente en presencia de disolventes orginicos. Para esto entran;
en consideracién ante todo alcoholes como alcohol metilico, :
et{lico, etc. ademis de &ter, pero también en generzl hidro-
carburos cemo por ejemplo ciclohexanone o semejantes. !
EJENPLO 1 |

En un autoclave de 2 1 se llenareon 330 g
(2 mol) de 3-o0ian-3,3,5-trimetilciclohexenona (I) (punto de
solidificacién 70°0) 300 com. de metanol, 300 ccm. de emonia-
co liquido y 30 g de un contacto de cobalte previamente redu-:
cide, triturado (33% Co sobre Kiesélgur). En el autoclave se
comprimié§ hidrégeno hasta 160 atm de sobrepresién, seguidamen~
te se calentd a 1209C. La absorcién de hidrégeno estuvo ter-
minada después de 2 horas. La mezcla de reaccibn, después de
enfriarsé se separéd filtrando desde el contacto, se evapora~;
ron metanel y pequefias cantidades de agua, el resf{duo se des-;

tilé al vacfe. Las fracciones principales fueront f

1,4742 (imina)
1,4888 (dismina)

20
1. Kpjg = 78 - 79°C  2,4% de peso npz
. _ o

2. sz’stll§ -113,70C 81,4% * RDoq

3. Kp, =135 -136°¢ 9,4% v v
?
Residuo de destilacidn 4,74 de peso.

1,4933 (amino_al-

n
D cohol

EJEMPLO 2
En un autoclave de 2 1 ge hidratarep 330 g

(2 mol) del cetonitrilo I en presencis de 8,5 g de smonisco
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y 35 g del contacto descrito en el ejemple 1 a 1100C y 150
atm de sobrepresién., La elaborascidn destilativa dié por re-
sultado
6,2 % de peso de diamina
83,0 % de peso de aminoalcohol.

EJEMPLO 3

Bn un horno de galeria VoA de 0,6 1, :
lleno de 450 com. de contacte de cobalte comprimido en table-!

tas (véase ejemplo 1) que habfa sido previamente reducido a
400°C se bombearon & 125°C y 120 atm de sobrepresién.

a) 50 cem de una solucién metanélica del
cetonitrilo I (110 g I), 100 ml de metanol ¥y 25 com de amonias-

oo liquidos
®) 256 ocm del producto I previamente ca~ |

lentado y 25 com de amoniaco por hora.
Al mismo tiempo se hicieron pasar 200 1

de hidrégeno por hora.
La elaborasién 4ié por resultado

a) 79,5 % de peso de diamina
10,3 %
b) 72,8 4 v v e diemina
14.6 % " v de aminoaleohol

de aminoalcohol

o090 0e0
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"""""""" La presente patente de Invenoidén consta

de las siguientes reivindicacioness !

1.- Procedimiento para la preparacidn de

productos orgdnicos de la férmula g

R
R X

donde R aignifica grupes iguales o diferentes de alquilo, es-
pecialmente grupos de metilo, y el grupo funcional X signifi-
ca un resto amino o hidroxile, caracterizado porque se hace

reaccionar 3,cian-3,3,5-trialquilcieclohexanona por hidrata-
e¢ién en presencia de amoniaco.
2.- Procedimiento seglin la reivindicacidn

|
1, caracterizado porque se emplean gontactos sonteniendo hieg:

rro, cobalto o niquel.
3.= Procedimiento segfin las reivindica- |
ciones 1 y 2, caraoterizado perque se utiliza como contacto

el cobalto precipitado sobre Kieselgur.
4.- Procedimiento para la preparacién de !

productos organiocos.

Segln se dbsbribe y reivindica en la pre-

sente memoria descriptiva, 14 qpe consta de siste hojas fo-!
1
!

|
|
‘!
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