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PATENTE DE INVEXNCION

- ——

& favox de
PERFOGIT Soc. per Aze — de nacionalidad italiana -~ domi-
ciligda en MILANO (Italia) Via Omenoni, 2 ‘
por:
» Procedimiento para la obtencidn del alcohol tetrahidro—
' furfurilico *,.

==:000:

Memorxria Descriptiva

Esta patente se refiere a un procedimiento pe=—
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ra 1la obtencidn del &8lcohol tetrahidrofurfurilico por hi-
drogenacidén del furfurol. L& reaccidn de hidrogenacidn del
furfurel transfomdndose este en alcohol tetrahidrofurfurie
lico es ya conocida. Esta reaccidn puede efectuarse y se
efectia generalmente en dos fases, empleando en la primera
un cateliz@dor especialmente apropiado pax?a provocar la&a hi-
drogenacidn del grupo aldehido, generalmente constituido
por cromito de cobre y éﬁadienda en 1a segunda fase un ca-
talizador de niquel. La temperatura de pasaje en la primera
fase debe ser de 150-16020, y en la segunda fase debe ser
de 70-80e0s En esta forma se obitienen rendimientos casi
cuantitativos de alcohol tetrahidzofurfurilico.

Se ha intentado también efectvar la hidrogens—
cién del furfurol transforméndolo en alcohol betrahidrofur—
furilico directamente en un solo pasaje, recurriendo para
ello al empleo de catalizadores mixtos de cxomito de cobre
¥y de niguel, Pero en este casoc los rendimientos obtenidos
son de 5 a 6% inferiores. Esto es debido a1l hecho de que
las dos fases de la hidrogenacidn que tienén.lugar simul—
taneamente requieren, como ya se ha dicho, temperaturas 6p-
timas distintas, es decir temperaturas a las cuasles se ob-
tiene el mejor rendimiento, mientras que en este caso se
opera a la temperatura mds elevada de ambas es decixr a 150-
160¢ C. que es necesaria para la hidrogenacidn del grupo
aldehido, En estas condiciomes se foma una determinada
cantidad de metilfurfurano con la consiguiente disgminucién
en el rendimiento.

Para aumentar el rerdimiento en alcohol tetra-—
hidrofurfurilico en el procedimiento eén un solo tiempo se—
rfa necesario recurrir a temperaturas de hidrogenacidn infe-

riores prolongando la duracidn de la operacidn, Esto como,
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es natural no pusde efectusrse mds 114 de ciertos 1fmi-
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tes, de modo que en $0do caso, con los catalizadores has.
ta ahora conocidos se fomma siempre una cantidad notable
de metilfurano,

Segfin esta invencién se consigue hidrogenar el
furfurol transformédndolo en alcohol tetrahidrefurfurilico
en un solo pasaje y obteniendo un rendimien‘bé casi cuanti-
tativo inclusc con empleo de catalizadores mixtos de cro—
mito de cobre y de niquel y trabajando a temperaturas de
100-1152C, Esto resulta posidble gracias &l procedimiento
especial que se describird luego y que comprende una &ctivae
cién previa del cromito de cobre,

El procedimiento objeto de esta patente compren-
de prdcticamente las operaciones siguientes,

Se prepara primeramente, en la foxma ya conoci-
da, un catalizador de cromito de cobre el cusl se pone en
suspensidn & concentraciones de 30-40% en un 1fquido orgd-
nico conveniente,

Los 1fquidos que pueden utilizarse para ello
pueden dividrise prdcticamente en dos clases, para el obw-
jeto de esta patente: 1fgquidos que no pueden ser hidroge.
nados, por ejemplo aceite de parafina y 1fquidos capaces
de ser hidrogenados como son los &Lsteres orgdnicos o bien
el mismo furfurol. Segfn esta patente es preferible ge-
nerelmente el empleo del furfurol, ya que de este modo no
es preciso proceder ulteriormente & l& ssparacidn de produc—
tos extrafios,

La suspensidn se calienta a continuacidn y a
presidn de hidxfgeno & temperature comprendida pr&cticamen—
te entre 150 y 160¢C, temperaturs superior & la gue es con-

veniente emplear paré la hidrogenacidn del furfurol, en un
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s0lo pasaje, y & continuacién se deja enfriar,

Se afinde entonces a la suspensidn 25-30% apro-
ximadamente (cslculado sobre el peso de cromito de cobre)
de un catélizador de niquel, La azspensicfn ast preparad;
despuéds de esta adicién puede ser empleada psra la hidroge~
nacién del furfurol, & temperaturas de 110-1152C, traba-
jando con 1as presiones de nidxdgeno acostumbradas de 100-
200 atmdsferas o m€s, obteniédndose rendimientos elevadfsi-
mos de alcohol tetrahidrofurfurilico superiores a 95%,

A continuacidn se describe como ejemplo no limio
tativo un& foxma de ejecucidn del procedimiento objeto dev
esta patente, el cual podrd ser naturalmente objeto de di-
versas modificaciones.por parte de log técnicos pero sin
apartarse sin embargo de los lfmites de 1a patente,

