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o PATENTE DE 'Iuvnmczon
o : ' a favor de ,
Société Anonyme &'Imnevations Chimiques dites: SINNOVA ou SADIC
_domiciliada en MEAUX-BEAUVAL (Seine-et-Marne, Francla)
' pert
"Broeeuimiento para la fabricaeidn de aLcohel de peae
| . molocular slevador.

=;=‘:='3=g=:=*;-.-':ég=
Memoria Desoriptiva.

-~ La preparacién de alcoholes de peso moliecular
. elevado por reduccidén ae un éter-sel por el sodlo en un medie
k alaeholioo,‘eé condcida desae tiempe (reaécian de Bouveault.
y Blaume) pere ne se ha ejeeutado nunca de un moedo industrial
5  debide especialments.al precio de coste demasiado elevadoe
del aiconol producide, y al peligre que;pfcaenta el empled
del sodio gi'no se toman precauciones muy especiales.
Se han propueato varies medee operatories pars
hacer econdmicamente utilizable este procedimiento, pere en

10 realidad ninguns de ellos ha dade reaulta&oa apreciables.
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cos y otros.

~.- 157939 "1
Segin uno de estes procedimientos, la reduccién

por el sodio se hace en.depés;to cerrado, con presién de hi-

drégeno, con o sin adiclen de un £as inertes se pensdba asi

evitar las pérdidas de hidrégeno por desprendimiento, perc

"en realidad no parece que de este modo se haya obtenido

una mejora real. ,
8egiin otro modo de ejeaucién, sa utiliza como

disolvente un hidrecarbure adicionade de un exceso, .0 por

1o menos de la cantidaa tedrica, dé alcohdl de baje peso
melecular que al ponerse enm contacte con el sodie, sirve
para producir hidrdgeno. lLas pérdidas de disolvente son _
entoncesd muy glevadas, ¥y & causa de la viscosidad de la mez—
cla de reaccién, es precise aumentar le dilugién, lo cual
va, COmo €8 evidente,-éﬁ~contra del. fin deseddo. '

~ Begin un tercer medo e ejecucién, se combing

el procedimiento precedente con el- empleo de sodio flnamente

;div1qiuo; 8¢ aumeRrta as{ é1 renaimiento de la operacién, pe-~

r0 Quedsn todavie los inconvenientes anteriormente mencieng-
dos del empleo de hidrocarburos come disolventes;.ademés,'au—

|

mentsa n@tablemente el peligro de inflemacien. . o
La, presente invenei@n tiene por objeto uh pro- 1

|

‘cedimiento que permite eviter los indicados inccnven;entes 5

y obtener, de un mede muy sencille, con um aparato peco im-
portante y con excelente renafiento, gilcoholes de peso mole~
cular elevado, especialmente alcoholes palmiticos, estedri-

'

Para elle, de acuerdo con la presente invéen~

‘cién, se procede primero a un secado previoVy’riguraho~de

los cuerpos que hen de reacelonar, ae modo que se obtenga
un grado de humedad inferior & .0, 001 %.y hasta, preferihle-

‘mente, inferior a 0,0001 %; si se emplea para la reduccidn

alcohol emflice del comercio, que comtiene cerce de 0,5 %
de humedad, es casi mule el rendimiento de la reaccién; y :

con un alcohol que contenga solo 0,05 %, la baja del ren-
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dimiento es todavia muy senslble. .

Por otrs parte, se utilizah ¢terea~gales que
tienen un {naice de acidegz interior a 20, y hasta, preteri~
blemente, inferior a 10; se evita asi.la formacidn de ja=

. bones alcalinos y una ssponiricacién parcisl durante la re-

duceidn, lo cual disminuye notablemente el rendimiente.

‘ Ademés, se utiliza une masa de liguido de

reaecion tal, y en conaiciones tales, gue el hidrdgeno atémi-

co formado se trans:orme enteramente en.niqrogeno moelecular

antes de arcanzar la superticie de La mezcla de reaccidn.
Eete masa de liquido de reaccién'se somete a

.un removiao sumemente enérgieo, de medo que el hidrégeno pre-

ducido =ze reparta en toda la masas y pueda entrar inmediata~

mente en reacoién; y se calienta prefefiblemente a una tem-

beratura superior a ia ae tusiém del soaio, comn Lo cual se
activa la reaccién por el hecho de que el soaio liquido se
reparte en toda la maéa.vy gu temperature se mentiene pre-
Teriblemente por debaje de la de ebuiliciém, lo cual per~
mite seguir le reaccian con el termanevro, ¥y evitar que se
verlrlque demaeiaao repidamente.,

‘Por ultimo, se emplean preferiblemente soln=
ciomes de Steres=sales mucho mas concentradas que la® que
se empleaban hasta ahora, & qué contienen como minime 20
partes de éveres—ailea por 100 partes de aleohel, con lo
cual se aotiva la reaccidn, se obtiene un anorro de va-
por, tanto para el calentamiento prefid de la mezela de
reacoidn come para la ggparacién ulterior del disolvente
por deetilacién, y es posible recuperar la L8jia de sosa
en forma concentrads y utiligzarla o venrderla tal cual.

