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' caucho y otros materisles polimeros. En particular, se

- febrican articulos colados y extruidos de color natural o

| nes estabilizadas con 2,4,6-tri-(3,5-butilo diterciario-i-

Hoja ntm. o
Ls preseﬁﬁe invencién se refiere a métodos pa=
ra 1s produceién de 2,%4,6-tri-(3,5-butilo ditercisrio—li-
hidroxibencil)-mesitileno.

' Dicho 2,4,6;tri—(5,5-butilb ditercisrio-~4-hi-
droxibencil)-mesitileno es un agénte estabilizador eficaz,
no colorsnté, no toéxico y no voldtil, de la clase de los
fenoles polinucleares, para plisticos y otros productos
orgédnicos, especialmente los que se.transforman a tempe~
raturaé elevadas. 0 qpe opersn béjo vacio.y temperaturas
altas. Por ejemplo, se utiliza ampliamente psra estabili-
zer poliolefinss, polismidas, polihidroximetileno, poliace-

. {
tales, poliestireno, resinss fenolformaldehido, nylén,

coloreados en diversos tonos claros a partir de poliolefi-

~hidroxibencil)-mesitileno.

El 2,4,6-tri~(3,5-butilo diterciario-4-hidroxi-
bencil)-mesitileno se utilizs para estabilizar algunas
prepsraciones medicinsles y cosméticas, ssi como articuios”
que estin en éonfacto con preparaciones médicinales y ali-
menticias. .

Existe un cierto nfmero de métodos pora la pro-
ducciébn de 2,4,6—tri-(§,5-butilo diterciario~4-hidroxiben~
cil)-mesitileno. Uno de los métodos consiste en hacer
resccionsr mesitileno con alcohol 3,5-butilo diterciario»
~4-hidroxibencilico en un disolvente =cloruro de metileno-

en presencis de dcido sulffirico de acuerdo con la fdérmula
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en le que X es C(CHMA".

El procedimiento se lleva a cabo de la manera,
siguiente: a una solucion de 0,4 moles de alcohol 3~-bu-
tilo ditercierio-4-hidroxibencilico y 0,1 mol de mesitile-
no en cloruro dé metileno a una temperatura de 4SC se afa-

den 6,5 moles de acido sulfurico al 80% durante 30 minu-

.tos. La mezcla de reacciodn resultante se agita durante 3

horas mas, después de lo cual se lava 4 veces con agua
hasta reaccién neutra. Se expulsa luego el cloruro de me-
tileno por destilacion y se cristaliza el "producto buscado
a partir de la masa remanente, recristalizandose ulterior-
mente dicho producto en isopentano. Después de la recris-
tali“zacién se obtiene un producto que. tiene una temperatu-
ra de fusion de 200 a 200,730. El rendimiento en producto
es 60% calculado sobre la base del agente de alcohilacién.
En la realizacion de este método se forma una
gran cantidad de efluentes &cidos, los cuales contienen
disolventes organicos y fenoles. La purificaciéon de tales

efluentes implica dificultades considerables.
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B ; " Dicho método requiere uns cantidad considerable

también insuficiente, por lo que se requiere una recris-

|ro de metileno y se afisde Scido sulflrico sl 80 a uns texu-~

_le%, y de nuevo con sgus. Después de ello, se expulss el

_ Hoja m’tm._}_

de dcido sulffirico y un sgente de slcohilacidn, siendo el
rendimiento del producto buscado insuficientemente alto.

