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ROYAUME DE BELGIQUE BREVET D’'INVENTIGN

No 884.184

MINISTERE DES AFFAIRES ECONOMIQUES Classit. Internat.: C Q07 C / C 08 K

Mis en lecture le: 05 '01' 1981

Le Ministre des Affalres Economiques,

Vu la loi du 24 mai 1854 sur les brevets d'invention;

Vu le procés-verbc) dressé le 4 juillet 19280 a 14 h 50

au Service de la Propriété industrielle;

ARRETE :

Article 1. — Nl est délivié @ la Sté dite : MILLIKEN RESEARCH
CORPORATION,
P.0. Box 1927, Spartanburg, South Carolina (Etats-Unis
d'Amérique),

repr. par les Bureaux Vander Haeghen & Bruxelles,

un brevet dinvention pour:  Procédé pour préparer un diacétal de sorbitol
et d'un aldéhyde aromatique,

gqu'elle déclare avoir fait l'objet de demandes de brevet,
non encore accordées a ce jour, déposées aux Etats-Unis
d'Amérique le 6 décembre 1973, n® 967.024, le 11 octobre
1979, n° 83.895 et le 28 mars 1980, n® 135.017

Article 2. — Ce brevet lui est déliwé sans exarnen préalable, & ses risques et
périls, sans garantie soit de la réalité, de la nouveauté ou du mérite de linvention, soit
de T'exactitude de la description, et sans préjudice du droit des tiers.

Au présen: arrété demeurera joint un des doubles de la spécification de Iinvention
(mémoire descriptif et éventuellement dessins) signés par Uintéressé et déposés a lappui
de sa demande de brevet.

Bruxelles, le 5 janvier 19881

PAR DELEGATICN SPECIALE :




Case: égzﬁgs DESCRIPTION

jointe a une demande de

BREVET BELGE

déposée par la société dite:

MILLIKEN RESEARCH CORPORATION

ayant pour objet: Procédé pour préparer un diacétal de
sorbitol et d'un aldéhyde aromatique

Qualification proposée:BREVET D' INVENTION

I1 est signalé & toutes fins utiles que trois demandes de
brevet correspondsntes ont été déposées aux Etats-Unis
d'Amérique, le 6 décembre 1978 sous le n° 967.024, le 11
octobre 1979 sous le n° 83,895 et le 28 mars 1980 sous le

n° 135.017
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la présente invention cencerne un prociédé pour prépa-
rer un diacétzl de sorbitol et d'un aldéhyde arometique,

Les diacétals de sorbitol et d'aldéhydes aromatiques,
tels que par exemple le dibenzylidene sorbitol, sont des additifs
connus des polymeres qui conférent 2 certains polym2res des propriée
tés remarguebles, Par exemple, on a utilisé le dibenzylidine sorbitol
commé agent de clarification des polyoléfines, en particulier du
polyéthyléne et du polypropyléne, pour améliorer la trensparence de
peilicules feites de tolles polyoléfines. Bien que l'emploi du diben-
zylid2ne gorbirol comme addiedf doz salemdros sofzania on srand
intéréc et soit trés utile, on s'est heurté 2 des problimes pour
trouver des procédés industriels éconemiquas de préparation de
dibenzylidene aorbitol ayant une pureté suffisante pour permectre
son éemploi,

L'invention a pour objet un procédé amélioré pour
préparer des diacérals tels que le dibenzylidéné sorbitol par con-
densetion du sorbitol et d'aldéhydes aromatiques ; et un procéds
industriel é&conomique pour produire dee diacé&tals du sorbitol et d'un
aldéhyde aromstique, tel que le dibenzylidene sorbitol, utiles comme
additifs des polymdras,

D'sutres caractéristiques et avantages de !'inventi.n
ressortiront de la description détaillée qui suit,

