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La presente invencibn se refiere o un procedimiaento
para la obtencibdn de alechol Furfurilico.

De gcuerdo con la invencibn sec proporciong un proce—
dimiento para la obtencién de aleohol furrurilico, que com-
prende el rezcclonar rurfural con uidrbgeno en la fase vapor,
bujo una presibn equivalente & lu atmosférica o moderazds y
con la gyuda de calor, en pressncis de un calelizador (ue
contiene cobre, nejorzdo con, o contsniendo un metal alcalino,
un metal alealino térreo o mugnesio.

Ejemplos de cabtulizadores adecuados sons cobre sobre
bxido de zinc, cobrs sobre ~allming, cromito de cobre, cobre
sobre magnesia y catalizadorss de cobre porosos, en particu~
lar cobre-sgluminio. Pusden utilizarse, iguglmente, el cobre-
zinc y el cobrs silicio porosos, aungue la conversibn y ren-

dimiento con el cabalizador mencionado en &ltimo lugar son
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nés bien pequeiios.

Un catelizador g buse de cronito de cobre tipico‘tig7
ne la composicibn CuiCrsliz 1:1.05:0.04 cn peso y puede ser
Preparado, por ejecmplo, por ¢l método de Adkins, Connor y Fol
kors (JedeCeS. 1932,52, 1 138).

Bl cobre sobre bxido de zinec proporciona muy bueﬁos
resuliados en el procedimiento a gue se refiere la invencibn,
Un catalizador de seste tipo pucde ser preparado, por ejemplo,
formando ung solucibn de cobre y sales de szinc, por ejemplo,

nitregtos o sulfutos, ¥y adicionandc uns solucibn zcuosa de,

por ejemplo, 5% de carbongto de sodio. El precipitedo mezcla

do es Tiltrado, lQVEdo y secado, lusgo calcinado a 300°C.

Bl producto se muele y se¢ le da la forme de pegucfias bolitas.
Las bolites se reducesn en hidrbgeno diluido con nitrbgeno a
300°¢., antes de su empleo. Cobre gobre =—allmina es también
un catalizador muy adecuzdo y puede ser obtenido, por ejemplo
formando ~-allmine por ignicibn de mono o trihidrato de all
minz. ¥l producto es impregnado con una solucibn de nitreto
de cobre ern cuntidad suiiciente para propcrcionsr 5-30%, en
particular alrededor de 20% de cobre en el catalizador finagl
mente obienido, sicndo inflszrado haséa 46000., bara convertir
la sal de cobre er 6xido. La masa de cabalizador es sometida,
entonces, &« la wccibn del hidr&geno ¢iluido a 300°C. antes
de su empleo, para reducir los compusstos de cobre a umebtal,.
Ctros catelizadores de cste Gltimo tipo pueden prepsrarse (i)
por el tralamiento de gllumins sctivada comerclal con nitrato
de cobre pars proporcionazr un contenldo de cobre de 20%, in-
Tlamendo y reduciendo tal como se ha descrito anteriormente;
(ii) Formando un co-precipitado conteniendo cobre y aluminio

& partir de una mezcla de las sales correspondisntes por adi
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cibn de carbonato de sodio, filtrando el precipitado, calentéin

e 0 ] .
~dolo a 350 C., y dindolec ls Forma de bolitase.

Entre los catalizudores porogos, los constituldos g
base ds cobre—aluninio son los preferidos. Los catalizadores
porosgos pueden ser preparados formando un? aleacibn de éobre
con un metal nfs soluble en &lesli o fAcido, obténiendo lg ale
aciSn en\forma de particulas, por ejemplo, machactndola para
obterer grénulos de, por e¢jeuplo, 1/8" a 1/4%, y tratando
los grénulos asi obltenidos con una solucibn zcuoss alcgling
o hcidz, sezfn el mebal Gue se usa enx la aleacibn, con el ob
jeto de eliminar parite de dicho metal de los citados granulos
vy obtensr un catalizador granular dotado de superficie acti-
va. Cuando se smples ung alesacibn cobreféluminio, el agents
de tratamiento pusde ser una solucibn acuosa de sosa chustics.

