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PATEXNTE DE INVENCION
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& favor de
ETABLISSEMENTS HUILLARD —~ de nacionalidad francesa = 80-
miciliada en PARIS (Francia) 77, Avenue Raymond Pdincard,
pox:
» Procedimiento para la hidrogenacidn catalftica del
| furfural 7.

mﬂszooozzéa-—-
Lemorise Descriptiva

La hidrogenacidn del aldehido furfurilico o
furfural pera transfommarlo en alcohol furfurilico se ha

venido efectuando hasta shore en presencia de cromita de
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cobre, & la temperatura de 1702 C y & una presidn de 70
kg/emz.

Seglin 1a presente invencién, se ha conseguido
efectusr esta hidrogenacidn en mejores condiciones, traw
bajando a una presidén y a una temperatura menos elevadas,
¥y en presencia de un catelizador més f£4cil de preparars

La invencidn tiene por objeto un procedimiento
de hidrogenmoidén del aldehido furfurilico para transfor-
marlo en alcohol furfurilico, gue sSe caracteriga por so-
meter en caliente el mldehido furfurilico & la aceidn del
hidrogeno & presién, en presencia de un catalizador conse
tituido por un polvo a base de niguel previamente inscti-
vado.

La ejecucidn préctica de este procedimiento se
lleva & cabo mediante una instalacidn que comprende una
serie de gparatos verticales alimentados con hidrdgeno por
8w parte superior y que, en su parte inferior, comprenden
una cuba de hidrogenamoidn que se remusve periddicemente
medignte uno o varios platos agitadores y gue estf calen~-
tada por medio de vapor que circula por el interior de
ung doble pared, El1 fondo de cada una de estas cubas co-
munica por medio de un conducto con la parte media del apa-
rato signiente,

Segén una forma preferida de ejecucidn del pro-
cedimiento, 1a hidrogenacidn se efectda & una temperatura
inferior a 1202 C y & une presid’n q_ﬁe puede hacerse descenw
der hasta 7 kg/em>,

Como catalizador pwede emplearse la aleacidn de
RAREY en polvo despudm de haberla calentado sucesivamente
en una solucidn de sosa y en furfural bruto.

Tembién puede emplearse como catalizador nigquel
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agotado por una primera utilizacidn en la hidrogenacidn
de grasaB.

El catalizador utilizado puede regenerarse ca-
lentdndolo en una solucidn de sosae

A contimmacidn se describe, tan s0lo como ejem~
plo no limitativo, una instalacidn para la ejecucidn del
procedimiento segfn la invencidn, asf como su funcionsmiene
to, con referencia al plano adjunto Qae repregenta esgue~
méticamente dicha instalacién. La descripcién del proce-—
dimiento se deduce de la del funcionsmiento de la instala~-
cién,

Esta instelacidn comprende custro aparatos ver-—
ticples semejantes ~l~2~3-4-, alimentados con hidrdgeno por
sw parte superior a través de los conductos ~6~, Cada apa-
rato comprende en su parte inferior una cuba de hidrogena-
cidn ~7=~, ocuya capacidad hasta el plano superior ~8- es
de 20 litros, pexo gue s0lo se llena parcialmente durante
el funcionamiento normal. Esta ouba esta rodeada poxr una
doble pared =9« por cuyo interioxr circula vapor de agua
que llega por una tuberfa -ll-, El fondo de cada cuba
comunica, por un conducto ~12~, ocon la parite media del apt-
rato siguiente, La cuba ~7~ se remueve periddicemente pox
medio de uno o varios platos agitesdores -13- accionados por
un véstago =l4= que lleva fijado un ndcleo magnético =16-,
el cual se desliza en el interior de una cémara cilimdrica
~17=- por 1a &8ccidn de un electroimdn -18. excitado perid-
dicamente por medio de un ruptor =l9-, Cada aparaté come—
prenie ademés una aberitura de carga ~21l- provista de un
cierre estanco. Una bomba voluméirica de alimentacidn -22;
permite ir entregando @l gparato -1:- el furfurel contermido
en el depdsito —23-. El conducto de salida =12« del aparato
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~4~ desemboos en un coniucto ~24~ que presenta una deri-
vacidn =26~ en 1la que vé intercalado un dispositivo ope
tico =27~ para medir el fndice de refracoidn del 1f quido
que sale,