Selon le procédé de l'invention, pour préparer des
diacérals de sorbitol et d'un aldéhyde aromatique, on mélange une
quanticé efficace de D-sorbitol dans une solution aqueuse contenant
une quantité catalytique d'um acide minéral pour former aims i un
mélange aqueux homogéne contenant l’acide minéral ; ensuite on
mélange progressivement un aldéhyde aromatique ay uélange aqueux
homogéne contenant le D-sorbitol 2 un débit suffisant pour permettre
une réaction pratiquement gpontanée entre le D-sorbitol et 1'aldé~
hyde aromatique et obtenir ainsi une suspension aqueuse contenant
le diacécal brut ; on neutralise ensuite la suspension aqueuse du
diacétal brut et on sépare le diacétal brut de la phase liquide de
la suspension aqueuse neutralisés ; on lave ensuite 2 1l'eau le dia-
cétal brut pour €liminer les impuretés de type monoacétal présentes
dans le diacétal brut produit ; on s2che ensuite le diacétal lans pour
éliminer pratiquement toute l'eau résiduelle et obtenir un diacétal
purifié et sec,
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I1 :onvient de noter en ce qui concerne leg diacétals du

socbitol et d'aldéhyde aromstique préparés selon le procédé de 1'{n~
ventiou, que l'om vise 2 obtenir le composé disubstitué, c'est-d-~dire
le composé de sorbitol substitué par deux molécules de l'aldéhyds
aromatique et non par une ou trois moiécilas, Ajnsi dans le cas du
benzaldéhyde, le produit de condensation désiré est le dibenzylidéne
sorbitol et nor le monobernzylidine sorbitol ou le tribenzylidéne
sorbitol, ces derniers composés pouvant avoir d'autres utilités, mais

&tant considérés dans l'invention comme des “impuretés'. D'autres

»oo.N -t o 1 ey - O e
Z2i=ts =slon 1'nvantisa sont lo dfla-shlsrahonawlda

mn

dene) sorbitol, le di(m-chlorobenzylidene) sorbitel, le difméthyl-
benzylidene) sorbitol, etc.

12 demanderesse a découvert que la solution aqueuse A
laquelle on ajoute le D-sorbitol, doit contenir un acide minéral.
I.'acide dolt étre préseat en Qne quantité catalytique qui peut variex
beaucoup et qui dépend dans vrne certaine mesure de la force de
1'acide particulier utilisé. De fagon générale, la quantité cata-
lytique est comprise entre emviron 10 et 75% en poids et de préférence
entre environ 15 et 60% en poide ou m€ze 30 et 60% en poids, par
rapport 3 la quantité totale d'eau présente dans le mélange réac-
tionnel, Les acides minéraux que l'on préf2re sont 1l'acide chlorhy-
drique et l'acide sulfurique, bien qu'on puisse en utiliser d'autres
tels que 1l'acide orthophosphorique, Lorsqu'on utilise l'acide chio-
rhydrique, la concentration préiféréc de st acide est comprise entre
environ 10 et 257 en poids, de préférence cntre 10 et 20% ez poids,
Loraqu'on utilise 1'acide sulfurique, la concentration préférée peut
@tre comprise entre environ 30 et 60% en poids et de préférence entre
35 et 50% en poids.

La quantité de D-sorbitol que l'on mélange 2 la solution
aqueuse de l'acide minéral pour former um mélarge aqueux homogéne
contenant 1%acide minéral peut varier beaucoup. Cependant la quantitéd
de D-sorbitol utilisée ne doit pas dépaseer la solubilité du D-sor-
bitol dana la solution aqueuse de l'acide minéral 2 la température 2
laquelle cn effectue la réaction entre le D-sorbitcl et l;aldéhydo

aromatique,
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Lorsqu'on a incorporé la quantité désirée de D-sox~
bitol 3 la solution aqueuse de 1l'acide minéral contenant la quantité
précitée d'acide minéral, on ajoute progressivement un aldéhyde axo-
matigque au mélange aqueux homog2ne contenant le D-sorbitol 2 un
débic suffisant pour qu'il se produise une réaction pratiquement
spontanée entre le D-sorbitol et 1'aldéhyde aromatique. Généralemant
pour effectuer cette addition progressive, on ajoute trds lentement
1'aldéhyde aromatique au mélange aqueux que 1'on maintieat sous
sgitation, De plus la quantité d'aldéhyde aromatique que 1l'om ajoute
au mélange aqueux contenant le D-sorbitol est la quantité suffisante

‘pour qu'on obtienne un rapport molaire du D-sorbitol 2 l'aldéhyde

aromatique d'environ 1:0,75 3 environ 1:1,75 et de préférence d'en-
viron 1:1 2 environ 1:1,5 et méme d'environ 1:1,25 a environ 1:1,75.

