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pare la fabricacidn. de: 2,3=dinetilpentanal: por la-h&dtofonmgla-
cidn de: 3-metilq-2-pantene e présencia de: combimackdnes de-car
bonilo de rodio como catalizador .=

0e acusrio con:ud'proce&tmientb_deSGrﬁto;én ta Piten-
te- Estado=Unidensa n@- 33-59. 324,01 2; 3—drmetilpenbanal ser puea-
de fabricar de aldshido ‘croténico.. La sfntesis se dasgrrolla en
uar1a; fases. Aleohol crot{lice, propionalaldehidad2Eratilace-
tal y 1-propenilcretiléter se. presentan cnmig combinaciofes: $ne-
termedias, -

Tambi:en conducen al 2 3-d1m9t11pentanal la transforma
cién de matilsec.-butilcatona y de-monocliodimetiléter sn f-me~
toxi—Z,S-dimati1P2~Peﬂtaha$.y.Iawsuﬁaigﬂéén&ehﬁidééiiéieudék me
toxi-aldehido con &cidgo clorhfdrico (Patente Francesa nd 1377
141).=-

La fabricacién. de 2,3-dimetilpentanal por la hidrofer
milacidn de 3-matilo-1~-pentenc ha sido descrita por P.Pino at
al Revista "Chemistry & Industry Afo 1963, 293.). En el caso de
ser am;19366 como catalizador el cobaltocarbonilo, resulta un -
productb-da reaccibn qus, 8 parts del 93% des 4-metilhoexanal, com
prende tan s8lo el 3% de 2,3=dimetilpentanal .~

En ia hidtoformilacién de 3-metilo-2-pentenc en mesen
cia ds hidrocarbonilt:iSP(triFaniloifasﬁinag)-rodioy se' pbtiene

con una transformacidn del 50% de olefinas un producto de reac—

. cién econ un comtenido de: 85 hasta el 86% do. 2,3~dimetilpentanal

(Stefani et al, “Journal American Chemical Socisty, 95:19, 6504,
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fal como de ello se puede desprsnder, los procedimien
tos ya compocidos para ia obtencién de-2t3—d£mGtilvaleBald€hi@o
& exigen una forma de trabajo de varias fases & bien los mismos
proporcionan en el caso de transformaciones msnos complejas la
deseada combinacién solamente con rondimientos poco satisfacto-
rios. E1 emplec de carbonilos de rodio con contenido de fosfina
se ve confrontado con los elevados costos de &ste catalizadoT,
dado que el mismé‘pueds~éer sgparado sin ninguna'dasitucciﬁh del
producto de la reaccidn tan sélo con unas grandes,inversiones.
Como affadidura, la transformacién de las olefinas es muy reducl
da al ser empleado §ste sistema especial ds catalizador.~

por lo tanto la presents invencién tiene por objeto =
facilitar un procedimiento que permite la gabricacién de 2,3-di
metilpentanal a escala técnicamente jnteresante y bajo condiccio
nes scondmicas.=

Se ha descubierto que la fabricacién de 2,3~dimetilpen
tanal se consigue de una manera sencilla con grandes rendimientos
por la transformacifn ds 3-metilo-2-pentenc con monéxido de caL
bona y con hidrégeno a 70 hasta 1508C. y 200 hasta 400 barios,
en presencia de combinaciones de rodio si para ello ss emplean
combinaciones de carbonilo de rodio.= |

Segln sl alcance de la presente invencidn se entien—-
den por combinaciones de carbonile de rodio las combinaciones =
que contienan sxclusivamente rodio y mondxido de carbono y evel
tualmants tambien hidrégeno.-

De una manera sorprendente se.-ha puesto de manifiesto
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que en contraposicidn’ a:le: opfnidh del winde técrtco. . (Wéase,par
e jemple, Folkl -at-al en la- Publicacidw WTatrahedman’Lekta@s" Kii
28, Pdgina 3261, 1968) una-isomerizaeibi de 'la. olefiifiar de. papti
¢aVsarproduce, an el case &@yaqr,smnl@aﬁb$“c@@ﬂ'&atawgz&ddgaz -
da Ya Ridroformilacién rggaceﬁﬁimmciowéa:dnnc@nbaairo;d@wrnaia,
tan sfle en una med&dafsaeunéa@raw.tos-datélizédbfesfdé'Carbeai
lo de rodio empleadss segdn inuanclén desarrollan contrar10~a -
las combinaciomas de: carbonzlo de: rodio. una elevads sficacia in
clusc en reducxda concantraci6n.-

Ls transformecién. se lleva a-caﬁa,,con—mhﬁﬁn;é&ixb, -~
con concentraciones ds .rodio ds 10 hasta %.080 ppnis.- en relacidn
con el J-metilo-2=pantenc empleado. Con preférencia son emplea-
das concentraciones de rodio de 50 hasta. 200 pprise—