Ademds, el grado de purezs del producto que se obtiene es

talizacibn adicional del producto. Zsto ds domo resultado
uns tecnologfs mds complicads del método ¥y un rendimiento
mds bajo del producto. El agente de slcohilacidn empleado
en este método -sleohol 3,5-butilo ditercisrio-4-hidroxi-
bencilico. no es féc&lménte asequible. Su sintesis va acom~
pafiads de ls formacidn de una grsen csntidsd de subproduc-
tos, 1o que da como resultado su bajo rendimiento. -
3¢ conoce en ls téenicas otro método para ls pro-
duceidn de 2,4,6-tri-(3,5-butilo ditercisrio-A-hidroxiben-
eil)-mesitileno por resccién de mesitileno y un éster de
slcohol 3,5-butilo ditercisrio-4-hidroxibsncilico. Dichos .

agente de slcohilacidn y mesitileno se disuelven en cloru~.

peraturs de 32C en corriente de nitrbdgeno con una relacidn
de 0,5 8 2 moles de dcido por mol de mesitileno. L mez=
¢la-de reaccidn resultante se szits durante 3 horas a uns
tempersturs de 10 a 409C. Se sfiade despuds isooctsno s di-
cha mezcla, se separa ls csps scuose, y la caps orgénica

se lasva con agua, luego con uns solucidn de smoniaco sl

cloruro de metileno por destilscidn de la capa orséﬁica.
Ei ;endimiento-del producto buscado es 78 a

79% eslculado sobre el agente de alcohilaqién -un éster

del ‘alcotiol 3,5-butilo ditefcigrio-4~hidroxipencilico.

Las desventajas'principéles de este método son
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| también la formacidén de uns gron csntided de efluentes
que conbtienen un écido; disolventes orgdnicos y fenoles,
y un rendimiento bajo del producto buscado.

Il método mds perfecto es el ubtilizsdo para ls
produccidn de 2,4,6-tri-(3,5-butilo diterciario-4-hidroxi-
bencil)-mesitileno por alcohilscidn de mesitileno con éte-
res de.slcohol 3,5~butilo ditercisrio-4-~hidroxibencilico,
particularnente con 2;6-butilo diterciario~4-netoximetil~
fenol o con un éter bis-3,5-butilo diterciasrio-4-hidroxi-
bencilico en un disolvente -cloroalcsno., Da acuerdo con
este método, el procedimiento de reaccidn de las sustan-
cias reaccionantes se llevs s csho con una alimentacién’ -

gradusl del catalizador -3cido sulfirico- 8 uns mezcla

| de los resctivos a8 uns temperstura-de -20 s +202C. 13 mez-

cla de reaccibén resultante se separs del 4cido y se neu-
traliza con un agente alcalino-hidréxido de sodio en lo .
forms de una so}ycién ascuosa 8l 5 a 77%. Después de ello,'
se separs la fase acuoss y se expulsa el disolvente de la
fase orgénica por destilacidn.

£l rendimiento del producto buscado es GO s €73
del tebrico, calculado psra el agente de alcohilaciédn. |

£l grado de purezs del producto es mayor que
en los métodoz previamente descritos (la temperatura de
fusidn es 238 » 2392C). Zsto excluye la necesidad de una
recristalizacién sdicional. .

8in embargo, las desventajas de este método
son también laz formacibén de una gran canfidad de efluen-
tes, ¥y un rendimiento insuficientemente alto del producto

buscado, lo que es debido a'que el sgente de alcohilacidn

"ge toma con un exceso del 25% (4 moles en lugsr de 3 mo-—
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‘{les de la ecuacién teérica por mol de mesitileno). En la

realizacidén del procedimiento, se requiere este exceso pa-

el método propuesto para la produccién de 2,4,6-tri(3,5-

t1ojn nam. 5

ra obtener el producto buscado de alto grado de pureza

que précficamente no contiene impureza alguna de 2,4-di-
(3,5-futilo diterciario-4-hidroxibencil)-mesitileno. Sin
émbgrgo, mis del 20% de 2,6-butilo diterciafio-#—métoxime-

tilfenol o éter bis-3,5-butilo diterciario-4-hidroxibenci-

lico se convierte en un subprodﬁcto el 4,4-metilen~bis-(2,6
butilo diterciario-fenol). La eliminécién por lavado de es-
ta impurezé a partiridel producto buécado da como resulta-
do une reduccidn del rendimiento de aqﬁél y requiere un al
to consumo de metanol para el lavado. :
Es un objeto de la presente inven;ién eliminar
las desventajas anteriores.