On peut utiliser dans le procédé de 1'ianvention une
grande diversité d'aldéhydes aromatiques et de mélangeg d'aldéhydes
aromatiques. On peut citer comme exeaples de tels aldéhydes aroma-
tigues, le benzaldéhyde, l'o-, p- et m-méthylbenzaldéhyde, L'anisal-
déhyde et des benzaldéhydes substitués comportant 1 a 3 substituants
choisis parmi les radicaux alkyle inférieurs, méthoxy, mono- 6t
di-alkylamino, amino, nitxo et halogéno. Les aldéhydes zromatiques
préférés sont le benzaldéhyde, le m- et le p-chlorobenzaldéhyde, le
et le p-bromobenzaldéhyde et le m- et le p-méthylbenzaldéhyde.

On peut effectuer la réaction entre le D-sorbitol et

1'aldéhyde aromatique pour former le produit de condensaticn désiré,
3 diverses températures. Par exemple dans ie¢ cas du benzaldéhyde, on
s d&rewminé aue 1'on peut de facon appropriée effectuer cette réace
tion 2 la température ordinaire. Dans le cas des autres aldé€hydes.

des températures supérieurec ou néme inférieures 3 la température

ordinazire peuvent &tre mieux appropriées.
D2s qu'on a ajouté l'aldéhyde aromstique au aélange

aqueux contenant le D-sorbitol et 1l'acide mindral et que la

formation du diacétal a produit une suspension aqueuse, on neutralise

la suspension aqueuse avec uné substance alcaline zelle que 1'hydroxyde

de sodium, 1'hydroxyde de potassium, le bicarbonate de sodium et simi-

laires, La quantité de matidre alcaline que 1'on utilise peut varier

beaucoup. Il peut Ztre souheitable dana cartainaz fanlications d'uti-
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liser une quantité de matidre alcaline en léger excds de la quantitéd
nécessaire pour neutraliser la suspensior aqueuse bien qu'on doive
éviter des excés lmportants,

Aprds avoir neutralisé la suspension aqueuse, on sépare
de la phase liquide de cette suspension le diacétal brut qui en est
le constituant solide et qui contient de petites quantités d’impure~
tés de type monoacétal tel que le monobenzylideéne sorbitol. Il peut
étre souhaiﬁable d'incorporer un stade de lavage du diacétal brut
avec de l'eau tidde pour éliminer tout sel résiduel formé par suite
de la neutralisation de la suspension aqueuse et l'exces de matidre
alcaline qui sont présents dans le diacétal brut humide. Lorsqu'on
lave le diacétal brut humide avec de l'eau tidde, la température de
cette eau peut varier beaucoup. Cependant, on comsid2re qu'on obtient
les meilleurs résultats lorsqu'on meintient l'eau 2 une tempérziure
d'environ 20°C a envizron 40°C. On peut ensuite laver le produit brut

de condensation humide avec de l'eau chaude pour &liminer les impu-

recés ae cype monoactial, La tewpiaiusé & 1'Sau williadl poux 13V3T

le diacétal brut pour en éliminer les impuretés de type monoacétal
peut varier beaucoup.

On peut ensuite sécher le produit pratiquement débar-
rassé des impuretés de type monoacétal pour en chasser l'eau rési-
duelle et obtenir le diacétal purifié pratiquement sec constituent
ie prodﬁit. On peut effectuer le sé&chage selon un procédé classique
quelconque connu dans l'art tel que ceux utilisant un four sous vide,
un chauffage par convection et similaires, La température de séchage
n'a pas de limitation particulidre dans la limite od elle suffit pour
sécher de fagon efficace la mati2re sans la décomposer, Aprés le
séchage, on peut soumettre le diacétal purifié a une purification
complémentaire par extraction avec un solvant relativement non
polaire comme décrit plus en détail ci-~apris.

