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UEMORTA DESCRIPTIVA

Ia presente invencidn tiene por objeto wn procedi-
miento para la obtencidn de d,1~tx‘ans—p:—men"ben-6~diol
5. 2,8 de férmulas

- o apesbety S 4 o

10

'caracterlzado porgue, en un primer paso se oxida eld -p:Lne-

) no a epdx:Ldo de D( -pineno, y en un segundo paso este al'kimo )

Lo se hid:t'ajaa. Como agente oxidantc se emplea #oido n-cloro ;_xgsr—-
ber}zoioo: Ia hidratacién se lleva a cabo en un medio agaoéo

a pH 5-5,5, generado 'por la preéencia de gales amdnicqé de
doido :r:‘uerte; empledndose preferentemente cloruro amdniooi
El procedimiento objeto de la presen’ce invenoién,
permibte obtener el producto final con buenos rendimientos,
giendo por su sencillez muy 1nd1cado para su aplicacién a

escéla industriale

La epoxidacidén del d ;-pzlneno con decido xz‘l—cloroper;

. benzoico se lleva a cabo a temperatura ambiente, en condi-

2 clones de mdxima estabilidads La hidratacién se lleva a oaé
bo con un e.‘.l.emento’de manejo oémodo, ocugl es uha soluoidn

de cloruro sménico, & temperatura suaves Asi se llega a un

producto final muy fAcil de purificars
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Ejomplo Low ..
En un reactor protegldo de la accidn de la luz, se

colooan 2;2 Kgs, de deido m-_-}cloroperbenzoigo del 85% de 7
queza y se disuclve en 12 l: de cloroformo: Seguidamente
cuidz}ndo que la temperatura se mantenge alrededor de los'
25%C, con el adecuado empleo de la refrigeracién externa',‘
sej,aﬁade lentamente nientras se agita, una solucidn de 1 45
Kg: de 0(-pineno en 18 1+ de cloroformoe Finsliza la edie-
cidn, y ¢l sistena sc deja en estas condiciones durante
tres horas més. A oontinuao;bn pe lava con soluoién ol 20%
de oarbonato sédico en agua, con objeto de eliminar ol doim
do formado, después con agua hasta la neutralidad y se deja
secar sobre suliato sdédico anhidro: Finalmenté se conoe_'n;l
tra la solucién a vaclo y se destila el aceit;z resultante .
empleand? para ello una columna de reetificacidn; asi a
una pres:.én de 8 mm. v temperatura de 47°C se recogen un
total de 1, 316 K{‘;u (81%) del epdxido de “~pmeno, con uha
pu.reza del 97% sogin sc deternina por cromatografia de ga-
segs : ‘ ' )

' 1 Kg: de dxido de éf'-pinuﬁd‘," ob‘fé’n"i&'o anteriormeni
to, se aﬁaden nientras se agita, sobre 2 l« de una dimOlu"“
cidn al 3% de oloruro eménico en agua; con un pH apro,c:.ma-
do de 5. El sistema se refrigera exteriormente y, la vel.om
cidad de adicidén se regula de modo g,ue; la tempera’gura de
la reacoidn no supere los 4090: Loabada la adicidn, se er;_;
fria & 1020 y se manticne en agitacién bajo estas oond:L';.
¢clones durante una hora mé.[s conpletando asi la prepa!f‘aoidl;
de 1o mase cristalina de d,l-trong-pementen-6-diol 2,8 oon
w p..E. de 130—1901
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Ejemplo 24m .

, 2 Kgs: de dxido de 0( -pinex}o, ob"aen:j.dos segin ejem:-
plo l; se afladen mientras se agita, so'bre_2,8 1 de una di-i-
solucidn al'l% de oloruro aménioco en agua, con un pH apro-_:_-
ximado de 5,5: La velociq.ad de adicidn se regula junto con
la refrigeracidn externa, de mancra que la 'bemperatux"a ink e
rior no exceda de 35°C. Una vez ferminada la adicidn, se

rebaja la temperatura hasta 3.490 y sc¢ mantiene en a.rrita;-

—r oy o

10.

154

20.

25

-190,

oidn baao egtas condiciones por espacio de tres horas nds .
con lo gue se separa una masa cr:.s'bal:.na. A continuacith
ge Piltra y se lava el produgto} primero con agua fria y

después con éter de petréleo: Finalmente se seoa a 'l;empe-:-

, ratm'-a amblen-he y pres::.dn reducida, obteniendo u.n total de

1,678 Kgs- (85%) de d,Ll-trans—p-monten-6-diol 2,8 p.f. 130~

= . =
N O TA
Descrito el objeto del presente invento se deola;-
ran nuevas y de propia invencién las siguientes reivindi-
oa01anes. _ ) )
Lo- Procedimiento de obiencién del d,1~trans-p-
—menten-:-sudiol 2,8, caracterizado porqué, en wna primero
fase, se hace reaccionar {{ ~pineno con 4oido p~olor0per—

benzoico para dar lugar al epéxido de tx-p:meno, cl oual,

.en una segunda fase, se hidrata en solucidn de sales amd= -

nicas g pH 5—5,5;
e Procedimicnto de obtencidn del &,l-trans-p-..
-menten=-6-diol 2,8, segin reivindicacidn 1, caracterizado

porgué la epoxidacidn del 0( -pineno tiene lugar en el scno



de dn.solven'be.:. orgdnicos. ‘

3... Proced:.m:.ento de o'btenc:.én de:l. d,l~trans-p~
~monfen~6-diol 2,6 segin reivindicaoisn :L, carg.c-bom.zadg.
porqué el epdxido de °(~pineno se separa de la masa Teaos=

5 oionante por destilecién y reotificacién al vao:.o. o

4..~ Proced:l.mn.en'bo de oblencidn del d,l-‘brans-p~
wnenhonm=G=diol 2,8. |

Segin se describe y relvindioa en la presente me; ’
moria deseriptiva que consta de 5 paganas foliadas y esori-

10,  tas o méquine por una sola de sus oaras.

Modrid, a 24 MAR 197
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