. Es un objeto especifico de la invencidn cambiav
las condiciﬁges de la etapa de alcohilacidén en el método - -
para la produccidn de 2,4,6-tri-(3,5-butilo diterciario-4-
hidroxibencil)-mesitileno con objeto de aumentar el rendi- -
miento del producto buscado y elevar el grado’de su pureza,
asi como seleccionar un agente alcalino tal que puede hager
posible evitar la formacidén de efluentes. ’ |

Este objeto se alcanza por el hecho de que, en

butilo diterciario-4-hidroxibencil)-mesitileno por la reac-
ciéﬁ dg mesitileno con 2,6-butilo ditercario-A-metoximetil-
fenol 6 éter bis-3,5-butilo diterciario-#-hidroxibencilico
a una temperatura de -20 a +202C en presencia de un disolven
te ~cloroalcaino- y un catalizadoi -4cido sulfiirico- para prd
ducir una mezcla de-reaccidn que cqmprende una fase de adcdo

y una fase orghnica que contiene el producto buscado, con

- 15-11-77
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| te, de acuerdo con la invencidn, la solucién de mesitileno

’ : ' Hojn nom. ©

|_separacidén subsiguiente de dichas fases, tratamiento de la
fase orgdnica con un agente alcalino y separacibén subsi-

| guiente del producto buscado por eliminacién del disolven-

en cloroalcanolée-trata simulténeamente con Acido sulffiri-
co y una solueidn de 2,6~butilo diterciari0-4-metoximetil-
fenol o éter bis-3,5-butilo diterciario-4-hidroxibencilico
en cloroalcano, y el agente aléalinb es amoniaco gaseoso;
despuds del tratemiento con aquél de 1a fase orgénica an-
tes de la separacién del producto buscado, se separa el
sulfato de amonio resultante. ‘ .

Como el cl&roalcano utiliz#do como disolvente
se pueden utilizar cloruro de metileno, tetracloruro de
carbono y dicloroetano. ' o

' Como se ha indicado arriba, es‘éconsejable
realizar el procedimiento entre -20 y +202C. Si la tempera
tura.es més baja quefdicho-limite inferior, la reaccidn de
alcohilacién se retarda mucho y la duracidn del procedimier
to se hace_més larga. Una elevacién de la.temperatura pdf :
encima de 202C da como resultado un répido aqmento en la--
‘formacién de subproductos. -

En las condiciones arriba indicadas, el mesi-
tileno se aleohila con 2,6;bqtilo diterciario-4-metoxime~

tilfenol de acuerdo con la férmula:




Cu

Mojn n/rrrr?2*?

C4

CH,OCH, o-m

10
El exceso del agente de alcohilacién conduce .
a la formacién de un subproducto 4,4-cietilen-bis(2,6-bu-
15 tilo diterciario-fenol) de acuerdo con la férmula:
25
Adicionalmente, un aumento en la temperatura
de mas de 20"0 conduce a la formacion de dicho subproduc-
to.
Una disminucién én la cantidad del agente de
50 alcohilacién por debajo de la estequiométric3 da como re-

15-U-77
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L.sultado la formacidn de otro subprodﬁcto el 2,4-4i(3,5~

butilo ditercisrio-4-hidroxibencil)-mesitileno:

( 6143),

cu (cHs)C gy c(c,,,3

CW% C/nys)s
' +2 HS0y
HiC (343

CI-IZOCHs . L (i)
10 '

(CH 8)30 OH C(CH s)3

15 En el caso de cmplear éter bis-B,E;butilo diter
ciario-4-hidroxibencilico como el sgente de alcohilacién
en las condiciones arriba mencionadas, se forman también
los subproductos II y III.

