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Este invención se refiere a un procedimien­
to para preparar 2-(l-ciclohexenil)-ciclohexanona (que 
se denominará en adelante CHNA) por condensación de 
ciclohexanona. La CHNA puede deshidrogenarse a orto-fe- 

5 nil-fenol, que es útil como agente protector.
Puede obtenerse CHNA a partir de ciclohexano­

na haciendo pasar la ciclohexanona a través de un cam­
biador de iones ácido a 90SC, y sometiendo el liquido 
resultante a destilación a presión reducida. Sin embar- 

10 go, el rendimiento de este procedimiento es de solo 80%, 
y además se necesita una gran cantidad de cambiador de 
iones. Se han sugerido otros procedimientos en que se 
emplea una técnica de cambio de iones, por ej. usando 
un cambiador de iones que puede obtenerse bajo la mar- 

15 ca de fábrica de AMBERLITE IR-120, empleando varias con­
diciones de temperatura y presión. En estos procedimien­
tos, el empleo de una alta temperatura, de aproximada­
mente 135SC, para lograr un alto rendimiento, tiende 
a desactivar el cambiador de iones, y el uso de una pre- 

20 sión relativamente baja es indeseable en la práctica.
La invención proporciona un procedimiento pa­

ra preparar 2-(l-ciclohexenil)-ciclohexanona por con­
densación de ciclohexanona, que comprende realizar la 
condensación usando un cambiador de iones macroporoso 

25 tal como se define más adelante, a presión sustancial-
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mente atmosférica y a una temperatura inferior a 12530, 
no dejando que la conversión de la diclohexancna sea 
superior al 50%, y sometiendo la mezcla de reacción ob­
tenida a destilación en ausencia del cambiador de iones 
para separar la 2-(1-ciclohexenil)-ciclohexanona.

La expresión "cambiador de iones macroporoso'' 
quiere decir aquí un cambiador de iones que consta de. 
copolimero sulfonado de estireno, con de 15% a 20% en 
peso de divinil-benceno, que tiene poros cuyo tamaño me 
dio excede de 100 angstroms de diámetro, y/o Icón un área

osuperficial interior superior a 30 m por gramo.
La destilación del producto de reacción obteni 

do según la invención se .efectúa preferiblemente a pre­
sión sustancialmente atmosférica.

En el procedimiento según la invención, el 
producto requerido puede recuperarse sin emplear una 
presión reducida, con un alto rendimiento y bajos 'cos­
tes de catalizador.

La condensación efectuada según la invención 
se realiza, preferiblemente, a una temperatura en el 
intervalo de 7530 a 11530. La conversión de la ciclo­
hexanona se mantiene preferiblemente por debajo de 35%. 
Son cambiadores de iones ácidos, macroporosos en parti­
cular, que pueden usarse en el procedimiento según la 
invención, los disponibles en el comercio con las mar­



cas de fábrica AMBERLITB 200, AMBERLIST 15, DOWEX ASO 1; 
LEWATIT SPC 118 W, IHAC C 16 P, y REALITB CFZ.

El procedimiento según la invención puede efec 
tuarse particularmente haciendo pasar la ciclohexanona 

5 a través del cambiador de iones, por ejemplo a una ve­
locidad espacial de entre 1 y 3000 gramos de ciclohexa 
nona por gramo de cambiador de iones seco por hora.

Se dan los siguientes Ejemplos de la inven­
ción.

10 Ejemplo 1

A diferentes temperaturas y velocidades espacia­
les, se bombeó continuamente ciclohexanona a través de un 
reactor tubular de vidrio de 25 cm de longitud y un diáme 

15 tro interior de 20 mm, que contenia el cambiador de ca­
lor. El reactor estaba provisto de una camisa de calen­
tamiento a través de la cual fluía un medio de calenta­
miento. La mezcla de reacción obtenida se llevó a un 
aparato de destilación, en el que el agua de reacción 

20 se eliminó en forma de un azeótropo con ciclohexanona, 
por destilación a presión atmosférica. La mezcla de 
ciclohexanona, y agua obtenida entonces se separó, y 
se recirculó la ciclohexanona, mientras que el residuo, 
que constaba principalmente de 2-(l-ciclohexenil)-cl- 

25 clohexanona y ciclohexanona, se descargó. Si se desea,

22-1-76 - 4 -



el residuo puede dividirse también en sus componentes 
por destilación. Las conversiones y los rendimientos 
se indican en la Tabla I, con relación a la mezcla 
de reacción según sale del cambio de iones, y represen- 

5 tan promedios calculados para toda la duración del en­
sayo.

El rendimiento se define como 
moles de CHNA formados

---------------- ,— -------------- x 1/2 x 100 %
moles de ciclohexanona convertida

10 La velocidad espacial se expresa en g de ci­
clohexanona por g de catalizador seco por ho^a. Se usó 
LEWATITE SP 120 en forma de H*** como cambiador de iones. 
Los resultados se indican en la Tabla 2.

