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Esta invención se re fie re  a un procedimiento para 

la  preparación de 3 ,5 -x ilenol a partir de 3,5,5 -tr im etilo i-  

clohaxen-2-ona (iso forona).

Se conoce según la  Memoria Descriptiva de la  Pa­

tente Británica 584.256, q_ue la  isoforona puede ser conver­

tida  en 3 ,5 -x ileno l calentando isoforona a temperaturas oom 

prendidas entre 668 y 67620. Sin embargo, los rendimientos 

de producto son relativamente bajos (39$)» También es cono­

cido usar una diversidad de catalizadores sólidos para me­

jo ra r e l  rendimiento. Son ejemplos de tales catalizadores, 

alúmina activada que se conoce según la  Memoria Descripti­

va de la  Patente Británica 588.099 y una mezcla de óxido de 

cromo -(I I I ) -óxido de cobre ( I )  que se conoce según la  Memo­

r ia  Descriptiva de la  Patente Británica 1.197.803. Una des-
1

ventaja de ta les  catalizadores sólidos es que durante la  

reacción de conversión se forma sobre e l catalizador un de­

pósito de carbono. Esto conduce a una disminución de la  ac­

tividad del catalizador y hace necesario detener la  reac­

ción a intervalos con objeto de regenerar e l catalizador.

Se ha encontrado ahora que puede convertirse iso­

forona en 3 ,5 -x ilenol con buen rendimiento usando ciertos 

catalizadores homogéneos.

Por consiguiente, la  presente invención proporcio 

na un procedimiento para la  preparación de 3 ,5 -x ilenol que 

comprende calentar isoforona a una temperatura comprendida 

entre 450 y 65020 en presencia de un halógeno de número ató 

mico por lo menos 17, o un compuesto orgánico que contenga 

t a l  halógeno.

E l halógeno puede ser cloro, bromo o yodo. E l com 

puesto orgánico puede contener cualquiera de estos tres ha-
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lóganos, pero es de preferencia  un compuesto que contenga 

yodo. E l compuesto puede se r  un compuesto a l i fá t io o  satura­

do o insaturado o un compuesto aromático. E l compuesto a l i -  

fá t ico  contiene preferiblem ente de 1 a 6 átomos de carbono, 

y puede ser por ejemplo, un haloalcano t a l  como yoduro de 

m etilo, bromuro de n -bu tilo  o te trac loru ro  de carbono, o un 

haluro de a l i lo  t a l  como bromuro de a l i l o .  E l compuesto aro 

mático puede se r un haluro de fe n ilo  t a l  como yoduro de f e -  

n ilo .  La cantidad de cata lizador puede esta r comprendida en 

tre  0,01 y 20 $ en peso, y preferiblem ente está comprendida 

entre 0,1 y 5,0 ?» en peso, basada en e l  peso de isoforona.

E l procedimiento se l le v a  a cabo preferiblem ente  

a una temperatura de 550 a 65020. La presión es convenien­

temente la  presión atm osférica, aun cuando e l  procedimiento 

puede ser llevado a cabo también a presiones in fe r io re s  a 

la  atm osférica o superiores a la  atm osférica.

En una rea lizac ión  e l  procedimiento se l le v a  a ca 

bo continuamente haciendo pasar la  isoforona y e l  c a ta liz a ­

dor a través de un reactor tubular calentado. La isoforona  

y e l cata lizador pueden se r mezclados también con un d i lu -  

yente in erte , por ejemplo nitrógeno o un alcano, con objeto  

de mejorar la  se lectiv idad  del procedimiento y/o l a  transfe  

rancia de ca lo r en e l  reactor. En algunas circunstancias  

puede ser ventajoso también ir r a d ia r  la  mezcla reaccionan­

te con radiación u ltra v io le ta .