Para la reaccidn de hidrogenmcidn, no se emplea
como catalizador el niquel de RANEY ususl, ya que destruwi-
rfa 1los erlaces dobles del furfural, sind que sSe emplea un
polvo obtenido de la siguiente mandera:

A une solucidn de 1’9 k‘g de sosa en 7'5 litwos
de agua, se afiade 1’5 kg de aleacidn de RANEY en polvo, de
modo que la temperatura no pase de 502 C, Cuando se ha
afiadido todo el niquel de RANBY, se calienta a 1102C du~
rente dos horas. Se deja reunir en el fondo del recipiente |
el nfguel fingmente dividido y se decenta la solucién 1f-
quidas Se lava dos veces con gsgus tibia, y se acaba de
eliminar el alcali con una Solucidn de écido acético &l
1 %

El nfquel asf obtenido es todavfa demmsiado ac-
tivo, por lo que destruirfa los dobles enlaces del glcohol,
Conviene por tanto hacerle perder su mctividad calentén-
dole & 1002 C en el seno de furfural bruto, Esta operg~
cién tiene 1la vent&ja de purificar el furfurale

Se obtienen también muy buenos resultado & em-
pleando como catalizador nigmwel agotado por una primers
utilizacidén en 12 hidrogenacién de grasas,. ’

Cuslquiera gque sea la procedencia del nfguel
RAREY, puede regenerarse cgsi totalmente y pueden eliminar-
se las substencias que lo impurificamn, por ebullicidn en
sosa al 20 % durante doce horas., Se lava entomces pera
eliminar la sos& como se ha dicho snterfommente, y el niw

quel resulitante puwede servir casi indefini damente pera la
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reaccidn que se considera.

Del cataligadoxr preparado o regenerado de esta
manera, se introduce en cada aparato, por la aberture de
carga, wna centidad de 700 gr. o sea un 7% de nfquel, ya
que cada aparato representado en el plano debe contener
10 kge de furfural. 3Se cargan entonces los aparatos de
furfursl y se introdmce luego el hidrdgeno a una presidn
igual o menor a 20 kg., poniéndose en marcha el ruptor -19.
de loa electroimenes de manera que Se obtenga una atraccidn |
por segundo, La hidywgenscidn durs aproximadasmente 3 ho-
raa, _

Puede comprobarse la hidrogenacidn por medio
del fndice de refraccidn gue pasa de 1’515 a 1’488,

Los ensayos de laboratorio efectuados con un
aparato de pequefins dimensiones de una capacidad de 300
3

em”, han demostrado gue Se alcanza la hidrogenacidn total

calentando & 1202 C, durante 3 horase
-;--lsa: ¥ © i A T —

Se reivindica como objeto de esata patente:

l.- Procedimiento para la hidrogenacién catali-
tica del furfursl o aldehido furfurilice pare itransformarlo
en elocohol furfurilico, caracterigzado porgue el gldehido
furfurilico se somete en caliente & la accidn del hidrdgee
no a presién en presencia de un catalizador constituido por
W polvo & bage de niquel previamente insctivedos.

2e= Procedimiento segféin le xeiviniicacién 1, ca-
racterizado porque el sldehido furfurilico se somete duran~
te la reaccidn a una agitacidn prolongada‘.

3¢~ Procedimiento segdn la reiviniicacifn 1, os-
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racterizado porgue la hidrogenacidn se efectfia @& una tem-
peratura igusl o menor @ 1202 C y a una presidén iguel O me~
nor & 20 kg/cmalc‘ -

4.- Procedimiento segdn la reivindicacidn 1,
caracterizado por emplear como catalizador polvo de aleg=
cién de RANEY, después de haberla calentado sucesivemente
en uns Bolﬂci&h de 308a y en furfu:al brutoe

5~ Procedimiento segin la reivindicacidén 1,
caracterizado por emplear como eantalizador niguel agotado
por una primera utilizacidn en la hidrogenacidn de gra-
sas.

6o~ Procedimiemnto segdn la reivindicaciém 1,
caracterizado porgue el cataliz ador utilizado se regenerg
calenténdolo en une Solucidn de aosa.

7+~ Procedimiento para la hidrogenacidn catalf-
tica del furfurals

Esta memoria consta de seis péginas, escritas

pPor una 80le carés

BARCELONA, 40 ('.19b1
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