Asimismo, la separacifn entre sl carbonilo. d& rodic -

no.mﬁdificadp3y lavmeatia.ﬂ@f@awr@geeiﬁhJsérigﬁﬁﬁni'ﬁ&y&ﬁrayﬂez

con divergencia de Ioa—complejoa-da& carbaniio'QS'rodip con- fos.
finas deo una manera extremadamente sencilla Y Puede rsalizarss

conforme a procedimientos ya conoéidos,_por ejemplo, por la ad-
sorcidn en sustancias sélidas con grandes superficies tratamisen

to del oxo-producte ep brute con vapor, con halégenos é bien ~-

‘eon acidoa organicos.-

La transformacifn de la olefina- con monéxido de. carbg
no y hidrégeno se 1lsva a ofacto normalmente a tenmperaturas en-
tre 70 y 1509C,., con prefarencia 90 hasts'lloﬂt., y a presionss
de 200 hasta 400 barios, con prefarencia de 250 hasta 320 barics.
El mondxido ds carbaono y 8l hidr&gano 89 emplean sn una propor-

e¢ién de 3:1 hasta 1: 3, con preferencia da.l:1. La reaccidn tiens
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fugar tento en presencia como en ausencia de un disolventa. Eo-
mo diso.vents se adaptan ciclohexano, tolueno, tetrahidrofurano-
as{ como otros disolventes orgénicos de tipo insrte. Psra una -
preparaci-8n en estado puro del 2,3<dimetilpsntamal de la meze=
cla de aldehidos que se produce en la reaccidn y que estd libe=
rada del catalizador, se efectda, por sjemplo, una destilacidn
al alto vacfo. El 2,3-dimetilpentanal es un valioso producto de
partida para la Pabricacién ds tranquilizantes, anti~hiperténi-
cas y de somnisferos.= |

R continuacidn, ei buevo procedimiento se explica, a
tftulo de- ejemplo, por medio ds los.slguientea ensayos .~

gosayo ND_L.~

Bentro de-un recipiente de alta presidn con una capacidad de -
2y1 litros se preparan 400 grs. de 3=-metilo=2=pentenc asf{ como
48 mgrs. de Rh (rodio) en forma dsl 2-stilhexgnoato), para sét
transformados con una mezcla equimolar de mondéxido de carbono y
de hidrégeno, a 908C. y a una presidn de 260 hasta 270 barios.
La reaccidn es terminada después de 7 horas. El reactor 8s ef=-
friado y- expandido, siendo mientras determinada la composicidn
del producto en bruto de la reaccién por la destilacidn al va—-
cfo as{ como por medio de andlisis cromatogréfico de gases. Con
una transformacidn del 99,9% de J-metil=-2-penteno se presenta -
el 81,3% de los aldshidos de C, isémoros en Porma de 2,3-dime--
tiltilpentanal (véass la Tabla 1, Ensayo n@ 1,).-

Ensayns_z haqta"4.-

Dontro de un recipianté ds alta presidn con una capacidad de 2,1

litros se somaten a la hidroformilacién y de una manara andloga
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al ansayo nimere 1, cada vez 400 grs. de 3-mstilo-2-pentenc en
presencia deﬁtiﬁid.baﬁp;difafbht@bfepﬁdin¢onéaldh?ﬁﬁaﬁﬁﬁéﬁi.hﬁg
rendimientos con ello obtenidos se han resumida tambien an la Ta
bla 1,=-dstallada.on la pégina siquienté.--

Déactita-suficieﬁfaméaﬁefIarnafutaléz&:ynaicéﬁmaad& -
la pressnte invencidn se hace constar que en la misma podréh ==
ser variables los materiales y dimensiones, y .eh general. aque~-—
llos otros detalles accesorios o ssecundariaos- que’ no alteren,ctam
bien 6 modifiquen la esoncialidad propuesta.-~ ,

Los términos en que queda redactada 8sta. memoria. som
ciertos y fiel reflejo del objeto descrito, debidndose interprg

tar en un sentido mds amplio y nunca en forma. limitativaee




Tabla 1: La hidrofoimilacién de 3-metil-2-~penteno por medio de rodio (en Porma del 2-atilhexanoato)

.mawm<a”nm:w»tw%oaum»memgewou»mz |Rendimisntoa: de 100 grs. dsl 3-Me-~penteno se

1 $&0q &6Mqu&g la {de la - obtienen (en grs.)

| mnoa#o ;Wﬁ@ﬂnwma ireaccién|0lefinas|2,3~dimatil~ ;wtowwwt 4-motil=-}0tras sug|Tiempo de la

{ppme (2 €.) |(barios) {pentanal 1pentanal {hexanal }tancias [reaccién (horas)

1 100 90 270 0,1 108,85 3,7 21,3 1,9 7,0 ,
2 100 80 270 9,4 103,8 2,2 16,3 0,5 7,5

1 3 100 100 270 - 102,0 3,8 27,6 2,0 5,5
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REIVINDICACIONES i )

18-~ Procedimirento para la. Pabricacifn de 2,3-dimétilpentanal;

*madiante-tﬁaﬂsﬁbnmatiﬁﬁ'de:3fﬁ€%&£§2§ﬂbﬁ£bﬁo-;&ﬁfmbnﬁ%&ﬂp'dﬁw@gr

bone y hidrégéno a.unegtam@épa&&mahdew7a?ha&&@;k&EQE:y:aau%a -
presién ds: 200° hasta: 400 barios -enm ﬁéasencia~db«CGmbiﬁﬁcﬁﬁhea -
de rodio; caracterizado porque pars ello se emplean combinacio-

nes de carbonilo ds rodioc.-

28.~ Procsdimientd; cunforme a le reivindicacién I, caracteriza

20 porque la concent;aci&n de rodio es ds 10 hasta 1.080, pero-

con preferencia de 50 hasta 200 PPmMs 3~

38.~ ZPROCEDIMIENTO PARA LA FABRICACION..DE. 2,3-DIMETILPENTANALY,

Consta la presente-memdria descriptiva-

de ocho hojas numeradas y mecanografiadas por una sola cara.—

T —T Q-
Madrig, KO EE 191 8
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