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£1 2=o0tilhoxonol es onplesdo on granden vantidados =
pets la Pabricacidn do Ptalato diotfiico, aul plastificante prg
forido para ol oloruro polivinfiico. Lo sintesis y la propara=
eifn on outado purc dol sloohol so roalfzan an troo fasas.w
En 8ato caso y do uno forma ya conocida como tal = =
{véosn 1s Rovisto ChoaleeIng-Tochns 41, Aflo 1.069, nt 17, Phgi
na 976), on la prinora fase os lleva al nebutirsldehide, a olg
vada tonpuratura, on eatrocho contacts con hidréuido sfdico we
acuaso, on que ol n=butiraldohide es treneformodo, por la oldg
1izacidn son deshidratacidn simulténes, en Z=stilhonsnol. Las
tonporaturas apiloades para ello pucdon Goclilar cntre 90 y we
13008Ce, y 1a concentracién del hidrdxide eddico puods verior -
dol 1 hoots o) 9%, £1 2wotilhaxsnal, quo o8 inscludble on agua,
puado sor separado on sonjunto con rodunidno produttos pacunds
£ioo quo so han conotitufdos Phcilmente como caps euperior da
ls lojfa acuosse=
Como t{pico pare el producto de Sots Paso do la zosg
eidn 8o considers 1s compooicidn que a continuacidn s ralecig
nat
98,04 dol 2«stilhexeonal
Gy 85 dol 2=atilhoxonal
0y17 dol 2=otilhexannl
1,47 dol nebutitaldohido (mondmero y trimero)
3,07 do productos de condensacidn nfs olavndos
A continueciln, vo roalize on la sogundo Pase la hiw
drogenacidn del Zestilhexensl y dol 2-s¢tilhoxanal pors obtensr
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el R«atilhaxannl, la del nebutiraldehido y de unes partes del
nebutiraldohido trfmsro para obtener e) nebutanol, asf como la
hidrogenaciSn de los productas de condensacidn mfe elevados con
contenide de cerbonilos para obtaner unes combinscionse ds un
mfs slsvado punto do ebulliciln y con un contanido de hidroxie
10. £n tal caso s hidrogenacidn puede ser ofectunds tanto an
unios natallzadores de hidrogenacidn dispuastos do forma Pija,
tanto en la feas lodnse como en la fase gassoss. tn le fece 1g
doss; las presicnes aplivadss oscilen entre 20 y 200 barics, ~
an 1s fase gesaoss, las mismas oscilan, por 1o genorsl, sntre
2 y 10 barios, mientras que 1as temperaturas varfan entre 100
y 1808Ce»

turanto le hidrogenseidn y por 1o dosearbonilizacidn
dal 2eptilhsxsnal y del Rwstilhexansl sa obtiens como un proes
ducto sscundasio, o bien s unas centidsdos raducidas, ol hip
tano. Ls obtencién pura dsl 2eotilhoxanol dentro da la tercers
faas 8o tuslize por le destilscién y por 1s separacidn de une
fracoidn de la oabeze de destilaciln dentro de uns colusna rag
tiricadors ds la csbers de destilscidn asf como de unoe tesfm
duos do la destilsoidn dentro de una colunna Pectificadors de
1a parte principsl de ls destilecién. 5% bion la esparacién de
los componontes, que entran en shullicidn, antes que el 2=t}
hexancl, pusde ser afsutuada tanbien & la presidn normsl & bien
e una prosifn llgoraments mis reducida, sn la priotias es asi
que dabido el slevado punto de vbullicidn del Z2estilhexsnol la
destileoién se 1levs a efecto exolusivamente a una presidn mfs
raducids 0 non, & 30 hasta 209 torr. Saju las mismas pondicliow
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nes no o8 posiblo separar ol 2estilhoxanol en la columns retti-
ficadora de ls dostilscién peincipal do una manera complota da
lao partos que tionsn un punto do obullictén wis elovedo. Por =
1o tanto, haco Palta destilar ol lodo do la columna do la doatf
locidn principsal otre vez dontro do otra columna, la llamada cp
lucna do la ¢ols, con ol fin de sepater ol 2watilhexanol, quo =
hebfa quedade como renfduc, de los gomponentas con un mis alto
punto do shullicidn. Duranto Sota dostilacidn (destilacidn do -
cole) so mantienes, por 1o gansral, donteo dol lodo una tompora-
tura de monae de 1809C,, por la csbexa do la columna 8o obtiono
ol 2~otilhoxanol reatanto on conjunto con unas reducidas parteo
de sustonciss con un =ds elovado punto da obullicidn on forma e
de una Praceidn do cola. Euta cola so retornada a lo hidrogena-
cidn y dostilacidns raspectivamante, siondo la misma enmetidn.
por lo tanto, a una nuova destilacién, de modc quo al final, ol
2watilhexanol oatd casl complotamsnte svaparade do las suatancias
do n:fs olovado punts do cbullicidne Cotas partsa con un mfe alto
punto da obullicidn ee veparan por ol fondo ¢do do lo columng »
ractificadozrs de la cole. Las mismas oo componon do loa produce
tos do la roaccidn dol Zeotilhoxenol consigo misme § bioh con «
el nebutirnldohido, y ollas constituyen combinaclionos son contp
nido do oxfgons do mfs do 8 Stomos do carbonoe £ punto do dbye
11icidn do cotoe productos do resceiln estd por ancins del pun-
to do ebullicidn dol 2=-otilhoxanol.~

