
Procedimiento para preparar bisciclohexánoles.

BAYBR AKTIENGESELLSCHAFT, entidad alemana, residen 
te en Leverkusen-Bayerwerk, República Federal Alema 
na.

El objeto de la presente invención es un 
procedimiento para preparar nuevoá bisciclohexano- 
les de fórmula I
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donde R^ a significan sustituyentés alquilo, iguales o di­
ferentes, con 1 a 3 átomos de carbono y X significa un enla­
ce sencillo, un resto divalente, alifático, ramificado ó sin 
ramificar, con 1 a 10 átomos de carbono, un resto cicloalifá 
tico divalente con 5 a 15 átomos de carbono, un resto clifá-

. t
tico divalente, ramificado o sin ramificar con sustituyentes 
aromáticos o cicloalifáticos, que en total contiene 6 a 15 
átomos de carbono, 6

CHj CH^

El procedimiento para la obtención de los bisciclo- 
hexanoles de fórmula (I), comprende la hidrogenación de bis- 
fenoles de fórmula (II)

donde R^ a R̂ . y X tienen el mismo significado que en la fór- i 
muía (I). j

Bisciclohexanoles de fórmula general (I) son, por j 
ejemplo: bls-(3,5-dimetil-4-hidroxiciclohexil), bis-(3,5-di-} 
metil-4-hidroxlciclohexil)-metano, 1,1-bis-(3,5-dimetil-4-hi 
droxiciclohexil)-etano, 1,1-bis-(3,5-dimetil-4-hidroxiciclo- 
hexil)-propano, 2,2-bis-(3,5-dimetil-4-hidroxiciclohexil)-pro
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paño, 2,2-bls-(3,5-dlmetil-4-hidroxiciclohexll)-butano, 2,4- 
bls-(3,5-dimetil-4-hidroxiciclohexil)-L-2-metllmetano, 2,4-bis- 
-(3,5-dimetil-4-hidroxiclclohexil)-bibtano, 3,3-bia-(3,5-dime- 
til-4-hidroxiciclohexil)-pentmi.o, 3,3*-bls-( 3,5-dimetll-4-Í^i- 
droxiciolohexil)-hexano, 4,4-bis-í3,5-dimetil-4-hidroxiciclo- 
hexil)-heptano,- 2,2-bis-(3,5-dimetil-4-hidroxioiclohexil)-oc- 
tano, 2,2-bis-(3,5-dlmetil-4-hidroxlciclohexil)-nonano, 2,2- 
bls-(3,5-dimetll-4-hidroxlciclohexil)-decano, 1,l-bis-(3,;5- 
dimetil-4-hidroxlciclohexil)-clclohexano, bis-(3,5-dimetil-4- 
hidroxiclclohexll)-ciclohexilmetano, bis-(3,5-dietil-4-hidro- 
xlciolohexil)-ciclohexilmetano, 1,4-bis-(3,5-dlmetll-4-hidro- 
xiciolohexil)-ciclohexano, 2,2-bis-(3, P-dietil^-hld^oxicici^ 
hexil)-propano,.bis-(3,5-diisopropil-4-hidroxiciclohexil)-me- 
tano, 2,2-bis-(3-metil-5-Í8opropll-4-hldroxlclclohexil)-pro- 
paño, o<, o('-bis-(3,5-dimetil-4-hidroxiclclohexil)-p-diisopro 
pllbenzeno, o(, o( '-bis-(3,5-dimetil-4-hidroxiciclohexll)-m-di 
laopropilbenzeno, 1,1-bis-(3,5-dimetil-4-hidroxiciclohexil)- 
-ciclododecano y bis-(3,5-dimetll-4-hldroxiciclohexil)-fenil- 
metano.

Tienen preferencia los bisciclohexanolesde fóimula 
general (I) donde los sustituyantes R^, R 2 , R^ y R^ son grupos 
metilo. De este grupo tienen especial preferencia: 1,1-bis-(3]¡ 
5-dimetil-4-hidroxiciclohexil)-atano, bis-(3,5-dimetil-4-hi- 
<3roxiciclohexil)-^netano, 2,4-bis-(3,5-dimet il-4-Mdroxiciclo- 
hexil)-2-metilbutano, 2,2-bis-(3,5-dimetil-4-!-hÍdroxiciclohé- 
xil)-propano, 1,1-bis-(3,5-dimetil-4-hidroxiciclohexil)-cicloi 
hexano y °(, o( '-bls-(3,5-dimetil-4-hidroxiciclohexil)-p-diiso 
propilbenzeno.

Los bisciclohexanoles de fórmula (I) son de gran 
importancia para la obtención de masas de polióster endurecí-
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bles. Da los pollásteres a base do biselclohexanoles y ácidos 
o(, (3-etilenicamente insaturados, talos como Acido maleinico 
o Acido fumArico y monómoros copolimbrizados con ellos, tal 
como por ejemplo, estireno, se pueden obtentor masas elabora-
bles a revestimientos y piezas conformadas con una estabili-

i
dad química extraordinariamente alta, tal y como hasta ahora 
eran desconocidas.