.Los catalizadores porvsos a buse de cobre-~sluminio del
tipo descrito en la patente inglesa ne 621.748, son especial
mente adecuados, perc es igualmente posible ussar catalizado
res porosos cobre/sluminic conteniendo menores proporciones -
de cobre, por ejeuplo, 34%. 3in embzrgo, Estos Gltimos no son
resistentes y no agusntan bien un funcionaniento continuo y
frecuenite regenerccibn.

Podos estos catulizndores son, preferiblemente, redu
cidos con hidrbgeno zntes de su uso, y son, de preferencia,

' . 2z ©
calentedos a temwpersturce no superiores z 3507C.

1

0

Tanbi%n hemos enconvrado que la cantidad bptima de
substancin «lcelina o bﬁsice citiere con el catalizador em-
pleado en cadae caso partlcular de aplicacibn. don un cabtali-
zzdOr poroso z buse de cobie, por ejemplo, un oatallzadqr co

J
bre-zluminio al 55%, w=diciones de &lczli del 2.5% al 5% o més

o]

. . ey e 17 s O
resulizn efectivas, por sjesplo, a temperaluras de 250 °Ce ¥
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presibn ntwosilrice. asi, lgualmente, con los cabzlizadoves

& base de cobrs sobre =-allmina, mientrus que pejueilas centl

o
dzdes de corbonzto de sodio produce:r un incremcnto en la pro

duceibn de alcohol Furifurilico, se prsicre ewplesr alrededor

~

le 3% = 5% e peso de carboncto de sodio, sobre el peso del
cabalizador, cuskud fe oOpsre o bemperaiturss do alrededor de
25G°0. Jom los covslisudorcs o baso ce crowlto de cobre cilg
dos szmberiormentc, sc g;m:ig§: spplear un 20%—~40% en peso de
carbonsto de s01ic, calculsdo o base del peso del cataliza-
dor en igualdad de condiciones. llientras que preferentemehte
se emplean estes cantidades de carbonato de sodio, debe enten
derse que pueden utilizerse centidades equivalentes de otros
flcalis o bases.

Los oatalizadores’porosos pusden las ventajas de que
gon robustos y capaces de resistir la regeneracibn oxidativa
reductiva. Poseen, adembs, las ulteriores ventajas de que
pueden ser reactivados dentro del reacttr, si se desea, por
tratemiento mediantc liquidos apropisdos, por ejemplo; flecg
lis o fcidose.

Con todos estos catalizadores, son adecaadaﬁ Seupers
Yuras nivimoes ds cnvulizocibn del oden de 200°C. & 280°C.,
a condicibn de yue le »:cccibu se desarrolle cin lg Tase va—
por. 4 CJin de conueéﬁir ese objeto o presiones mhis albos,
puede zesulvwer desozble el supleo e wiw e¢leveda proporzidn
moler hidrbgenc = Juriursl. Hosotros preferimos euplesr una
proporcibn de 4:1 . 831 y, wlis preferenteucuis, de 531 & Til.
Prereriblonente, Lo rowccibn we lleva w cabo a una Temperatu
ra nfxims couprendida dentro de la gawa de 250°C. s 265°¢.,
a presiones cercoiaos o la atmosZérica, obbenilndose con élld

buenes conversiones y rendimientos,
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Por temporatuis de eatslizzed

maxins se entiende la
Yemperatura whxims del Catalizador, determinada por medio de
un bermo-elenenio dlsplestoc wxyiglmenie an la Lasa de catali-

-

Zadol. Hemos edaconir.do (us ol control de l= Yempersbura
I T N ade ;.3;"%;(_);;,‘ li 17 - “ Py .t 1Y < CR -
whmics donoro de 28 fGilves tdens un erecto muy inportan
te en 1w conversibi y rendisienvo do producciba.