E l 3 ,5 -x ilen o l puede se r recuperado de la  mezcla 

de reacción y purificado  mediante cualqu ier método adecua­

do, por ejemplo por destilac ión . Desde e l  punto de v is ta  

eoonómieo también puede ser deseable in c lu ir  en e l  procedi­

miento una etapa de recuperación separada para e l  halógeno30
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1 o e l compuesto orgánico que contiene e l halógeno.

l a  invención se ilu stra  además en los Ejemplos s i

guiantes.
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E l reactor consistía en un tubo de acero inoxida­

ble de 320 mm de longitud y 10 mm de diámetro equipado con 

un par termoeléctrico de 5 mm de diámetro a lo largo ae to­

da su longitud* E l tubo estaba rodeado por un homo calenta 

do eléctricamente. E l catalizador se disolvió en isoforona 

y la  mezcla se hizo pasar a una velocidad espacial constan­

te a través del tubo calentado. E l producto se disolvió en 

acetona y se analizó por CGL.

lo s  resultados de los diversos ejemplos se indi­

can en la  Tabla que figu ra  a continuación.

la s  cantidades de producto procedentes de un nú­

mero de experimentos fueron reunidas (548,6 g en to ta l) y 

se destiló  a presión reducida. Se obtuvo 3 ,5 -x ilsno l que te 

n ía una pureza de más de 99$ oon un rendimiento de 85»4$j 

punto de ebullición  90-95e0 a 1 mm de Hg.
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lo s  puntos de invención propia y nueva, que se 

presentan para que sean objeto de e3ta so lic itu d  de Paten­

te de Invención en España, por VEINIE años, son lo s  que se 

recogen en la s  re iv ind icaciones sigu ientes:

1 9 .- Un procedimiento para la  preparación de 

3 ,5 -x ile n o l que comprende ca lentar isoforona a una tempera 

tu ra  comprendida entre 4502 y 65020 en presencia de un ñ a - 

lógeno de número atómico por lo  menos 17, o un compuesto or 

gánico que contiene t a l  halógeno.

2&,- Un procedimiento según la  re iv ind icación  19, 

en e l  que e l  compuesto orgánico que contiene halógeno es un 

compuesto a l i fá t ic o  saturado o insaturado o un compuesto 

aromático.

3§. -  Un procedimiento según la  re iv ind icación  29, 

en e l  que e l  compuesto a l i fá t ic o  contiene de 1 a 6 átomos 

de carbono.

4S. -  Un procedimiento según la  re iv ind icación  39, 

en e l  que e l  compuesto a l i fá t ic o  es un haloalcano o un ha- 

luro de a l i l o .

5 9 .- Un procedimiento según la  re iv ind icación  29, 

en e l  que e l  compuesto aromático es un haluro de fe n ilo .

6 9 .- Un procedimiento según cualquiera de la s  r e i  

vindicaciones 18 a 5®, en e l  que e l  compuesto orgánico es



1 un oompuasto que contiene yodo,

7ft. -  Un procedimiento segdn la  re iv ind icación  6®, 

en e l  que e l  compuesto orgánico es yoduro de metilo o yodu­

ro de fa ñ ilo .

5 8 s . -  Un procedimiento segdn cualquiera de la s  r e i

vindicaciones lfi a 7a » en e l  que la  cantidad de cata lizador  

usado está comprendida entre 0,1 y 5$ en peso, basada en e l  

peso de isoforona.

9a.- Un procedimiento segdn cualquiera de las rei; 

10 vindicaciones 18 a 8&, en e l  que la  temperatura está  compren 

dida entre 5502 y 65020.

108.- Un procedimiento para la  preparación de 

3 ,5 -x ilen o l.

Tal y como se ha descrito  en la  Memoria que ante- 

15 cede y para lo s  fin es  que se han especificado .

Esta Memoria consta de siete hojas escritas a má­

quina por una sola cara.

Madrid, 2 6. A B R I 9 75
P.A.

Fernando
Por Peder.
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