15 Tabla I

Experi­
mento ns

Temperatu­
ra de cam­
bio de io­
nes , so

Velocidad
espacial

Duración 
del ensa 
yo, hrs7

Conver­
sión, %

Rendimien 
to, % *"

1 110 660 4 6,8 95,2
2 110 1320 22 4,2 95,4
3 100 1320 7 3,6 95,6
4 90 1320 7 2,2 97,3
5 80 214 7 4,4 98,0
6 90 . 5 12 30 97,0
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Ejemplo II
Del mismo modo que en el Ejemplo ns I, se efec 

tuaron experimentos usando Amberlite 200 en la forma H^, 
como cambiador de iones.

5 Los resultados se indican en la Tabla 2.

Tabla 2

Experi­
mento ns

Temperatu­
ra de cam­
bio de io­
nes, ac

Velocidad
espacial

Duración 
del ensa 
yo, hrs.

Conver­
sión, %

Rendimien 
to, %

1 100 1320 7 3,6 S 95,4
2 90 1320 7 2,2 97,1
3 80 214 7 4,4 98,0

15 ..Ejemplo III

20

25
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Del mismo modo que en el Ejemplo na I, los ex­
perimentos se efectuaron usando AMBERLIST 15 en la for­
ma como cambiador de iones.

Los resultados se indicgn en la Tabla 3.



Tabla 3

Experi­
mento nS

Temperatu- Velocidad 
ra de cam- espacial 
bio de io­
nes, se

Duración Conver- Rendimien 
del ensa sión, % to, % "*
yo, hrs7

1 100 1320 7- 3,6 95,6
2 90 1320 7 2,2 97,2
3 80 ' 214 7 4,4 97,9

Ejemplo IV

Del mismo modo que en el Ejemplo nS I, se eiec
'  4. * "tuaron experimentos usando REALITE CFZ en la forma Er 

como cambiador de iones.
Los ejemplos se dan en la Tabla 4.

Tabla 4

Experi­
mento ns

Temperatu­
ra de cam­
bio de io­
nes, se

Velocidad
espacial

Duración 
del ensa 
yo, hrs7

Conver­
sión, %

Rendimien 
to, % *"

1 ' 100 1320 7 3,1 95,8
2 90 1320 7 1,9 97,5
3 80 214 7 3,8 98,2
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Ejemplo comparativo
600 g de ciclohexanona y 20g de AMBERLIIB-200 

seco en lafof ma de H^ se transfirieron a un matraz equipa­
do con un agitador y un refrigerante de reflujo con se­
parador de agua, y el contenido se calentó con agitación. 
A una temperatura de 95^0, el azeótropo de ciclohexanona- 
-agua comenzó a hervir. Se continuó el calentamiento du­
rante una hora más, durante la cual la temperatura en 
la.mezcla de reacción del matraz se elevó a 142SC. Duran­
te la ebullición, con recirculación de ciclohexanona, 
se recogieron en el separador de agua 46,5 g d9 agua.
El cambiador de calor se separó por filtración, y el 
filtrado se sometió a destilación fraccionada a presión 
reducida. Se obtuvieron 214 g de ciclohexanona, 246 g 
de 2-(l-ciclohexenil)-ciclohexanona, y 93 g de produc­
to de alta temperatura de ebullición. La conversión de 
ciclohexanona fuá de 64,3% y el rendimiento de 2-(l-ci- 
clohexenil)-ciclohexanona fuá de 70,2%.

La presente solicitud, que corresponde a la
presentada en Holanda, el 17 de Enero de 1.975, bajo 
el nómero 75/00549, se acoge a los beneficios del artí­
culo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.
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Los puntos de invención propia y nueva, que 
se presentan para que sean objeto de esta solicitud 
de Patente de Invención en España, por VEINTE años,

5 son los que se recogen en las reivindicaciones siguien 
tes: ^

18.- Un procedimiento para preparar 2-(l-ci- 
oQohexenil)-ciclohexanona por condensación de ciclohexa- 
nona, que comprende efectuar la condensación usando un 

10 cambiador de iones macroporoso, tal como se ha definido 
anteriormente, a presión sustancialmente atmosférica y 
a una temperatura inferior a 125^0, en el que no se de­
ja que la oonversión de la ciclohexanona se eleve por en 
cima de 50%, y someter a destilación la mezcla de reac 

15 ción obtenida, en ausencia del cambiador de iones, para 
separar la 2-(l-oiclohexenil)-ciclohexanona.

28.- Un procedimiento según la reivindicación 
1-) en el que la destilación de la mezcla de reacción 
se efectúa a presión sustancialmente atmosférica.

20 38.- Un procedimiento según la reivindicación
13, en el que la condensación se realiza a una tempera-

REIVINDICACIONES

22-1-76 - 9 -



tura en el intervalo de 752C a 11530.
4§.- Uh procedimiento según cualquiera de las 

reivindicaciones 18 a 3§, en el que la conversión de la 
ciclohexanona no se deja subir por encima de 35%.

5 53.- Un procedimiento para preparar 2-(l-ciclo
hexenil)-ciclohexanona.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que 
antecede y para los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de diez hojas escritas a 
10 máquina por una sola cara.

Madrid,
P.A.

MFM
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