Il peut €tre souhaitable de mettre en pratique le pro-
cédé de préparation d'un diacétal selon un mode opératoire continu
ou semi~continu, Dans ce cas il est souhaitable de séparer le diacétal
brut produit de la phase liquide de la suspension aqueuse avant la
neutralisation, de fagon A pouvolr recycler la phase liquide récu-
annanca initiala

F&odn ~as ‘Iln-—;‘u.-n- an an—?'ldnbnr Aa 1a aalutdinn
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d'acide mivnéral et de D-sorbitol. Dans ce cas, om peut neutralisex
ie diacétal solide brut produit sépaxé de la phase liquide, avec une
solution aqueuse d'ume matizre alcaline telle que celles précitées
puis laver le produit neutralisé avec de 1'=au chaude ou une combi-
naison d'eau tidde et d'eau chaude comme précédemmsnt indiqué.

On peut effectuer la séparatiocn du diacétai brut pro-
duit de la suspension aqueuse qui le contient selon une technique
appropriée quelconque bien connue dans l'art telle que la filtration,

la centrifugction et similaires.
L'inveation est illustrée par les exemples non limi-

tatifs suivants.

Exemples
Mode opératoire A .
On utilise ce mode opératoire dans les exemples 12 3

et 10 2 12 dont les caractéristiques sont regroupées dane les ta-
bleaux I et IT ci-aprads. Cn introduit dansun récipient de 1litre muni
d'un agitateur 3 palette en T6flon, une solution aquause a 70% de
sorbitol (135 g ; 0,5 mole), 1a quantité apprupricd & Lonzaldaheda
correspondant gu rapport molaire du benzaldéhyde au scrbitol iniliqué
dans les tableaux I et II et 200 g d'une solution aqueusé dlacide
minéral ayant la concentration indiquée. On agite ce mélange réac-
tionnel 2 environ 25°C jusqu'a ce que la viscosité soit telle que
1'agication n'est plus efficace. On neutralise ensuite l'acide 2
environ 987 avec une soluticn aqueuss 2 107 d'hydroxyde dé sodism

et finalement on porte le pH du mélange réactionnel au voisinage de
8 avec du carbonate de sodium a 10%. On filtre le produit golide

wian~ on la lave 2 fond 2 l'eau et on le siche 3 95°C dans un four

a couvection.
On détermine par chromatographie liquide haute per-

formance le rapport du dibenzylid2ne sorbitol (DBS) au tribenzylidiune

sorbitol (TBS) dans le produit.

Mode opératoire B
Ce mode opératoire est semblable au mode opératoire A

si ce n'est qu'on ajoute goutte a goutte la quantité molaire indiquée
de benzaldéhyds au nélangse réactionnel en environ 4 heures de la
fagon suivante : premidre heure : 507%, deuxizme heure : 25%, troi-

gitme heure : 15%, quatriéme neurs i 10m. on pourcuit sneuirae la
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réaction pendant uae Jdurée bra2ve pour atteindre 1a forte viscosité

désirée, on neutralise et on isole le produit comme décrit dans le

mode opératoire A,

Exemplesl 2 5

pans 1'exemple 1 cu utilise le mode opératoire A avec
le rapport molaire théorique du henzaldéhyde au sorbitol nécesssire

pour produire le DBS (rapport molaire de 2:1). Le produit obtenu

présente un rapport DBS/TBS de 75:25, On réduit le rapport molaire

du benzaldéhyde au sorbitol d'abord a 1,5:1 puis 3 1 1 dans les
exeaples 2 et 3 et le rapport DBS/TBS du produit s'élave régulidre-

'menc a 83:17. On observe un effet semblable dans les exemples 4 et 5

ot on utilise une concentration plus élevée de l'acide, Les résul-

tats sont résumés dans le tableau 1 ci-aprés.

BExemples 6 2 9

pans les exemples 6 2 9, on utilise le mode opéra.t:oiren

au lieu du mode opératoire A et un rapport molaire plus faible du

benzaldéhyde au sortibol ce qui accroit encore le rapport DBS/IBS

L i Py 1a QO

qui atteint une valeur mximale de 9i.3 Gaiid 4 wasip- Tan résul-

tats sont résumés dans le tableau L.