En compsracidn con los métodos conocidos en la
" 20 técnica snterior el método propuesto hace que sea posiblé',
obtener 2,4,6-tri(3,5~butilo diterciario—4-hidroxibencii)-.
mesitileno con un rendimiento suficientemente alto del
orden de 88 a 907 y un grsdo de purezs suficiéntemente al-
t0o (la temperatura de fusidn es 239 a 239 58¢). Para la
25 reallzaclon del método propuesto se requiere uns cantldad
insignificante del a5ente de slecohilacidn y dcido sulfu~
rico, lo cusl asegura une disminucidn scussda en la ¢an-
‘tided de residuos fendlicos que se formsa en los. métodos
de ls técnics anterior. E1 uso de amonisco gaseoso como

30 agente slcalino evita ls formacidn de efluentes.

15~11-77
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Bl método es tecnoldgicemente gimple y se efec~
tla de ls manera siguiente.

Una porcidn de ls cantidad requerids de cloro-
alcano y mesitileno se pone en un mstraz provisto de agi-

tador, termbmetro, refrigerante, dos embudos de goteo, y

| un bafio de refrigeracidn. El contenido del matraz se en-

. fris s la tempersturs deseads. Despuds se sfiaden simulté-~

neanente, con agitacidn, una solucién del agente de sl-
cohilscidn en 1ls segunds porcidn de cloroalecano y 3cido
sulffrico. Lo tempe;atura del procedimiento se mantiene
dentro del intervalo de -20 a +202C, La masa résultante
estd constituida por uns fase de dcido y una fase orgi-
nica. Ls fase de dcido se separa en el empbudo de sepsra~ "
cidn, y ls fase orgénica que conbtiene el producto buscae;_

do se pone en un mstrez provisto de sgitador, condensador

de reflujo, y tubo de suministro de gas, y se trata con -

amonisco gaseoso. Tl sulfato amdnico resultsnte se separs
por filtracidn, y el disolvente ~cloroalcano- se expulsa‘
por destilacidn de la solucidn remsnente.

Pars uns mejor comprensidén de ls presente inft-
vencidn, se presentan a continuacidn los. siguientes ejeﬁ~

plos especificos.

Ejenplo 1
En un matraz provisto de sgitador, termdmetro,

condensador de reflujb y dos embudos de goteo, se cargesn
100 ml de cloruro de metileno y 6,84 g (0,057 moles) de
mesitileno. Ls mezcla se enfris a 0°C con agitacibn. A
la mezcla resultante se aflgden simultineamente 21 g (0,2

noles) de dcido sulfirico y una solucidn de 50 g (0,2 mo~
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| les) de 2,6-butilo ditercisrio~-#-metoximetilfenol en 1Q0

do una temperaturs de 0 a2 32C.
La mezcla de reaccidn se sgits después a ests
temperaturs dursnte otros 30 minubos. Ls composicidn de

1s mezcls de reaccidn se anslizs por un método de cromato-

| grafia. gas-1{quido.

La composicién de ls mezcla de resccibn, en %

en peso, es:

~ Producto I 94, 2;
Producto IT 5,13
Producto III 0,7,

Ia mezcla de reascceidn se pone en un embudo de
separacidn, y se sepsra ls fase de &cido. La fase orgéni-
ca s¢ pone en un matrsz provisto de agitsdor, condensadorn
de reflujo, y tubo de suninistro de gas, a través del cual

se suministra smonisco gaseoso para la neutrslizscidn. 1

por destilascidn,

Se obtienen 39,1 g del producto buscado, lo que
repregenta el 83,6% de la csntidad tedrica calculads con
respecto sl mesitileno, o el 76,1% de ls cantidsd tedrica
calculads con respecto sl 2,6-buti16'diterciario-4~meto-
ximetilfenol. Ls temperatura de fusidn es 239,1 » 239,690,

e llevd a éabo el experimento siguiente, para
comparacidn.

