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PATENTE DE INVENCION

Refo Cas. 187—‘TP0

MEMORTIA DESCRIPZTIVA
sobre:
"Procedimiento para la preparacidén de polioles, en

. - . 2 - ’
"particular de sorbitol, por hidrogenacion de azucares®.

SOLICITAN®RS: ILES USINE: D8 HELLE, entidad francesa,
domiciliada en Saint-Iéger—les-lelle, Deux-Sdvres,

Prancia.

Se sabe que se puede obtener sorbitol por hidrogena-
cidn de la glucosa en solucidn acuosa sobre catalizador de
niquel.

Bste meétodo presenta varios inconvenientes: la
velocidad de hidrogenacidn es reducidsa, el catalizador se
fatiga répidamente:se observa, sobre todo a las temperaturas
de reaccidn elevadas (80 a 1002), una destruccidn de los
productos con coloracidn de las soluciones Vi formaciéﬁ de
pequeflas cantidades de acidos orgénicos que hgcen pagar en

solucion una parte del niquel.
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Ia sociedad solicitante ha descubierto gue era

posible remediar egtos inconvenientes, efectuando, en
presencia de un alcohol alifdtico inferdior la hidrogenacidn
de la glucosa con el acido de un catelizador de niguel.

Lae invencidn comprende més particularmente la ejecu-—
cidn de esta hidrogenacidn en un disolvente comstituido por
metanol , etanol o una solucidn acuosa que contenga, en peso,
méds de 50% de tal alcohol; se opera de preferencia
con soluciones que contengsn,en peso, 60 a 95% de alcohol.
Se puede utilizar isualmente una mezcla o una solucidn
acuosa de estos doe alcoholes,

Cuando se utilize un disolvente rico en alcohol
(90% o0 mas), se obtiene sorbitol cristalizado por simple
refrigeracidén de la solucidn procedente de la hidrogenacidn.

La hidrogenacidn se puede realizar en discontinuo,
en autoclave, con un catalizador de niquel Raney o de niquel
sobre soporte (kieselguhr). En este caso, se carga el
catalizador de niquel, de disolvente y de glucosa s8lida.

Se pone en marcha la agitacidn, se introduce hidrdgeno y

ge caliente hasta la btemperatura de regccidn, Terminada la
hidrogenacidén, se interrumpe la agitacidn, se deja decantar
el cgtalizador que decanta muy rapidemente en caliente, se
extrae la solucidn Ridro-alcohdélica de sorbitol y después se

nuevs, .
introduce una /carga de glucosa y de disolvente.

Se puede efectuar la hidrogenacidn en continuo
haciendo pasar la solucidn hidro-alcohdlica caliente de
glucosa 8 través de un lecho de catalizador dispuesto en
un recinto bajo presidn, por ejemplo, una columne alimentada

de hidrdgeno.

O . 7 2 . -
%o temperatura de reaccion esta comprendida entre
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trabajar a una temperatura elevada para aumentar la velocidad
de reaccién.

Se opera por lo general a una presién de 15 g
25 Kg. por cm2, pero es evidente que se puede trabajar
a une presidn mds elevada.

Bl procedimiento se gplice a la hidrogenacicn
de la glucosa en sorbitol, de la levulosa en manitol, del
azicar invertido que dé4 una mezcla de sorbitol y de manitol,
y por lo genersl a la hidrogenacicn de las "osas" para
obtener los polioles correspondientes: en el caso de la
levulossa, se obtiene una soliicidn directamente cristalizable
de manitol oi el disolvente utilizado contiene. 70% o més
de alcohol.

Los ejemplos siguientes, no limitativos, permitiran
comprender con Ffacilidad el modo en gque puede ejecularse el

presente invento.

EJENPLO 3 =

En un autoclave con sgitacidn, se cargat
33,5 ke. de alcohol etflico acuocso a 89% en peso

de etanol.
16,5 kg. de zlucosa monochidratada, o sesn 15 kg.

T

de glucosa pura (lo cual corresponde a 15 kg. de glucosa anhidra .

en 35 kg. de alcohol a 85% en peso).
10 kg. de catalizador de nigquel gobre kieselguhr,

préviamente reducido

Se expulsa el agire conténido en el autoclave por
el hidrdgeno y se hace subir la presidn de hidrdgeno a 35 kg.
Se pone en marcha la agltecidén y va elevandose la

temperatura progresivamente hasta 120¢, suministréndose,por
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otra parte, una perte de las calorias por el calor de reaccidn.
Despuds de 2 horas de reaccidn, se ha transformado

el 99,9% de la glucosa en sorbitol.

Se interrumpe la agitacidn, se deja decantar

1/4 de hora y se extraen 40 kg. de solucidn clara de sorbitol,

exento de cabtalizador. Por refrigeracién a 202 se separan

10 kg. de sorbitol cristalizado y 30 kg. de solucicn alcohd-

lica conteniendo 2 kg. de sorbitol que se vuelve a cargar

en el autoclave. Se efectua una nueva operacion afiadiendo

11 kg. de glucosa monohidratada y la cantidad necesaria de

solucidn hidro-alcohdlice pars compensar las pérdidas.
Despuds de 50 operaciones sucesivas en las mismas

condiciones, la actividad del catalizador no ha descendido.