Se escoge con preferencia como disolvente unm alcohel poce
poluble en el agua y eh ig @088, con objevo deidisminuir
las’ pardiuas, por ejemplo el alchhol amilico de fermente=:
cién. _ . : ,

dn el plano aajunto se representa, como ejem-
plo, un aparato para la.ejecucién del procedimiento objeto
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de La invemoién. . v

'El recipiente -1-, de forma sénsiblemente es-
térica, y cuyo radio tiene como minime @é‘b,éo m. a 0,70 m.,.
comprende una doble envolvente =2-'que permite el calentamien-

to por una admisién de vaper -3- con satida per -4-, y el en-

“friemiento por uns admisién de agua trig en ~5= con salida
por -6=-. ESta provisio de une aberturs cerrada por uha tapa
movil -7F,xuna heiice =5~ accionada por um meter ~9- y situa-
da seﬁsibléménte a la tercers parte de la altura del reeci-

- piente, y un refrigerante de refluje con una: ouba -10- abier-

ta al aire libre, y que comprende una doble pared -11=- ¥y una-

_circulacién de agua rria que entra por -12- y sale por =13-.

) recipionte -1l- comprende sdemas unm oriricio de evaouacian
—14- provisto de una llave o registro y termometros.

Se introduse en este aparato 36 mezela de
éter-sal (preferiolemente un glicéride) y alcohol de bajo
peso molecular, previamente desecadc de una manera ‘perfectas
se oalienta le mezcle por cireulacidm de vapor nasta que al-
cance unocs 10083 se pone entonecs en marcha el agitador de
hélice, que gira con una velocidad d¢.1500‘vﬁe;taa per minute,
para somunicer a la mezola de.reaceién.un movimiento de ter-

‘belline con ascion dirigida hacia abajo; se abre la tepa =7-

¥ se introduce un pen de sedie; el sodie funde casl instan-

' téneamente y se divide en una infinidad de gotitas sumamen-

te*finas que se repérten'inmediatameﬁte en toda la pérte'
inferior del recipiente; cada una de ‘estas gotitas forms una
® varias burbujas de hidrogeno atomico, les cuales, perfec-
tamente repartidas en la mezcle de reaccidn y contrariadas

. en su ascensién por la accion retardaaora‘de lg helice del

agitador, reaccionan completéﬁente antes de llegar a la su-

perticie.-Siendo exotérmica la reaccién, se interrumpe el

cireuiteo, de vapor en cuanto empleza la reacclén, y se sue~

. - . Al
tituye por ung circulacidn de agua Iria por.-%- y «-b=; se
introducen nuevas cantidades de godio por el orifiecle -7+~ -
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proporcicnalmente a la . velocidad de enfriamiento del r‘e-.j
eiplente; de modo que vaya subiende peco & poco la tempe-
ratira de ia'mezola de regeeién, sin que alcance sin em-
bargo la epbullicién, y asi suoesivamente hasta que se ha=
ye introducido toda la cantidad de sodie necesaria para .
1a reacoidn. De este modo,'el 1iquido queda siempre muy
tluido, con Lo cual se Pavorece la reaccidén, y se puede
constantemente vigilarla leyendo el termémetro, y evitar
que se efectie con demasiada rapidez. '

Se eleva despucs lg temperatura hasta la ebu-
1licién y se mantiene en este punto gurante unde-veihte i -
nutos, para tener la. seguridad de que Lla Tezccién estd com-
pletemente terminada. Se trasiega entonces el produeto, uti-
lizando pare este objeto el orificio de evacuaeidn ?l4~,,y en
el nuevo recipiente donde se halla el produeto, se introduce
agua, agitando, le cual tiene por efecto transformar los ;
alooholatos de aodie en alcohol y BsoBa; 56 gepara por de=
cantaeion le sossa coneentrada y se procede a nuevos lavados

' 'sistemsticos empleande lejias diluidas procedentes de opera-

ciones anteriores; ae mezclan deapués estaes lejies de coneen~

traciones distintas, eon ls sosa concentrada ebtenida al prim-
cipio, de manera que secbtenga una solucién de 362 Beé. de gra-
duacién} los ¥ltimos lavados se efectian com agua y laa'ie;q

jiae diluides obténidas se aeparan~pari operaciones ulteriores.