Ll procediiisiito pusde ser 1levsdo = cabo en un conver

t

tidor rodeade G& une Culiss licuids Operanas gzl punto de

(%3
ebullicibn c¢el 1iquido cuxilisr., Jomo sen wue laos condiciones
de reacclén a lo presibn shmosflrics conprendesn ung tompersbu

ra méxime de cubulisocibn gg pproxiuadancntbe EOOOG., el deca

'
hidronaftaleno es ui riduido apropiado pare ser enplesdo para
ls aidrogenszcibn atwosilrics, De cuorao con otros métodos
operativos puede emplesarse un convert;r de pegaeiio difmetro,
por ejemplo 1C' = 2" Drovisio de entradas pare hidrdgeno frio,
o un comverbtidor de gran difmetro del tipo de bandeja, emplean

do aﬁ’aggm~ cupes de cavslizgdor en lus bandejas, preferible—

mente con relfrigeradores intermecios entrs luas bandejas.

Parece selr (ue se obiieneun meyores couversiones de
Paso a presiones de unus poces utwbsfercs, ¥y es posible gue
an estas condiclones 4ii Tesccibn pueds rezlizmarse parcialmen
te dentro de la Tase liguida.

Preferiblementes, ol procedimiento se realiza en forma
continua.
Lz invencibn se ilustru, sin limitsrls, por los si-‘
guientes ejenplos.

EJIPIO 1.
Se ulimentb furrural recientemente destilado o una

velocidud de espucio liguido ds Q.2 litros por litro de e8Ps

cio de catglizador por h0£&, a un convertir del tipo ya des-
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erito, que conbenis un calbalizador g bvse de cobre sobre bxi

do we zinc mejorudo con- carbonalto de sodio, y fué hidrogenado
a una presibn de unse oiobsiera y telperaturu de alrededor de,
pero sin exceder 265°7., Ss alimentd una cantidad de hidrbégeno
aubstancizlmente puro, eguivalente o cuatro veces la caniidad
tebrics, a equicorriente, e ¢l convertidor. El resultado
fué de aproximadamente 85% de alcohol furfurilico, sieﬁdo fur
fursl inalterado lg mayor porcibn del resto,
BI P10 IT

Un cabtelizador poroso de 55:45 Cu/al fué activado por
trgtamiento con solucibn de s§sa chustica con el objeto de
eliminar un 20% del sluminio originalmenie presente. Ia
aleacibn tenls la Forma de grhnulos de 1/4"=1/2, los cuales
Tfueron sumorgldos en uns solucibn de N32E93. calliente a pre
sibn reducida. Despubs del tratamiento el catalizador se csr

b en wn %ubo y se hizo pasar furfural e hidrbgeno sobre 81
8 25700., empleando wis vselocidud de espacio .de 0.19 Ino:c'a,”l

de furfural 1fguido, v una relacibn molar de hidr&geno:fﬁrfg
ral, de 431, Bszjo estas'condiciones de obtuvo una produccibn
de aproximadamehte 70% de alcohol furfurilico.

BJEkPLO IIX

Un catalizador comprendiendo 20% de cobre methlico
gsoporiador poxr ~alfwing, fué tratado con unz solucibn acup
sa de carbona o sbdico, tul, gue se obtuvo una‘substancialmeg
te completa absorcibn del liguido. Bajo condiciones simiiares

a las del ejemplo II, se obiuvo una produccibn de alrededor

de 75% de alcohol Furfurilico. Bl catazlizador tombd aproxima

damente un 54 de carbomnato sbdico.
BJEPLC IV,
A un catalizador a base de cromito de cobre con una

composicidn de Cuslrilig: en composicidbn molar de 1:1.05:0.04,
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condicilones similoros e B .
L0nes sahilsres o lus del cjomplo 2. Despubs de traba-

w

Jar durante 3 horss ss obtuvo un procuctu nomogénso contenien
do 88% de slcohol rurfurfilico sn peso.

La invencibn, dsutro de su esencislidad, podrh ser
llevada & la prhictics wu clras varianitss que lus indiéadas
a tltulo de ejemplo cii lo descripeibn, ciplezindo las Propor
ciones, ticmpos y bemperaturcs ufs ucechedoy & cada CES0: POX
guedar todo éllo comprendido dentro del esplritu de lug rei-

vindicacionss.

.