La Pabricacidn dol 2-atilhexenol ee resliza ¢on un rgn
dimionto ruy slsvado, Gontro do la face do la aldolizacidn sa gon
aiguen, on solaoiln con ol n«butiraldehido, una transformacidn
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de nfs del 587 esf como une eclsutividad de més ds) 97%, nionee
tras quo en ls Pase do le hidrogensoidn se consiguon uns Eranse
formacidn del 160X y une sslectividad de nis del 99, For 10 ==

88 tanto, las posibilidedas pora sl suments directs en el rendies
_uteniu de loe productos de dotsrminads wolor por el majoranions
to de lo sslectividad el arparo do los ya sonoolidoa procedinien
tos son nuy limitadas.« '
No obetantc, ss tisne s} afén de sumonter aln mis el
99 pendimisnts on s} Zestilhexancl, dedo quu ys unes reducides nee
Jorss en ol rendimiento pencesenten unas importantes vontejae =
scondmicas an vista a2 las grandsa cantidades con las que se fa~
brice el 2=stilhaxencl.~
De uns manors sorpesndonte se he descublerto shora «=
98  que pars la Pabricooién del 2-otilhaxencl por ls condenvaeidn =
aldflics del nebutirsldehido, por 1s hidrogenscidn catalftioca ~
del producto do la eldolizacidn y por la destilacidn del prowe
ducto dw le hidrogenavidn en vorias foses en ls qua en priner -
lugar es teolize uns asparacidn del procucto de ls hidrogenosidn
109 o ung cabexa do la destilanidn, en una Praccidn que comprendo
1a cantidad prinoipsl del 2eatilhexsnol y en unos rosfcucs de =
1a destilacidn, aientras gue los rasfduna de ls deatilacidn son
separedos, en una colunna rectificadore da cola, on sl 2-etilhgwe
nol y on una Precoidn qus se compone de unae partes § sustanciee
108 con un nds slevadn punto de ebullicidn se trsbaja oon dxito de
uns Porsa tal quo por la destilecidn on la oolumns pectificsdoe
ra de la cola, la Prectiln de las sustancias con un mées elevedo
punto de sbullioidn, is que se presonts en la forma de unce re-
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sfduns, o disoclada tésnicamanto por un calontanieonto da 200
hasts los 2500Cs parclalmente en o) nebutaonal, on ol 2-stilhoxe
nal, el 2«stilhoxanal y on ol Z~atilhaxanol, estoss productos de
le discciacidn son eoparadoe de lss pertos con un més elevado
punts do chullicidn, ias que oatén win ninguna veriacidn, siog
do 109 nionns ratognados a la faoe do la hidrogensciéne-

€1 tratamionto térmico puedo sov llovado o ssbo con
una presidn normal 4 bion con une presidn nds reducides Con ol
fin do Sopedir quo an el retorno de los productos ds la dleowe
ciocifn hecla la faso do la hidrogenacidn ee produzca un angi~
guecimionto do las partes con un nfs wlovado punto do ebullie-
c4dn con nérgenss do obuliicifn por oncima do la temporature =
do obullicifn dol 2estilhoxanol, los productos de lo diso-sio=
odén térolce han do sor coparados, por medic do 3o dostilacién,
an 108 requeridos productas de G, (nedutanal) y do Cy (2«atil~
honanal} 2eatilhexanal; 2=etilhexsnol) esf couo tambisn por le
dastilacién en las suotancies da un mia alto punto do cbullie
eidn, les quo oatén ain ninguna variecidne-