La obtención de los o,o,o',o'-tetraalquildiciclohe- 
xanoles de fórmula (I) se efectúa segAn la presente invención 
por hidrogenación catalítica de los correspondientes o,o,o', 
o'-tetraalquilbisfenoles de fórmula (II), segAnmAtodos cono­
cidos, en presencia .de catalizadores de hidrogenación a tempe, 
ratura más elevada y presión de hidrógeno más elevada.

Como catalizadores son adecuados los catalizadores 
de hidrogenación conocidos que generalmente entran en consi­
deración para la hidrogenación nuclear de compuestos aromáti­
cos, ante todo aquellos que como componente activo contienen 
metales nobles u otros metales del 8S grupo del sistema perió 
dico, especialmente platino, rutenio, níquel y cobalto. Son 
especialmente adecuados los' catalizadores de níquel en forma 
de catalizadores de esqueleto, de soporte o mixtos, por ejem­
plo, níquel Raney, níquel-tierra de infusorios, níquel-cromi­
ta, que como promotores pueden contener otros componentes, tal­
les como Al, Mg, Th, Zn, Ba, Cu.

Convenientemente se trabaja a temperaturas superio­
res a unos 120°C y presiones superiores a unos 50 bar, espe-

o ocialmente a temperaturas entre unos 130 C y unos 220 C y pre­
siones entre unos 100 y 300 bar.

Los tetraalquilbisoiclohexanoles se forman aquí en 
rendimientos exoelentes y en la mayoría de los casos en tal
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pureza que es sin más posible su ulterior empleo directo, 
por ejemplo, para la obtención dé masas de moldeo endurecí- 
bles, lo que implica un producto ampliamente libre de grupos

' * i -

OH fenólicos. Una hldrogenaoión asi de llana de los bisfeno- 
les tetrasustituídos no era de espejar, ya qhe la hidrogena- 
ción de los aromatos,.según la experiencia, se dificulta'con­
siderablemente por la múltiple sustitución.
Ejemplo 1

2000 g de 2,2-bis(3,5-dimetilL.4-hidroxlfenll)-pro- 
pano se agitan en un autoclave provisto de agitador, junto 
con 28 g de un catalizador de Ni-Cr-Al-Cu reducido, a 200°C 
bajo una presión de hidrógeno de 180 a 280 bar hasta que ha­
ya cesado la recepción de hidrógeno, lo que precisa de unos 
180 minutos. Después de enfriar y destensar se recoge el 
producto en dioxano y por filtración se separa del ¿ataliza- 
dor.

DespuÓs de concentrar la solución quedan 2050 g de 
2,2-bia-(3,5-dimetll-4-hidroxiciclohexil)-propano incoloro. 
Rendimiento: 98,5 % de la teoría 
OH fenólico: 0,01 %
Oxigeno : 10,8 (calculado 10,8 %)
3? 1 ,0  T . r r  = 135 .  168°0
Punto de plastifioación: 145 a 184^0.

Si la hidrogenación se efectúa en presencia de 40 g 
de níquel Raney entre 190 y 200°C bajo presiones entre 170 y 
270 bar se obtienen 2025 6 de 2,2-bis-(3,5-dimetil-4-hidroxi- 
ciclohexil)-propano.
Rendimiento: 97,2 % de la teoría 
OH fenólico: 0,03 %
Oxigeno : 11,0% (calculado: 10,8 %).
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Ejemplo 2 ,
99 g de bis-(3,5-dimetil-4^-hidroxifenil)'-metano se

agitan en un autoclave agitador en presencia de 2,5 g de ca­
talizador de Ni-Cr-Ai-Cu reducido a 160 - 17Ó°C.bajo una pre­
sión de hidrógeno de 200 a 280 bar hasta terminar la recep­
ción de hidrógeno (duración 145 minutos). El producto de ' 
reacción se recoge en metanol, se filtra y sé concentra por 
evaporación. Se obtienen 99 g de bis-(3,5-dimetil-4-hidroxi- 
ci clohexil) -metano. ¡
Rendimiento: 95,6 % de la teoría
OH fenólicos: 0,04 %
Indice OH : 412 (calculado 419) ;
P.eb. 140 a 142°C/0,1 lorr
Punto de plastificación: 129 a 157°C.
Ejemplo 3

100 g de o(, o('-bis-(3,5-dimetil-4-hidroxifenil)-p- 
diisopropilbenceno se hidrogenan como descrito en el ejemplo 
2. Se obtienen 97,5 g de <X, o('-bis-(3,5-dimetil-4-hidroxi- 
ciclohexil) -p-diisopropilbenceno.
Rendimiento: 94,6 % de la teoría 
OH fenólico: 0,1 %
Oxigeno : 7,8 % (calculado 7,7 %)
P.eb. 2l5°C/0,2 lorr t
Punto de plastificación: 80 a 74^C.
Ejemplo 4