Se prepara una suspensidn a 30-~40% de un cata-
lizador de cromito de cobre en furfurol, habiéndose prepa—
rado €l cromito de cobre en 1& forma ya conocida., Se coe
lienta 12 suspensidn bajo una presién de hidrdgeno gue pue-
de estar comprendida entxe 20 y 200 atmésferas pero gue pre-
ferivlemente serd superior & las 100 aimfsferas, a una tem-
peratura de 150~1602C. Bn estas condiciones se produce una
hidrogenacidn rapidfsima del grupo aldehido del furfurol,
No es preciso terminar esta hidrogenacidn sind gque es sufi-
oiente que la misma se inicies Una vez ha empezado la hidro-
genacidn se interrumpe dl calentamiento, se deja enfriar y
Se afiade & la suspensidén un catalizador de niquel em pro-
porcidn de 25-30% de la oantidad de cromito de cobre, La
suspensidn asf obtenida se emplea para catalizar 1a hidro-
genacién del furfurol 1& gue se efectda a 100-1152C, con
una presidn de hidrdgeno de 100-~200 atmésferas, empleanio

una cantidad de cataliza&dor correspondiente preferiblemexnte
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al 5-10% del furfurol.
El rendimiento de alcohol tetr&hidrofurfurilico
obtenido en esta forma es de 96-984%,

Se reivindica como objeto de esta patente:

l.~ Procedimiento para la obtencidn de alcohol
tetrahidrofurfurilico caracterizado por someter el furfurol
a2 una hidrogenacién catalftica mediante el empleo de un ca-
talizador previamente activado,

2.~ Procedimiento segin 1s reivindicacién 1, en
el cual la hidrogenacidén catalitics del furfursl transfox—
méndolo en sloohol tetrahidrofurfurilico, se efeotda en una
sola operacidn,

3¢~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, en
el cual el catalizador estd constituido parcisalmente por
cromito de cobre, |

44~ Proocedimiento segtfn e o més de las reivin-
dicaciones anteriores, en el cusl la activacidn previa del
catalizadoxr se consigue calentdndolo bajo presidn de hidré-
gero.

5.~ Procedimiento segfn una o méds de las reivin-
dicaciones anteriores, en el cual el catalizadorx estd for-
mado poxr cromito de cobre y niquel y el cromito de cobre
se activa previamente por calentamiento bajo presidn de hi-
drfgeno a temperaturas superiores a laa empleadas luego pé-

ra 1a hidrogenacidn del furfurol,.
6o~ Procedimiento segin la reivindicacidn 5, en
el cual el cromito de cobre se activa previamente por calen-

tamiento & 150-1602C, bajo presidn de hidrdgenoe

-
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7o~ Procedimiento segin la reivindicacidn 6,
en el cusl la presidn de hidrdgenc estd comprendida entre

-6

20 y 200 atmésferas, siendo preferiblemente superior a 100
atmdsferas,

8.~ Procedimiento segin una o mds de 1as reivine
dicaciones an-beriore,s',)en el cugl el catalizador de cromi-
to de cobre se suspende en un lfquido orgénico convenien~
te, se activa por calentamiento bajo presicfn de hiﬁr&gem
y despuds de enfriado se adiciona de un catalizador de ni-—
quel. ‘

9.~ Procedimiento segfn la reivindicacidn 8,
en el cual el 1fquido orgdnico es un lfquido hidrogenable,

10.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 9,
en el cual el 1fguido oxgdnico hidrogemsble es el furfu-
T0le

11.- Procedimiento segfn un& o méds de las rei-
vindioaciones anteriores, en el cusl el catalizador de cro-
mito de cobre se prepara en la forma ya conocida, se suspen-
de luego en furfurel con una concentracidn de 30-40%, se ca-
lienta bajo presidén de hidrdgeno, se enfria, se afigde un
catalizador de niquel y se emplea luego para la hidrogena-
cidn del furfurol transforméndolo en una sola operacidn,
en glcohol tetrahidrofurfurilico.

12.~ Procedimiento segtn la reivindicacidn 11,
en el cual el calentamiento de 1a suspensidn de cramito de
cobre se interrumpe después, y preferiblemente inmediatew
mente despuds, de iniciada la hidrogenacidén del fuxfurol
que constituye la base de la propia suspensidn,

13.— Procedimiento segin una o mds de las rei-
vindicaciones anteriores, en el cual el catalizador empl eB-

do para la hidrogenaoidn del furfurol contiene niquel en



10

15

20

la proporcidén de 25-~30% del cromito de vco’ore‘.

1l4.,~ Procedimiento segin una o nés de 1as rei~
vindicaciones anteriores, en el cual la hidrogenacidn ca-
telftica del furfurol se efectfa & L00~L159C,

15.,~ Procedimiento para la obtencidn de alcohol
tetrahidrofurfurilico, que comprende 1la preparacicfn de un
catalizador de cromito de cobre en la forma ya conocida,
la preparacidn de una suspensién del mismo, preferiblemente
& 30-40%, en un 1fquido orgdnico, de preferencia furfurol,
el calentamiento de la suspensidn bajo presidn de hidrdgens
¥y por un breve tiempo a temperatura superior é las que ge
empleardn mds tarde para la hidroge'mciﬁn del furfwrol,
preferill emente & 150-1608C,, 6L enfriamiento de la suspen~
sidn, la adicidn de un catalizador de niquel, preferible=
mente en pr0porcio'n de 25-30% del cromito de cobre y el em-—
pleo de la suspensidn asf{ tratada como catalizador para la
hidrogenacidn del furfurol en una sola operaocién, para
transfommario en alcohol tetrahidrofurfurilico, preferi-
blemente a temperaturas de 100-11520. bajo presidn de hi-
dxrdgeno «

16,~ Procedimiento para la obtemcidn del &loo~
hol tetrahidrofurfuzilioo-.

Egta memoria consta de siete pdginas, escoritas

por una sola cara@,.

BARCELONA,9 9 i b 1552
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