Exemples 10 a 17
pans les exemples 10 3 17, on observe de facon générale

. des eifets semblables avec un catalyseur constitué d'acide sulfuri-

que. Les réaultats sont regroupés dans le tableau II qui montre le
rapport DBS/TBS maximal de 94:6 que l'on obtient dans l'exemple 17.
1es exemples 10 3 17 et les valeurs du tableau II ci-apr2s montrent
que le rendement €n pourcentage du produit par rapport au benzel-
d&hyda ntiliné s'élave de fagon trés importante lorsque le rapport
molaize du bznzaldéhyde au sorbitol diminue, Cet effet apparaft tr2s
pettepent lorsqu'on compaxe les exemples 12 et 16 dans lesquels on
utilise une concentration de L'acide de 40%.

Bien que le point de fusion du mélange constituant le
produit tende 2 gtxe compris dans un {ntervalle éterdu et qualque
peu variable, il est &vident 2 l'examen des résultats des tableaux T
et LI que, lorsque le rapport DBS/TBS a'élave de fagon importante, le
point de fusion du produit tend également a s'élever comme il eat

prévisible, la comparaison des exemples 12 et 16 illustre nettement

cet 2affet,
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Bien que 1l'amélioration du rapport DBS/TBS comme illus-=
tré par les tableaux I et 11 solt trds utile, il peut demeurer néces=
saire dans certaines applications industrielles de disposer d‘fun pro=
duit contenant une proportion encore plus élevée de DBS, Selon le
brevet des Eiats-Unis d'Amérique n° 4 131 612, on peut pour purifier
un DBS brut contenant commd impuretés du TBS et d'autres impuretds,
1'extraire avec un alcool aliphatique inférievr, tel que le méthamol,
2 des températures élevées, On applique le traitement décrit dans ce
brevet avec du méthanol au produit de 1'exencle 17 (voir le tableau I1)
avec les résultats qui figurent gdans ie iépicau Lii ci-apris. fummt
on le voit, la teneur en DBS du produit diminue au lieu de s'accroftre
comme prévu selon le brevet précité.

Selon l'invention, or peut éliﬁiner la totalité ou méme
une portion du TBS présent dans un produit de type diacézal/txriacétal
pouxr accroftre sa tenaur en diacétal par emploi d'un solvant relati-
vement non polaire, Le tableau 17T montre les résultats d'extraction
de produits constitués de DBS/TBS avec des solvants relativement non
polaires, le tolutne et le trichloro-1,1,l éthane, On utilise un
rapport liquide/solide de 10:1 comme dans le cas de l'utilisation du
méthanol précédemment décrite. On obtient une &lé&vation importante
de ia teneur en DBS en particulier dans la cas du trichloro-1,1,1
éthane, La récupération da produit désiré est également élevée, Dans
1s cas du trichloro-1,1,1 éthane,on concentre l'extrait liquide pour

élimiper le solvant et laisser un résidu présentant un rapport DBS/TBS
de 8:92.

Exemple 18
On introduit dans ur ballom muni d'un agitateuxr, une

solution aqueuse 3 70% de D-sorbitol (52 g ; 0,2 mole) et de l'acide
sulfurique 2 48% (87;1 g). On ajoute ensuite goutte 3 goutte 31,5 8
(0,3 mole) de benzaldéhyde en agitant énergiquement en une heuxe et
quarante cinq minutes, Pendant L'addition la température du mélange
réactionnel s'éldve de 24 a 28°C et i1 se forme un solide jaune pile,
On"pourauit 1'agitation de la suspension pendant une heure et treante
pinutes. On verse le contenu du ballon dans de 1‘hydroxyde de sodium
aqueux 3 8% en agitant énerglquement pour neutraliser L'acide, On
sépare le aolide.par filtration, et on le lave 3 1'eau froide jusqu's
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uan pH de 5,5, On met le produit solide en suspension dans l'eau 2
90°C pendant 30 minutes puis on filtre et on lave la matidre avec
une nouvelie quanticé d'eau chaude, On s2che le produit dans une
&tuve sous vide jusqu'a poids constant, Le rendement est de 42 g,
soit un rendement caiculé en dibenzylidine sorbitol de 78Z par
rapport eu poids du benzaldéhyde utilisé, Le point de fusion de la
poudre blanchltre est de 197-202°C alors que le point de fasion du
dibenzvlidene sorbitol indiqué dans la littérature est de 224°C. Les

résultats de l'analyse é&lémentaire sont les suivants : C = 68,7% ;