En un matrsz provisto de agitador, termdmetro,

-condensador de reflujo y embudo de goteo, se introdujeron

ml de cloruro de metileno durante 30 s 40 minubtos manteniexr-

sulfsto de amonio resultante se separs por filtracibn. Il

cloruro de metileno se expulsz de ls solucidn remanente ..
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" macidn de una cantidad considersble de subproductos.

! - . Hoja nﬁm?’l:_’-_

|_200 @l de cloruro de metileno, 6,02 g (0,05 moles) de me-
sitileno, y 43,75 g (0,17 moles) de 2,6-butilo diterciario
—4—mefoximetilfenol. La mezcla se enfria a 0°C con agita-
cidn, y se aisden gradualuente 18,25 g (0,17 moles) de
dcido sulflrico dursnte 30 minutos, manteniendo uns tempe-
ratura de 0 a 32C. . -
' Despuds de ello, la nezcls de resccidn se agi-
ta durante otros 30 minutos 8 la misma tempesratura.

La composicidn de ls mezcls de reasccidn, en 5

en peso, es:

producto I  75,2;
producto II 15,23

producto IIT 9,6.

Se neutraliza luego le mezcls de reaccidn con,
una solucidn de hidrbéxido de sodio sl 75, se separs la ca-
ps scuosa, ¥ se expulsa el disolvente de la caps orgdnics
por destilacidn.,

Se obtienen 23,2 g del producto buscado, lo que
constituye el 72,9% de la centided tedrics celculeds con
respecto a mesitileno. .

La tempersturs de fusidn es 238,6 a 239,22C.

Por los datos snteriores, puede verse que,
con introduccién simulténes de los componentes en la zo-
na de reaceidn, el rendimiento del prdducto‘buscadé_y au

grado de pureza disminuyen scusadamente debido a la for-

—
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_Zjemplo 2

in ¢l matroz del Ljemplo ) se introducen 100 ml
de cloruro de netiléno y 7,2 g (0,06 moles) de mesitileno.
La mezcla se enfris a 09C con agitacidn. e afisden simul-
téngamente a8 la mezcla resultaﬁte 21 g (0,2 moles) de 4ci-
do sulfdrico al 945 y una solucibén de 50 g.(0,2 roles) de
2,6~butilo ditercisrio-4-uetoximetilfenol en 100 ml de
cloruro de metileno'durante 30 8 40 minutos manteniendd
una temperaturs de 0 3 32C. La mezcla de rcaccidn se agi-
ta después a la misma temperaturas durante otros 30 minu-
.tos. La composicién de la mezcla de reaccidn se snaliza -
por un nétodo de croamatografia gas-ligquido.

La composicidén.de la mezcla de reaceidn en i}

en peso, es:

producto I 94,03
producto II 3,8;
producto III 2,2,

Is sepasracidn de la fase de -4cido y la fase or-
génics, la neutralizacién de la fase orgénica con amonia-
co gaseoso, la destilacidén del disolvente y la separacidn
del producto se efectlsn como en el Sjemplo 1.

El rendimiento del producto buscado es 41,4 g,
1o que equivale sl 89,1% del tebrico, caleulado reséecto
al mesitileno, o al 80,2% del tedrico calculsdo respecto
al sgente de alcohilacibn. Ls temperatura de fusiébn es
239,2 & 239,82C. | |

Se llevd a caSo el experimento siguiente pars

.

[
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_couparacibn.

En un matraé provisto de agitador, térmémetro,
condensador de reflujo; y embudo de goteo, se introduje-
ron 200 ml de cloruro de metileno, 50 g (0,2 moles) de
2,6-butilo diterciario-t4-umetoximetilfenol y 6,02 g (0,05
molps) de mesitileno.'La mezcla ée enfrib mientras que se
agitabs s 02C y se afiadieron graduslmente 22 g (0,2 moles)
de 4cido sulfdrico sl 94% dursnte 30 minutos nsnteniendo
una temperaturs de O 8 390; Le mezcla de reaccidn se agi-
t6 luego durante otros 30 minutos 3 la misma temperaturs.