Ls disoatacién § ol dosdoblamionto de lao partes con
un ofs slevads punto de cbullicién so roaliza, do scuerdo con
una preferida Poroe do reslizecién dol procsdimiento conforme
s 1o presonte invoneiln, do uno mesnera tal que on ol fondo do
la enlumna soctificadora do colo o8 ajustadh una tasperatura
do 200 hasta 2508C. Sejo §stas condicifonss se procduoe la deati
1scidn aimulténes du) 2=etilhexonal obtonids on Lo cola y do =
10s productos dol dosdoblamionto. Oawdo que en ol casa do fsta
Porms do roslizsniln ce produco tamblen Lo dootilectdn simultd
non, on perte, do las sustanclan con un nis elovede punto do =
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sbullieidn, las susles no hen sido disncledee, s nevesaris una
separavidn des destiledo, dentro de una colubna separads, en ==

una feacoidn que se tompone del nebutenaly del Zestflhaxansl y
del Z~stilhexanal, y en el rosto de les sustenciss de un nis a}

L0 punto de sbullicién.e

54n embipego, 61 dosdoblamients de las paries con un -
nis slevado punto de sbullicidn tasbien pusde ser tealizeds dugy
puls do 1a saparscidn por destilecidn del Zestilhexsnal y cn w=
una Pese saparades tn tal caso, el producto ds fa disociecidn -
térmica ha de ssr sepsreds otrs vez por ls destilecifne-

Les productos del dasdgblaniente y 1ss sustancies no
desdabladss, las qus son de un mfs olsvado punto ds obullicidn,
pusden ser aoparados on uns colusna quo as enplesda parsd dosw
doblamionta, Cn Sste ceso, por una salide lateral dispussta di-
rectonanto por snofon del lodo y sobre los vaporss qua as trasw
ledan, oe resliza la svacuscidn de los produotos que tisnen un
punto de sbullicidn nle elovado que sl 2~etilhoxanols Por la og
bexs de la columne se reslizs ls sopsrecidn de los productos e
que tionen un punto de sbulliuiln hesta o] 2wetilhexsnol, con «
sl fin do devolver loa mismos s la fase do le hidrogenncidn del
producto do la eldolizncidne-

£1 n~butizaldehido, on conjunto con un hidedxido sddies acuowmn,
s sproxnimsdanente un 3% y an les proporeidn de O partes on peso
de hideénido sddico con uns parts mn peso de aldehido, se tratg
do a una temporatura de 100 hasts 1304C mexolondo intensamente,
Con le separacifn del agua se constituyn ol 2estilhaxsnal, que
o continuecidn y on un catalizedor de niquel, dispussto fijo, ~
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o8 hidrogonado dontro do la fase guacoes & una tomporatura do -
aproximadanonte 1loeC.-
€1 producto de la hidrogonacidn tiene le siguients composicidng
1,7 Partos an poeo dol nebutanol}
0,6 Partos on puso del hoptano;
0,01 Purtes on poss dal 2-stilhoxanalj
84,60 Partas un pest dol 2eatilhaxanol
3,0 Ocgtos on pano de sustencias con m8s elavado punto do cbu=
2ucifng~
Por la soparacidn técnicanmante normal, modionto una e
deatilacidn, zoalizads an tros fanes y bajo las ceridicionco citg
das a continuacibng
Columna sec~ Colunna vos= Colunns toctie
tificadors do tiflcodors da ficadora do la

1ls caboza do  la parto prig colo do dostie
1o dostilo=~ caipal de Is « Jacidn
gifa gdeotilasido

Temporatura en la 8o 125 113
caboza { ¢ C.)

Tomporatura on ol 158 182 168
loda (® G4)

Prooidn (mborsos) 160 133 i85
Refluje I | 008 ¢ 1 0,6 3 )

50 ohtionon de 108 partos en poss dol producto do la hidrogonge=
eidns

2,3 partas on paso del producto de 1a cabezs do la dostilasiédn,

da ellas 1,7 partoo en pano son dol ns=butannlj

94,7 pattos on paso dol. 2~atilhoxanol, al 99,74

3,0 partes on poso do sustancias de un punto de¢ cbulllcidn nis
6lavady e~

54 dontro do la columna roctificadora de la cola es dgo
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tilan las sustancias gus con un mfe alto punto do sbullicidn se
han producido sn una gentidsd de 3 partes on peso y en una ocolym

na que son un funcionamients contfnuo se encuocntrae dispunsts s
continuseidn, destilecidn fata qus se raalizs de un nodo tal ==

que sa e} lodo ss mantenida una temperaturs de 2305C, s® proseg

tan on le cebega de ls columna rectificadora 1,8 pavtes on peso
(correspondisnts al 50X de las austancias empleadas c¢on un nés
eleuada punte de sbullicidn) de un destilado do oracking de la