- o e —— s

H = 6,03%. Le3 valculs LREOrigqués poul 32032236 Sont : T = 07,06 ;
R =6,2%.
Exemple 16

On utilise un mode opératoire pratiquement semblable
2 celui de l'exemple 18, si ce n'est qu'on porte la quantité de
benzaldéhyde 2 41 g (0,39 mole). Dens ce casg, le rendemert en produit
est de 50,8 g (74% par rapport au benzaldéhyde), msis le point de
fusion est plus bas : 175-179°C. Analyse élémentaire,trouvéé :
C=69,1 ; H=6,0% '

Exemgle 20

Selon un mode opératoire semblable 2 celui de l'exem~
ple 18, mais avec une quantité réduite de benzaldéhyde (21,2 g ;
0,2 mole) on obtient un rencement en produit solide de 25,2 g (70%
par rapport au benzaldéhyde). Le point de fusion de ce produit est
a nouveau inrférieur : 173-177°f.. Analyse élémentaire, trouvée :
C=67,5; H=35,8.
Exemple 21

On reprend 2 nouveau le mode opérctoire de 1'exemple 18
mais on réduit la concentration en acide sulfurique de 487 3 32% en
poids. Aprés ach2vement de 1'addition du benzaldéhyde et de la période
ultérieure d'agitation, la quantité de matidre solide est relative-
ment faible. On chauffe le mélenge réactionnel 2 70°C pendant uae
heure puis on refroidit pendant une nuit ce qui solidifie la masse
réactionnelle, On traite comme précédemment décrit pour obtenir 36,1g
de produit (rendement 52% par rappivt au benzaldéhyde) fondant 2
170-175°C. Analyse élémentaire, trouvée : C = 68,9 ; H = 6,2%,
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Les valeurs des points de fusion obtenues dans les
exemples 18 3 21 illustrent 1'amélio-ation de 1a pureté du dibenzyli-
dene sorbitol que 1'om obtient seiou le procédé de 1'invention dans
lequel on paintient le rapport pelaire du sorbitol au benzaldéhyde
A une valeur déterminée et onm met le benzaidéhyde en contect avec
le D~sorbitol de telle sorte gue ces composés réagissent pratiquement
gimultanément ce qui emp@che la formation de produits secondaires
indésirables, '

Bien entendu diverses modifications peuvent &tre appor-
225 ser l'homme de 1'srt any diepositifs ou procédés qui viennent -
d'trre décrits uniquement 3 titre d'exemples non limitacifs sans

sortir du cadre de 1l'invention,
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REVENDICATIONS
1, Procédé pour produire un Jiacétal de sorbitol et d'un aldéhyde

aromatique, caractérisé en ce qu'il consiste 2 : mélanger ure gusntité
efficace de D-sorbitol dans une solution aqueuse d‘'un acide minaral
de fagon 2 formar un mélange aqueux homogdne contenant une quantité
catalytiqua de l'acide minéral, mélanger progressivemant une quantité
efficace d'un aldéhyde aromatique dans le mélange aquaux homogiua 3
un débit suffisant pour permettre une réaction pratiquement aspontanée
avec le D-sorbitcl et former une suspension aqueus2 conterant le
diacétal brut, cette quantité efficace d'aldéhyde aromatique étant

la quantité su€fisante pour que le rapport molaire du D-sorbitol
1'aldéhyde aromatique soit compris entre environ 1L:0,75 et environ
1:1,75, neutraliser la suspersion aqueuse, séparer le diacétal brut
de la phasa liquide de la suséension aqueuse ncutralisée, laver le
diacéral brut séparé avec de l'eau pour éliminer les impuretés de
Cype monoacetil preésences dans ce diaceétal pruc, sécner le diacécal
iavé pour éliminer pratiquement toute l'eau résiduelle puis récupérer
le diacétzl prodult purifié et pratiquement sac.

2, Procédé selon la revendication 1, caractérisé ea ce qu'on
choigit 1'aldéhyde aromatique parmi le benzaldéayde, l'o-, le p- et
le m-méthylbenzaldéhyde, l'anisaldéhyde et les benzaldéhydes substi-
tués dont le noyau benz2ne ¢omporte 1 A 3 substituants choisis parmi
las radicaux alkyle inférieurs comportant moins de 5 atcmes de car-
botic, méthoxy, monc-et dlalkylamino, nitro et halogéno.