Cuando teda la sesa ha sldeo eliminada par estos
lavados siatematicoe, ge ‘separan por daﬁtilacien lea alcehooe
de pese mnlaeular,elevada\y el,alcenollde baje peso molecular

que ha servide com»'disolvente'y Qué‘se-umiliza en pperacienes

siguientes, F1 rendimiento obtenidé es d6-80 & 90 % segin

- €l acelte tratado, y‘aspecialmentg BégunR su graae de acidez.

A continuacion se darén a titule puramente ‘indi-
cativm, y de ningun modo limitativo, dos eaemplon de ejeeucién
espeeial de la 1nvenc16n.

. . SRS —
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EJEMPIO 16,
' 8e alauelven 525 partés de aceite de coco
en 2000 partes de alcchol amllicg humedo precedente de .
le recuperaeian de uns operasién anterior; ge deseca COR

"muche cuidgde,. y se reduce por immroduecionsa fraceienadas
"de 200 partes de sodic a temperatura de 1102, cuya tempera—

tura se deja ﬂgraaualmente subir hasta 150ﬂ " #uranie toda
la reduccién, que- duﬁa cerca de des heras, se aglta energiea-

mente la mezcla. Se enfria uespues 8 uRros 1109 ¥ se intreauce

agua, a gitendo para descomponer los alaoholates; se trasiega,
se procede a lavados sistendticos seguides de decantaeidn ¥
tinslmente se separa por destileocidn.
..EJEMPLO 28,
" Se procede de un mode andlege partiende de
200 parfea de goeite de apermaeefi; con fndieé[de yedo de

60~70, disuelte en 800 partes de alcohol amilieo'qu@ se re-

duce -gon 41 -partes de sodio. ’
o | ¥.oo % a
. Se rei?indicé como objeto de esta patentes

1) Proceulmiento pare la taoricacién de aiechol. ..
.de pese molecular eleVado, por reducoién de unm ater-aal por
el sodioc en un meale aloohe&ieo, earacterizado porgué Les

cuerpos que han de reacoionar se desecan hasta un ‘grace de
humedad inferior a 0,001 %, ¥ nasta, preferiblemente, infe-

rior a 0,0001 %. ,
2) Proceﬂimienta gegin la reivindicaecién L,

}eanaeterizaae porque los eteres-sale& empleados tlonen un

inoice de acidez inferior a 20, y nasta, prefer1blemente,
interior a 10. '

3) Proeedimienxo segun la reiv1nn1°aczon 1,
caraeterlzaao p@rqne se trata une oantldaa de mezcla de
reaceidn relativamente 1mparta§te, del orden de 1000 litrész
oomo minimo en um recipiente sénsibieﬁen&e,earéri¢e;;llena-

do apreximadamente hasta las 2/3 partes.
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4) Procedimiento segin la reivindiescién 1, -

" eargeterizado porqué le mezela se somets durante la reaceion,
~ & um removide enérgico pdr medio de una aclice que gira cen

une veloéidad de 1500’vue1taa per miﬁuto, estableelendo en .
o1 zona @ acoién directa une corrieﬁte de arriba haecia abajo.

‘ 5) ¥recedimiente aegun la reivindicacién 1, ca-
racterlzado perqué la solueidn de étér-eal en el aloohol, se
emples muy copcentrada, de modao que oontenga come minime 20°
partes de e¢teres~sales por 100 partee de aleohel. .

0). Proeedimiento segun la reivindicacieén L, ca-
racterizaao pmrque ge ) opers a ung temperatura eomprenuida
entre ls temperatura ‘de .fusidn del modie ¥y la de ebullicién
de ia mezela de reaccion. o

7) Procedimiento ‘segun ! la reivindieacion- l, ca=’
recterizagdo porqua gl sodio se imtroduce en ia mezcla progre-

sivamente; proporcionsnde la cantidad introducida eon la ve—

' lecidad de enfriamiente de la mezela, para evitar que la reac—
" olén se verifigue demgsigdo rapidemente.

8) Procedimiento segum la reivindicecién i, ca-
racterizada perque se opera con un apareto refrigerante de
retlujo, de forma gensiblemente esrér&ca, que tiene come m{-
nime de 0,60 & O, 70 ae radio, o8 suscdptiblo de ser calenta-
do antes de la introducciém del sodio, y tiene & la ter-
cera parte de = ealtura apreximamamante, vna hélice herigzen-
tal que puede girer & 1500 vueltas por minuto apreximadamen-

te, con aecidm de arriba hacia a0ajo.
9) froocedimiente para la fabrieacidn de alechol

de peso molecular elevados
Lgta memoria coxsta deé siete puginas, escritas
per une sola cara.

Barcelona 1 de Julie 1942,
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