Ls composicidn de ls mezcla.de reaccibn en'

-

‘en peso, era:

producto. I 79,5;
producto IT 3433
producto III 17,2,

Ts mezcla de reaccidn se neutralizd con uns 50~
lucidn sl 7% de NaOH, se sepsrd ls cape scuosa, y se exw
pulsd el disolvente de la capa orgdnics por destilscibn...

El rendimiento del producto es 30,7 g, lo que
represents el 79,33 del tebrico calculado sobre el mesi~
tileno, o el 59,5# calculado sobre el 2,6-butilo diter-
.clsrio-4~metoxinetilfenol. La tempersturs de fusidn del

producto obtenido es 238,0 a 238,72C.

Ejemolo 3

En ol motrsz del Ejemplo 1 se introducen 13 ml

" leno. La mezcls se enfris a 02C mientras que se agita y

et e S e e S e WLy b 1o W

de cloruro de metileno y 1,03 g (0,0086 moles) de mesiti-
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| se sfisden simultdneamente 2,71 g de Scido sulfirico sl

ou4% (0,026 moles) y una solucidn de 6,5 g (6,026 moles)’
de 2,6-butilo diterciario-u;metoximetilfenol en 13 ml
de cloruro de metileno manteniendo una temperaturs de O
a 32C. Lo nezcla de resccibn se sgits a la misna temperatuj
rs durante otros 30 minutos. La composicidén de la mezcla
de feapcién se analizs por un método de cromatografia gas-
1iquido. '

La ;omposicién de 1s mezcls de reaccidn, en ¥

en peso, es:

producto I 91,7;'
producto II 1,7;
producto III 6,6.

Is mezcla de reaccidn se tratq,ly el producto
buscado se separs, como en el £jenplo 1.
| Se obtienen 5,4 g del producto buscado, lo qﬁe
" representa el 81,53 del rendimiento tebrico calculado s§- :
bre el mesitileno, o el 81,0% del tebrico calculsdo sobre i
:el 2,6-butilo ditercisrio-4-netoxinetilfenol, -La temperé-

turs de fusibn es 239,0 a 239,69C.

Ejenolo 4.

En el matraz del £jemplo 1 se cargsn 13 ml de
cloruro de metileno y 1,11 g (0,0093 moles) de mesifilens.
Le mezcls se enfriz s 02C mientras que se agita, y se afia—
.den simulténeamente 2,71 g (0,025 moles) de écidb sulfiri-
¢o del 94% y uns 801uci§n de 6,5 g (0,025 moles) de 2,6-

butilo ditercisrio-4-metoximetilfenol en 13 ml de cloruro
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_de metileno manteniendo uns temperstura de O 8 39G.

La mezcla de resccidn se sgits después a8 lp
misma tempersturs durante otros %0 minutos.

Ls .composicidn de ls mezcla de resccidn en 74

5 .en peso, es:
producto I  80,5;
producto II  1,2;
. Producto III 18,3,
10

La mezela de resccidn se trats, y el vroducto

bugcado se separas, como en el Zjemplo 1. _
'iSe obtienen 5,1 g del producto buscado, lo que
representa el 70,97 del rendimiento tebrico calculado so-
15 bre el mesitileno, o el 76,07 del tedrico calculado sobré
el 2,6~butilo diterciario—4—aeéoximetilfenol. Is temvera-

turs de fusidn es 238,9 a 239,42C.