. siguiante compoeeicidng

24,3 partes wn peso del nebutizaldshido;

1,6 partes on pesd dol 2estilhexanal)

42,5 partes en pesv dol 2~ctilhoxenals

8,5 partes on peso del 2webilhenanol}

22,9 partes wn peso de lev suotencias con mis elevads punto do

sbullioiéne~ |
Dentro del lode ds le columne rectificsdors quedsn odn

195 partos en peso (ee decir, o) 507 de las sustancias soplages
das ocon un mfe alto punto de obullicidn), Por sedio de uns dese
tileciln sn une cojumns deo 10 fondos, del doatilado de oracking
80 saparan squallse partes que tienen un punto do ebullicidn ~-
hasts fnclusive el Zwstilhaxsnol, siendo retornades lss aismas
s 1a hideogenacidn del preducto de le aldolizectdn. £n relacidn
con las 100 partes sn peso del produoto de la hidrogenseidn, el
fondintonto on el 2~atilhexanol ee asumenta por 0,92 partes en =
peso, y ol rendiofento en sl nebutsnoi sumsnta en 0,36 partos -
on peso, niontras que las suetsnoiss von un punts do sbullleidn
nfs elovado son reducides en un 38,75, es decir, do 3 partes en
peso a 1,9 partes on poso.~
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Ejomplo ndme 2e=
Oo acuordo con la forma do trsbojo del ojoaplo nt 1, por ol tro-
tamionto dol butiraldshfdo con un hidedxido sddico scuoso 8o obw
tione un producto do asldolizacidn de 1o siguiento componicidng

1,5 parton on peeo dol nwbutiraldohidoy |

0y5 portes en peso del 2estilhexsnalj
94,9 partos on poso del Z2eatilhsxenals

9,1 partos on poso del 2eatilhoxpnol)

3,0 partos on suetancine con mSo olovade punto do ebullicidn.-
100 partos on paso do Sate producto son eveporadas on procencio
de hidrdgono donteo do un cvaporador hasta que tengan una congeg
tzocidn do 6 partca on pOso Gue pERmENECGN como eosfduce denteo
da) svaporador, slondo las miomat pasadsa on foroo de vopor, o =
una temporstura do eproximedanents 11G¢C., o trovds do un coteli
zador do hidrogenceidn de nfquel, dispusoto fijo. Paza 1o hidroge
nooidn compluots, ol producto do hdrogenaeidn con ello abienido
us transformado on un tubo de hidrogenasidn, dispuecsto o tontinga
cidn, on un catalizodor do hidrogenavidn do nfguel, diopuooto
iguolosnte Pijo, on la Paso Mfquids, como descrito on ol ojonmplo
1 =, dustilado an trao fason hajo las condlicionns indicadas on
al nismo ojomplo y transformado oh 2estilhsxanol puros Los rosf-
duos do 6 partes en pous que Se prosontan dentro dol ovaporador
do la hidrogonacidn do la faso gascoea son conducidas 2 las colym
no rootificacdora de oola pars la ssparacién de las sustansias con
nds plovado punto do sbullieidne Lontre del lodo do lo solumng =
rectificadora do cola permsnscon sn pelacidn con las 100 pordos
en poso del produsts de aldolizacidn aplicado 3,3 partes en peso
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cono vesfduas de la destilsoiéne Les miszas son dostiledas,aon
un cracking tontfnuo s una tamperatura del lodo de 230%C., de -
une forams continua déntro de uns columna roctificadors de 10 =
fondos que sath, dispusate e continuacidn y qus on sl tercer we
fondo desde sbajo posee une salida latarsl; on Seta caso, por «
1s tsbaxs de le dastileciSn ee prosenten como el doatilads 1,6
partas on peso y por 1s selida lateral 1,4 partes on peso de «
sustancias con fs elevado punto de sbullioidn, mientzos que =
dentro del loda permanscen 0,3 partos en peso como resfducs, de
dantileciln (todos los datoe se rofiaron & 100 peetes on Peso =
del producto de eldolizasidn).-