Hechg la'desqripcién del preseints invento, se declara
como no practicado ni divulgado en @spailz, comprende lus siw
guientes reivindicsciones:

12,- Un procedimisnito pura la obtencibn de alcohol
Turfurilico, gue coupreide el Lucer reuccionar furfural con
hidrbgeno en la fuse vipor bujo presibun avwosrcbrica o moders
da y con ayuda de calor ea presencic de un caballzuador contg
niendo cobre, mejorado con, o conjenleindo un metal aléa”ino,
un netal alealino térreco o waguesio.

20 .~ Un procediniento de acuerdo con lu reivindicscibn
12, cn ol guo oo caple. was presibn superior a la atuostérica,

T
CiVale

haste de 5 stmbsferas ede
28 ,~ Un procedimiento de wcuaurdo con 1a reivindicacibn
12, en el gue se auples s presiba subgtanciciwente ejuliva-

lente & la atoooiérica.



2,— Un procedimiento de ooue:

7
-

reivindicaciones 1-3, . ¢l Lue w3 eiples un cgbzlizador a

base de cobre D0T0S0.
a i e , . .
0.~ Ui preccedimiento de seuerxdo con lo reivincics

eibn 47, en el quo se cuple. ai cotolizador o base ds sobre

10. sobre  —allmine, nicjos

azto- sbdico ¢ ccuivelentes de cusiculier otro flcali o bs

73 Vo Py T e e et O ST S S

{%e= Ui poocedinicllcd de gounldlo con io reivincelen-
S an D o e o PO R I . e L SR
C-L{)a"--b Gy Lki T4 4 UT BC Wb WL Cuv slizador @ buse de cronito
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i5. ae Courg, LiCjoradd ¢l ui ZCW*%Up us Sl pOBUy L3 cornonato

sbéico ¢ pego eguivelsnts de cuslynlcr otro
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CE.= Un preces GIEmirs e de scueMiC G 4w Jeivindico-
b iy on

cibn u%, en ¢l Luse 50 Uss vl celtrlisador 2 base de cobrue

T o0t e e - - PRSI DD o AR D oo 3
sdugeinio POSUGL vy gl i WL ZeligumuWaU% G muw pLily GE

: - cim 2 . . N A e ny T 3
20. srbonuto sbdics o pest ciuivelsite de cusliuisr obro ficnli

~ Usl Drgcedaiiicl,vl L aCUuUlsud COnL Cuz4igurlera as

lzs reivindicaclionss i-C,cuundo oo Llova o coe o una teude
rodury ce crurlizocibi mfodoa de 200°0-280%¢.
25. 102 .~ Un procedivicenic de acuerdo cuil clalguicra

Sty clilito se lleva & cabo g una

O &
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teuwperatura de covalisccibi Ce

gcuerdo coi cualyuiera
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de las reivindicsclcuaes L-10, cii <l cuv Lo Jolucibia wolar

s EC R 4 - - . L. .
30. de nlardgeno o fuosfurad, estl comprendida wentro e la g=oz.
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128,- Un procedinicnto de scuerdo cou cualiulera de

56 lleva & cabo en Zorma
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las T *v1n€
continus.

132 .- Un procedipiento de acuerdo coil la reivindica-

5
cién 122, en sl que se emplea una velocidad espacial_de’ligul
do de hasta Ce? 1itros de vuriural por lisro del volumen de
lg masa de catalizador por hora.

142,- Ua PrOCe€imignEo de scusrdo con cualguiers de
las reivindicaciones l-13, en el gue ci catalizador es redu-
cido eﬁ hidrbgeio & Wila Genpercturs 10 guperior g 35000. all—
tes de su uso.

152.= Un procedimicnto pars le obbencibn de alcohol
furtuzi{lico.

Sesln se describe ¥ raivindics en la presente memoris

; i 1yt e 131 Nt s s . 3 = * 3 L]
descriptiva, yuse consSita de nuove nogau, foliudas y escritus

j3yg

méquing por una so0le cura, acompaiudus de una documentacibn
reglancniaria.
Kadrid, a 13 de ngrzo de 1952,

IURFCRAL ¥ D“ﬁ.LVADOQ y Sedle
gAmME»SERN ‘
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