- Sjemnlo 5

20 En el matraz del Zjemplo 1l se introducen 100 mi
| de cloruro de metileno y 7,2 g (0,06 moles) de mesitileﬁé.
La mezcla se enfria a 09C mienbras que se agita. A la mez-
cla resultante se siiaden simulténeamente una solucidn de
45 g (0,099 moles) de étor bis-3,5~butilo diterciasrio-i-
25 hidroxibencilico en 100 ml de cloruro de metileno y 8 g
(0,08 moles) de dcido sulfdrico sl 947% menteniendo una
temperatura de 0 a 32C. La mezcla de reaccidn se agits des%ués
a 13 nmisma temperstura durante otros 30 minutos.

La composicién de ls mezcls de resccidm, en 7%

50 ‘en peso, €s:

15~11-7"
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producto 1 95,8;
producto 11 3,7; .
producto 111 2,5.

La mezcla de reaccién se trata, y el producto
buscado se separa, como on el Ejemplo 1.

El rendimiento de 2,4,6-tri(3,5-butilo diter-
ciario-4-hidroxibencil) mesitileno es 40,5 5, 1o que re-
presenta el 87,2i"? del tedrico calculado sobro el mesiti-
leno, o el 79,2% del tedrico calculado sobre el éter. La

10 temperatura de fusign es 239,4 a 239,8SC.

Se Ilevd a cabo el experimento siguiente para
comparacion:

En el matraz del Ejemplo 1 se introdujeron 12
mi de cloruro de metileno, 2,70 g (0,006 moles) de éter

15 bis-3,5**butilo diterciario-4-hidroxibencilico y 0,4 ¢
(0,003 moles) de mesitileno. La mezcla se enfridé con agi-
tacidén a OBC y se afadieron gradualmente 1,22 g (0,012
moles) de acido sulfidrico al 94% durante 60 minutos man-*
teniendo una temperatura de 0 a 3"0.

20 La mezcla de reaccion se agitd después durante
otros 30 minutos a la misma temperatura.-

La composicion de la mezcla de reaccion, en %

en peso, era:

25 producto 1 82,0;
producto 11 15,5;

producto 111 2,5.

Se obtuvieron 1,86 g del producto buscado, lo

30 que representa el 80,27 del rendimiento tedrico calculado

15-11 77
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* L_sobre ¢l mesitileno.

Ejemplo 6

in el matraz del Zjemplo 1 se introducen 100 ml

La mezcla se enfria mientras que se agita a -202C y se -
afiaden simultdnesmente uns sclucidn de 50 g (0,2 moles)
de 2,6-butilo ditercisrio-#-metoximetilfenol en 100 ml de
cloruro de metileno y 21 g (0,2 moles) de dcido sulfdrico
dursnte 30 minptos éanteniendo una tempersturs de -202C.
La mezcla de reaceidn se sgita dursnte 120 ninutos a2 la
miéma tenperatura y se tome una muestra pars andlisis,

La composicién de la mezcla de resccidn, en

en peso, es:

producto I 82,0,
producto II 5,63
producto IIX 12,4.

Tis mezcls de reaccidn se trata, y el producto
buscado se separa, como en el Ejemplo 1l.: h

Se obtienen 34,8 g del producto buscado, lo
que representa el 75% del rendimiento tebrico calculado
sobre el mesitileno, o el 68,07 del tedrico calculado so-
bre el agente de alcohilacién. | |

La tenperaturs de fusidn es 233,6 a 239,320,

Ejemplo 7
En el matraz descrito arribs se cargsn 100 ml

de dicloroetano y 7,2 g (0,06 moles) de mesitileno. Ia

de cloruro de metileno y 7,2 g (0,06 moles) de mesitileno.
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|_mezcla se cnfris con agitacibén o 122C y se sfisden gradusl-
mente una solucidn de 50 g (0,2 moles) de 2,6-butilo di-
terciario~4-metoximetilfenol en 100 ml de dicloroetsno y -
21 g (0,02 moles) de 4cido sulffrico durante 30 minutos
manteniendo uns temperatura de 122¢. Le mezclo de reaccidn
se agits durante 60 minutos 3 la misaa temperatura, y se
toms une muestrs pars andlisis.