£l destilado de lo cabeza s de la siguionto composie
eibne
29,2 partes on puso des n=butiraldehico)
1,8 partes on poso de 2~atilhaxsnsl)
80,8 partes en peen da 2estilhexenals
1040 partos on pesc de 2=~stilhexanol;
8,8 partes en peso de sustsncis con nfs elevado punto de sbuwe
11icidng
y @n tetornado e 1a hidrogenaciln de la Pase 1lquidaec~
Con releciSn & las 10U partes en paso del produsto de
1 aldolizecifng el rondimisnts en Zwotilhexancl so aumsnta por
0,99 partes en peas, y al rtendimiento on nebutanol se sumanta «
pot 0,46 partes on peso en compatasifn con una forma de trabajo

sin 1e deatilacién de crasking.e
Descrits sufivientsuente la noturalexs y sleance do =

18 presents fnvoncidn se hate conatar que en s misma podedn ser



200

varisbles loe motorisles y dimenuiones, y engonoral oquollon =
oteos detalles accocorios o sacundarios que no altoren, Gones

bien 8 modifiquen la seencilalidad propusatae=

Los tfrminos on que quods redactada Sets memorin eon
clortos y ficl roflejo dol cbjoto doscrito, debidndase fntore-
pratar on un sentido mis amplio y ounco on forma limitativae
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18,« Procedimlionto para ls Psbriceeidn porfoccionsds de 2esti}]
hexenaly por condansecidn aldSlica de nwbutiraldshido, por hi-
drogenacidn catal{tice del produsto de la sldolixzecifn y poy ==

dostilseidn del producto de la hidrogenscidn en veries Pasos, -

procedimionto Sate on el que tiene lugar, sn primer tirmino, ls
saperacidn del producto de la hidragensaidn en una cabaxa de
destilacidng on une fracoiln qus comprends la centidad pringiew
pal del 2eotilhexanol y en unos resicduos de le destilecidn,eion
do esparados a continuacidn los resfducs ds ls destilasidn denw
tro do una coluene restificsdora de eola en 2«stilhaxanol y en
una Praceién compuasta por partes de nfs olevado punto de ebuye
1110idng caracterizado porque las partes de néa elswado punto =
de elevecidn, que se presentan como residios sn la destilacidn
dontro ds 1s columns vectificadora de ools, son dicociadas tér-
micemonte por calontomiento a 200 heota 289¢C, formando perclel
nento n=butanal, 2-stilhoxenal, 2-atilhsxaenal y 2estilhexonclj
siendo esparsdus catos procuctos do disociscisn de law partes -
de nés slevado punto de esbullicifn, las que permonscen sin varja
oifdn algune, y retornados o la fass de hidrogsnacidne=

20, Prosmiiniento; segdn ruivindicacidn 1, cerattorixedo povew
que la disooiscidn térnice dol resfduc de la columna rootifica=
dora de cola ss realiza en conjunto con ls separacidn de lo cow
1a; que ol destileds, que ae pressnts, es dnatilado de nuavo on
una coluena separeds, sisnde rstornads la freccidn, con silo of
tenida y compusats por n-butenal, 2estilhexenal, 2wetilhsxanesl
y 2=stilhaxanol, a la fase de hidrogenacién del producto de alw
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dolizacidne~
38,= Procedimionto; conforme a la roivindicseidn 1, coracteriap
do porque la discclgcidn térmica del resfduo do ia caiumnn Foc-
tificadora de cols se llava a ofocto on une fana soporeds, slan
do dostilades, los productos que eo prosontan on forma do dost}
lado nusvaments dontro do unhe columno restificadors soparads y
retornada la Preceddn, on ollo obtenids y compuests por a=butaw
nol, 2=stilhoxanal y 2-otilhexanol, a la faso do hidrogenacidn
dol producto de la aldolizacidne=
48,~ Procedimionta; conforao o la reivindicscldn 3, caractorizg
do porquo la dlooclacidn térmica oo realizada on una Pase do we
destilacidn e una tomporaturs del lodo de 220 haota 2380C.esiap
do avatuados por una celida lateral, dispucsia inmodiatamonte =~

por encims del lodo, y procodontes de los veporoes, que 5o ixrage
ladan, todos los productos do punto de obullicidn nis eloveds =
quo ol 2watilhoxanol, mientras gque por la caboza do deatilocifor
son evocuados los productos ds punto ds sbullicién hasta el dol
2=gtilhoxanol, retornindoos loe productos do la cobnla otra vox
2 la fase do hidrogonacién dol 2wstilhoxanol.-

Consta la presente momoria duscriptive
do cotoreo hojes numaradas y mecenografiades por una tole carae=
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