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Esta invencidén se refiere a un procedimiento para
la preparacién de 3,5-xilenol a partir de 3,5,5~trimetiloi-
clohexen-2-ona (isoforona).

Se conoce segun le Memoria Descriptiva de la Pa=-
tente Briténica 584,256, que la isoforona puesde ser conver—
tida en 3,5-xilenol calentando isoforone e temperaturas ocom
prendidas entre 668 y 6762C. Sin embargo, los rendimientos
de producto son reletivamente bajos (39%). Tambidn es cono=
cldo usar une diversidad de catalizadores sélidos paras me=-
Jorar el rendimiento. Son ejemplos de tales catalizadores,
alimine sctiveda que se conoce segin la Memoria Descripti-
va de la Patente Britédnica 588.099 y una mezcla de 6xido de
cromo»(III)-dxido de cobre (I) que se conoce segin la Memo=
ria Descriptiva de la Patente Britén%ca 1.197.803. Una des=-
ventaja de tales catalizadores s6lidos es que durante la
reaccién de conversién se forma sobre el catalizador un de-
pbsito de carbono. Esto conduce a une disminucién de la ac—
tividad del catalizador y hace necesario detener la reac=
¢lén a intervalos con objeto de regenerar el catalizador.

Se ha encontrado shora que puede convertirse iso-
forona en 3,5=-xilenol con buen rendimientoc usando ciertos
catalizadores homogéneos.

Por consiguiente, la presents invencién proporcig
na un procedimiento para le preparacién de 3,5-xilenol que
conmprende calentar isoforona a uns temperétura comprendide
entre 450 y 6502C en presencia de un halégeno de nimero atd
mico por lo menos 17, o un compuesto orgénico gue contenga

tal halégeno.

El hallgeno puede ser cloro, bromo o yodo. El com

Puesto orgénico puede contener cualguiera de estos tres ha-
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légenos, pero es de preferencia un compuesto que contengs

yodo. El compuesto puede ser un compuesio alifdtico satura-
do o insaturado o un compussto aromdtico. El compuesto ali-
fético contlens preferiblemente de 1 a 6 dtomos de carbono,
¥ puede ser por ejemplo, un haloalcano sl como yoduro de

metilo, bromuro de n-butilo o tetracloruro de carbono, o un
baluro de alilo tal como bromuro de alilo. El compuesto aro
mético prede ser un haluro de fenilo tal como yoduro de fe-
nilo. La cantidad de catalizador puede estar comprendida en
tre 0,01 y 20 % en peso, y preferiblemente esté comprendida
entre O,1 y 5,0 % en peso, basada en el peso de isoforona.

El procedimiento se lleva a cabo preferiblements
a una temperatura de 550 a 6502C, La presién es convenien-
temente la presidén atmosférica, aun cuando el procedimiento
puede ser llevado a cabo tembién a presionqs infériores a
la atmosférica 0 superiores a la atmosférica.

En una realizacién el procedimiento se lleva a ca
bo continuamente haclendo pasar la isoforona y el cataliza=-
dor o través de un rsactor tubular calentado. La isoforona
J el catalizador pusden ser mezclados tambiédn con un dilu-
yente inerte, por ejemplo nitrégeno o un alcano, con obhjeto
de mejorar la selectividad del procedimiento y/o la transfe
rencia de calor en el reactor. En algunas circunstancias
puede ser ventajoso también irradiar la mezcla reaccionan-
te con radiacién ultravioleta.

El 3,5=xilenol puede ser recuperado de la mezcla
de reaccién y purificado mediantes cualguier método =decua~
doy por ejemplo por destilacidn. Desde el punto de vista
econémico también puede ser deseable incluir en el procedi-

miento una etapa de recuperacién separada para el haldgeno
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o el compuesto orgénico que contiens el hallgeno.
La invencién se ilustra ademés en los Ejemplos si

guientes.

EJEMPLOS 1 g 12

El reactor consistia en un tubo de acero inoxida=-
ble de 320 mm de longitud y 10 mm de didmetro equipado con
un par termosldctrico de 5 mm de diémetro & lo largo de to-
da su longitud. El tubo estaba rodeado por un horno calenta
do eléctricamente. Bl catalizador se disolvié en isoforona
¥y la mezcla se hizo pasar a une velocldad espacial constan-
te a través del tubo calentado. El producto se disolvié en
acetona y se analizd por CGL.

r Los resultados de los diversos ejemplos se indi-
can en la Tabla que figura a continuécién.

Las cantidades de producto procedentes de un nu-
mero de exparimentos fueron reunidas (548,6 g en total) y
gse destild a presién reducida. Se obtuvo 3,5-xilsnol que tg|
nia una pureza de més de 99% con un rendimiento de 85,4%;

punto de ebullicién 90-852C & 1 mm de Hg.
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REIVINDICACIONES

Los puntos de ihvencién propia y nueve, que se
presentan para que sean objato de esté solicitud de Paten-
te ds Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son los que ss
recogen sn las reivindicaciones siguientes:

l8,-Un prpcedimiento pare la preparacién de
3,5~xilenol que comprende calentar isoforone a una tempera
L turg, cémprendida entre 4502 y 650¢C en presencia de un ha-
légeno de ndmero atémico por lo menos‘17, o un compuesto or
génico que contiene tal halégeno.

22.# Un procedimiento segin larreivindicacién ls,
en ol que el compussto organico que contiene halégeno es un
compuesto alifédtico saturado o insasturado o un compusesto
aromético.

38,~ Un procedimisnto segin la reivindicacién 22,
en el que sl compuesto alifédtico contiene de 1 a 6 Atomos
de carbono.

42,- Un procedimiento segin la reivindicacién 38,|
en el gue el compuesto alifdtico es un haloalcano o un ha-
lure de alilo.

58,- Un procedimiento segdn la reivindicacién 28,
en el que ol compuesto aromdtico es un hsluro de fenilo.

68,~ Un procadimiento segdn cualguisra de las rel

vindicaciones 1% a 58, en el gue el compuesto orgdnico es
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un compuesto que contiens yodo.

78.~ Un procedimiento segin la reivindicacién 68,
en el que el compuesto orgénico es yoduro de metilo o yodu=
ro de fenilo.

82,~ Un procedimiento segn cualquieras de las rol
vindicaciones l& a T2, en el que la cantidad de catalizador
usado estd comprendide entre 0,1 y 5% en peso, basada en el
veso ds isoforona.

92.- Un procedimiento segun cualquisra de las rei
vindicaciones 18 a 82, en el que la temperatura estd compren
dida entre 5502 y 6502C,

108,- Un procedimiento pars la preparacidn de
3,5=xilenol.

Tal y como se ha descrito en la Memoria‘gup ante~
cede y para los fines que se han especificho. ‘

‘Esta Memoris consta de siete hojas escritas s méd=-

gquina por una sole cara.

Madrid, 26.082.1975
P.A.

Fernondo de Elzaby
Por Poder,
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