. .

La composicidn de 1la mezcla de resccidbn, en ¥

en peso, es:

producto I 83,8;
producto II 9,7;
producto IIT 6 1 5e

Ls mezcla de rescciln se trets, y el producto
‘buscedo se separa, como en el Ijemplo l.

3¢ obtienen 35,2 g del producto dbuscado, lo
que representa el 75,8% del rendimiento tebrico calculado
sobre el mesitileno, o el 68,5/ del tedrico calculado sc-
bre 2,6-butilo @iterciario—4-metoximetilfenol.

La temperasturs de fusibn es-238,9 a 239,390.f -

2jemplo 8

En el metraz del £jenplo 1 se introducen 100 ml
de tetracioruro de carbono y 7,2 g (0,05 moles) de mesiti-
leno., s mezcla se sgita y se silsden graduslmente una so-
lucién de 50 g (0,2 moles) de 2,6-butilo ditercisrio-4-me-
toximetilfenol en 100 ml de ‘tetracloruro de carbono y 21

‘g (0,2 moles) de 8cido sulfilrico al mismo tiempo a una
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bewpnratura de 202C durante 30 minutos mantenlendo una
temperatura de 20°C. La mezcls de resccidn se agita ulte-
riormente durante 30 minutos a la misms temperatura, y se

toms una muestra psra anilisis,

ILa composicién de la mezcls de reaccibn, en %

en peso, es:

producto I 87,2;

producto II ' 8,7;
producto III 4,1,

Se obtienen 37,4 g del producto buscado, lo
Que representa el 80,57 del rendimiento tebrico caleulsdo
Sebre el mesitileno, o el 73%,0% del tebrico calculado so-

bre el agente de alcohilacién.

La temperatura de fusién es 238 0 a 238,79C,
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RETVIHITCACTICHES

Los puntos de invencibén propis y nueva que se
presentan para que scan objeto de esta solicitud de Paten-
te de Invencidén en Zspoiia, por VEINTE aios, son los que
se recogen en les reivindicaciones siguientes:

1#.~ Un método pars 1la produccidn de 2,4,86-tri
(3,5-butilo diterciafio—#-hidroxibendil)-mesitileno por
reaccibn de nesitileno con 2,6-butilo ditercisrio-i-mneto-
ximetilfenol 6 éﬁer bis=-3%, %«~butilo diterciario~f-hidroxi-

bencilico s una temperatura de -20 a +202C en presencis

de un disolvente -cloroalcano- ¥y un catalizador -dcido

sulflirico-, psrs producir uns nmezcla de reaccidn consti-
tuida por una fase de 3cido y una fase orgdnica que in~
cluye el producto Suscado, con sepsracidn subsiguiente
de dichas fases, tratamiento de la fase orgénics con un
agente alcalino y separacidn subsiguiente del producto
buscado por eliminacibn del disolvente, csracterizado
por el hecho de que se trats la solucidn de mesitileno
en cloroslcano simultdnesmente con §cido sulffiirico y con
una solucidn de 2,6~butilo diterciarioéu-metoximefilfenpl,
o éter bis-3,5~butilo ditercisrio-4-hidroxibencilico en
cloroalceno, y se utilizs amonisco gaseoso como el agen-
te .alcalino, de tsl modo que despuds del tratemiento con
aquél de 1la fase orgéniép antes de l3 separacidn del pro-
ducto buscado, se separa el sulfato de amonio resultante.

' 22,~ Un método para la produccidn de 2,4,6-tri-
(3,5~butilo diterciario-a—hidroxibencil)-mesitiléno.

Tel y como se ha descrito en la Hemoria que an+

tecede y para los fines que se han especificado.

oo g - o




Esta Memoria consta de veintiuna hojas escritas

a maquina por una sola de sus caras.

- Madrid, 2I).EMH978
P.A.

Fernafdo de Eiz ury
Por P

GM.
15-11-77
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