100 g de 1,1-bis-(3,5-dimetil-4-hidroxifenil)-ciclo 
hexano se hidrogenan en presencia de 7 g de un catalizador de 
Ni-Cr-Al-Cu reducido a 200°C y entre 180 y 280 bar según el 
ejemplo 1. Se obtiene el 1,1-bis-(3,5-dimetil-4-hidroxiciclo 

.hexal)-ciclohexano.
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Rendimiento: 96,8 % de la teoría 
OH fenólico: 0,04 %
Indice OH : 325 (calculado 333)
P.eb. 170°C/0,01 Torr ,
Punto de plastificación: 126 a 131°C.
Ejemplo 5

991 g de 2,4-bis-(3,5-dimetil-4-hidroxÍfenil)-Í-me- 
tilbutano se agitan en presencia de un catalizador de Ni-Cr- 
Zn-Ba previamente reducido con hidrógeno a 200^0 bajó una pre 
sión de hidrógeno de 200 a^300 bar hasta que haya cesado la 
recepción de hidrógeno. El producto de reacción se Recoge en 
etanol, se filtra y se destila. Se obtienen 943 g de 2,4-bis- 
-(3,5-dimetil-4-hidroxiciclohexil)-2-metilbutano.
Rendimiento: 92 % de la teoría 
OH fenólico: 0,04 %
P.eb. 169 a l75°C/b,2 Torr.
Ejemplo 6

Las partes mencionadas en los ejemplos a continua­
ción son partes en peso siempre que no se indique otra cosa. 
La masa de polióster empleada para la realización del ejemplo 
tiene la siguiente composición:
50 partes de polióster insaturado, obtenido segdn procedimien 
* to usual por policondensación bajo atmósfera de nitrógeno 
a unos 200^0, de
171,6 partes de anhídrido de ácido maleínico y 
543,9 partes de 2,2-bis-(3,5-dimetil-4-hidroxiciclohexil)- 

-propano
Indice de acidez (DIN 53 042): <20 ,

30 partes de estireno 
0,005 partes de hidroquinona
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100 g de la masa de poiiósterj insaturada antes men 
clonada se mezcla c&i 2 g de peróxido benzoilico. La masa se 
vierte entre dos placas de vidrio dotadas de agente de sepa­
ración y que por tiras de empaquetadura se mantienen a una
distancia de 2 cm y se endurece durante 3 horas a 75°C. A con

, . ' otinuación se tirata térmicamente durante 15 horas a 100 C. De¿
puós de desmol de ar se preparan de la placa asi obtenida pro­
betas de ensayo con dimensiones de 25 x 40 x 2 mm.

Los cuerpos de ensayo se exponen en un autoclave 
a presión durante largo tiempo a los efectos de vapor de agua
libre de aire, calentado entre 110^0 y 120°C. Despuós de 63

o ;
dias en vapor de agua calentado a 110 ,C la resina sigue impe­
cable. Tampoco despuós de exponer en vapor de agua calentado 
a 120° muestran las placas despuós de 21 días ataque alguno.

- N O T A  -
' t

Descrita suficientemente la naturaleza del invento, 
así como la manera de realizarlo en la práctida, debe hacer­
se constar que las disposiciones anteriormente-indicadas son 
susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alte­
ren su principio fundamental. Tambión se hace constar que 
el invento corresponde a una Solicitud de Patente, presenta­
da en Alemania, con fecha 19 de julio de 1974, bajo el nóme- 
ro P 24 34 966.4, acogióndose por lo tanto a los beneficios 
que conceden los Convenios Internacionales en vigor, siendo 

,lo que constituye la esencia del referido invento y por lo 
que se solicita Patente de Invención por 20 años en España, 
sobre: PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR BISCICLOHEXANOLES; carac­
terizándose por lo siguiente:

13.- Procedimiento para preparar blsciclohexanoles,

- 8 -
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donde R,¡ a R^ significan sustituyantes alquilo, iguales o di­
ferentes, con 1 a 3 átomos de carbono y X significa un enla­
ce sencillo, un resto dlvalente alifático, ramificado o sin 
ramifloar, con 1 a 10 átomos de carbono, un resto oioloallfá- 
tico divalente con 5 a 15 átomos de carbono, u¿ resto divalen 
te alifático ramificado o sin ramifican con sustituyentes aro 
máticos o cicloalifáticos, o

CH,t J
-Ct
CH-

C H - ! <-
c-t
CH-.

caracterizado porque comprende hidrogenar bisfenoles dé fár- j 
muía \ ¡

en la que los radicales a R^ y X se definen como anterior­
mente.

23. — Procedimiento para preparar bisclclohexanoles, 
tal y como queda sustancialmente descrito en la presente Memo 
ría.

Esta Memoria consta de 9 hojas, escritas a máquina 
por una sola cara.

. Madrid ' M MM,, ^  

BAXER AKTIENGESELLSOHáFT
iOMEZ AGEBS Y M0DE1
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