3. Procédé salon la ravendication 2, caractérisé en ce qu'on
choisit l'aldéhyde aromatique parml le benzaldéhyde, le m- et le p-
méthylbenzaldéhyde, le m- et le p-chlorobenzaldéhyde et le m- eZ

le p-bromobenzaldéhyde.

4. Procédé selon la revendication l, caxactérisé en ce qu'il
comporte en plus un stade de lavage du diacétel brut séparé, en deux
étapas, une premi2re ol l'on utilise une quantité efficace d'eau
maintenue 3 une température d'environ 20 A environ 40°C pour éliminer
tous les sals résiduals formés par suite de la mentralisation de la
suspension aqueuse et une seconds effectuée 23 una température plus
élevée pour éliminer d'autres impuretés de typs monoacétal présentes

dans le diacétal brut,
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5. Procédé selon la revendication 1, caractérisé em ce que l'acide

est l'acide chlorhydrique et la quantité d'acide présents dans le
mélange aqueux est comprise entre environ 10 et 25 % en poids par
rapport 2 la quantité totala d'eau présente dans la mélange réaction-
nel.

6. Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que l'acide
est l'acide sulfurique et la quantité d'acide présente dans le mElange
aquetux est comprise entre environ 30 et 60 % en poids par rapport a

la quantité totale d'eau présente dans le mélange réactionnsl.

7. Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que .o

rapport molaire du D-sorbitol 2 1'aldéhyde aromatique est compris

entre environ 1:1 et envirom 1:1,5.

8. Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce qu'on
soumet le diacétal purifié pratiquement sec 2 une purification com-
plémentaire par extraction avec un solvant relativement non polaire
pour éliminer lea impuretés de type triacétal,

9. Procédé selon la revendication 8_ caractérisé en ce que le
solvant relativement non polaire est le toludna ou le trichlore-1,1,:
€thane,

10. Procédé pour préparer un diacétal, caractérisé en ce qu'il
consiste 2 : mélanger une quantité efficace de D-sorbitcl 2 une
solution aqueuse d'un acide minéral pour former un mélange pratiqua-
ment homogdne contenant une quantité catalytique de cet acida minéral,
mélanger progressivement une quantité efficace d'un aldéhyde aroma-
tique dans le mélange aqueux homogene A un débit suffisant pour per-
mettre une réaction pratiquement spontanée avec le D-sorbitol et
LSTmST URG SUSPERSLSh ajusiuse COhleianl le diavélal Liuk, cwile
quantité efficace d'aldéhyde aromatique &tant la quantité suffisante
pour qu'on obtienne un rapport molaire du D-sorbitol 2 1l'aldéhyda
aromatique d'environ 1:G,75 a environ 1:1,75, séparer le diacétal
brut de la phase liquide de la suspension aqueuse, neutraliser le
dlacétal brut séparé avec un mélange alcalin aqueux, laver le dia-
cétal brut neutralisé avec de l'eau pour éliminar les impuretés de
type monoacétal présentes dans le diacétal brut, sécher le diacétal
lavé pour €liminer pratiquement toute l'eau résiduelle, puis purifier

ce diacétal séché par extraction avec un solvant relativement non
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polaire pour &éliminer les impuretés de type triacétal et récupérer
un diacétal produit trds purifié pratiquement sec.

11, Procédé selon la revendication 10, caractérisé en ce qu'on
choisit 1'aldéhyde aromatique parmi le benzaldéhyde, l'a~, le p-et
le m~-méthylbenzaldéhyde, 1'anisaldéhyde et les benzaldéhydec substi-
tués dont le noyau benzdna comporte 1 2 3 substituants choisis parmi
les radicaux alkyle inférieurs comportant moins de 5 atomes de
carbone, méthoxy, mono-et Gialkylawins, =iles ot helagénn,

12, Procédé selon la revendication 11, caractérisé en ce gqu'on

choisit 1°aldényde aromatique paiwi ic Senzaiddhyds, ic =~ ot zf
p-néthylbenzaldéhyde, le m- et le p-chlorobenzaldéhyde et le m-
et le p-bromobanzaldéhyde.
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