BJENPLO 2 =

En un aparato de reaccidn constituido ﬁor un tubo
de 6 metros de altura, se cargen 6 litros de cgtalizador de
niquel reducido:, en pastillas{

Bl tubo se calienta por una envolturas de vapor. Se
envig hidrdgeno a 25 kg. de presidén y se introduce a la velo-
cidad de 5 kg. hora, una solucidn al 30#% de glucosa en alcohol
a 70% en peso, recalentada a 1202. Se regula la calefaccidn
para que la solucidn que circulse por la base alcanze la
temperatura de 140¢,

Bn la solucidn recogida en la base, se halla que
99,8% de glucosa inicial se han transformaedo en sorbitol.

La solucidn no se cristaliza en frio.

Se destila alcohol per calefaccidn hasta que se
obtiene en la caldera una solucidn dcuosa de sorbitol e
T0%4 en peso,

EJENMPLO 3 -
En el autoclave de agitacidn se cargant
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100 kg. de catalizador de niguel reducido ¥y

400 kg. de solucidn a 20% en peso de azicar
invertido en un disolvente constituido por una mezcla conte-
niendo 80% en peso de metanol y_20% en peso de ague
(composicion globals

80 kg. de azdcar invertido

256 " de metanol

64 " de agua ).

Se pone en marcha la agltacidn, se introduce hidrd-
geno hasta que la presidn alcanza 25 kg. y se calienta a
1252 durante 3 horas. Pasado este tiempo, se ha convertido
el 99,7# de la mezcla de los azucares en una mezcla de
gorbitol y de manitol.

Se interrumpe la agitacidn, se deja decantar el
catalizador y se extrae en caliente la solucidn de polioles
que, por refrigeracidn , suministras una mezcla cristalina de
sorbitol y de manitol. El liguido madre puede volverse a
utilizar para una nueva hidrogenacidn en lagiiemas condicio-
nes.

N 0 T A

Descrita suficientemente la naturalezs del invento,
as{ como la maners de realizarlo en la praetia, debe hacerse
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son
susceptibles de modificaciones de detalle, en cuanto no
alteren su principio fundamenteal. Tamblen se hace constar

que el invento corresponde a una solicitud de patente

presentade en Francia con fecha 29 de julio de 1955, n® 696728

acogiéndose, por lo tanto, a los beneficios que conceden los

Convenios Internacionales en vigor, y siendo lo que conati-

tuye la esencia del referido invento y por lo que se solicita

e
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Patente de Invencidn,por 20 aiios en Bspefla: "Procedimiento

para la praparscidn de polioles, en particular de sorbitol,

por hidrogenzacidn de azﬁcares"; caracterizandose onor lo

siguientes

1l¢,- Procedimiento para la preparacidn de policles

en particular de sorbitol,por hidrogenacldn de azucares,

con ayuda de un catalizador de niquel, caracterizéndose por el

hecho de que se opera en presencia de un alcohol alifdtico

inferior y, mas particularmente en el seno de un disoivente

de la categorf{s del metanol, del etanol y de las solucio-

nes acuosas que contienen mas del 50% en peso de por 1o menos

uno de estos alcoholes.

29,~ Procedimiento segun reivindicacion 18,

caracterizandose por el hecho de que se ejecuta la hidrogena-

[é . 7
clon por cargas sucesivas en un sutoclave, con agitacion ¥y,

i

después de tratamiento de uns carga, se deja que el catalizador

se deposite en caliente, se extrae la solucidn alcohdlice

o hidro-alcohdlica, de poliol y se la reemplaza por una

carga fresca de solucidn alcohdlica o hidroalcohdlica de

’
azucare

32,- Procedimiento, segin reivindicascidn 18,

caracterizandose por el hecho de que se hace pasar en continuo

una solucidn alcohdlica o hidro-alcohdlica caliente de azucar

a través de un lecho que contiene el catalizador, en un

recinto a presidén alimentado con hidrdgeno.

4%,- Procedimiento,segin una cualquieras de las

reivindicaciones precedentes, caracterizandose por el hecho

de que se efectia la hidrogenacidn entre 50 y 1702 de prefe-

rencia entre 80 y 1502 g una presion de por 1o menos 15

k

S

por cm@2. en presencia de niquel Raney o de niquel
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52, - Procedimiento,segun una cualquiera de

depositado sobre un sonorte.

las reivindicaciones precedentes, caracterizéndose por el
hecho de que se utiliza un disolvente conteniendo de TO
a 95% en peso de alcohol; gracias a lo cual se pueden obtener
soluciones directamente cristalizables.

62,~ Procedimiento para la preparacidén de polioles,
en particular de sorbitol, por hidrogenacidén de azicares;
tal y como queda substanclalmente descrito en la presente

memoris , que consta de siete hojas escritas a maguing

I

por une sola carae.
Jladr d, 21

julio de 1956.
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