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HEMORIA DESCRIPTIVA
de una PATSNIE DE INVENCION a favor de
DIUTSCHE ERDUL AKTTSNGESELISCHAPT, de
nacionalidad.alemana, domiéiliada en -
HANBURG, Mittelweg 180, ATEMANIA, por:
"PROCEDIMIENTO PARA LA PURIFICACION IE
MONOALCOHOIES PRIMARICS EIABORADOS SIN
TRTICAVENTE, CON MAS DE 4 ATOMOS DE -

CARBONO"

Bl presente invento se refiere e la fabricacidn de
monoalcoholes sintéticos, y principalmente a un procedimien—
to de purificacidn de estos monoalcoholes por separacidn de
pr&ductos secundarios que en el curso de su sintesis se for-
men en pequefia cantidad.

"Los monoalcoholes primarios sintéticos con més de
4 4tomos dé carbono han cobrado Wltimamente gran importancia

en la técnica. Sirven de materias de partida para la febrifia

cidn de los més diversos productos de la industria quimica.
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La elaboracidén de estos monoalcoholes primarics se ha llevado
&a a capo de varias maneras. Ademés de los prbcedimientos co—
nocidos, como por g jenplo 1a,sintesis oxo, recientemente ha —
alcanzédo creciente inierésApof ejemplq el procedimiento de -

Ziegler el cual, partiendo de etileno con empleo simultdneo -

 de trietilo de aluminio, suministra monoalcoholes primarios -

de cadena recta. )

Estos alcoholes elaborados por via sintética contie
nen, debido & los mecanismo de las sintesis, pequefias cantids
des de sﬁbprqductos de diferente olase'que pueden influir en

Torme desfavorable en el tratamiento posterior. Asi, en los ~

‘monoalcoholes primarios elaborados por via sintética existen,

entre otros, pequefias cantidades de compuestos carbonil y de
componentes olefinicos“..

Para la eliminacién ﬁe los compuestos carbonil y de
los componentes olefinicos se utilizan procedimientos conoci-
dos desde hace tiempo. Estos compuestos pueden eliminarse, -~
por ejemplo, de modo sencillo por hidrogenacidn en presencia
de adecuados catalizadores hidrogenantes. 7

"Se ha descubierto que entre las impurezas que exigh
ten en los‘monoalcoholes sintéticos; loé dioles con grupos CH

secundarios son los que producen alteraciones en el tratamien

o ulterior de ostos monoalcoholes.

Por consiguiente, segin el in&ento‘se propone un =
procedimiento para la purificacidn de monoalcoholes elsbora -
dos por via sintética, por el que los dioles con grupes OH se-
cundarios existentes en ellos son transformades en monoaleco -
holes, para lo cual los dioles en fase liguida son sometidos
a une deshidratacidn catalitica, hidrogenando seguidamente -

los compuestos no saturados formados de esta manera. la des -~
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hidratacidn selectiva segin la idea del invento se lleva a ca-
bo en presencia de compuestos de dxido de los elementos de alu
ninio, circonio o titanio como'catalizadores dentro de la re -
gidn de temperatura entre 130 y 28082G. De los dioles surgen = -
asf monoaleoholes no saturados que ;segﬁn fuese la posicidn - -
que tenia el grupo OH secundario en el diol- en parte se trans
forman en aldehidos_saturados. Los dos compuestos no saturados
que se forman de esta manera se trensformen en monoslcolioles -
saturados en el curso de la hidrogenacidn subsiguiente que pue
de hacerse por cualquier método conoeido.

Ia deshidratacidn catalitica de alcoholes es conoci~
da. También es conocido el deshidratar dioles con un grupo OH
secundario eliminando ten sdlo el grupo OH secundario y traspa
sendo el diol & un monoaleohol no saturado. Pero el que se lo~-
gre (eshidratar pequefias cantidades de diol en presencia de -~
monoalecoholes de forma tan selective que no se produzeca ningu~
na modificacién de los monoalcoholes, es extraordinariamente -
sorprendente o no era de esperar de ninguna maners. Al resgec—
to debe destacarse que determinados cetalizadores se han reve-
lado tembidn como muy apropiados preferentemente para la des -
diolizacidn sugerida por el invento, por el procedimiente de -
la ﬁeshidratacién selectiva. Se trata sobre todo @e catelizadp
res de los elementos aluminio, circonio y titanio, los cuales
pueden emplearse tanto en forma de sus dxidos, hidréxidos como
de alcéxidos. E1 hecho de que el 8xido de aluminio, que como -

es sabido es un catelizador de deshidratacidn muy bueno para -

alcoholes, puede realizar asimismc une deshidratacidn tan me

lectiva, 68 cosa francamente sorprendente, pues mis bien era

I

de esperar que con el empleo de tales catalizadcres se ataca

sen también los monoalcoholes.
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Puesto que por la desdiolizacidén sugerida por el in-
vento, los compuestos no saturados formados a partir de los dio
les ‘se pueﬁen;hidrqgenar en forma dg_alqoholes de_cadgnavracta,
el invento tiene ﬁodavia la singuler ventaja de que & partir de

los productos secundarics- originalmente no deseados pueden obile

- nerse finalmente las sustancias deseades,

La dgg&iqlizgcién segin ei invento puede llgvarée_ é
cabo tanto a partir de mezclas de monoalcoholes sintéticos co-
mo de fracciones de longitud de cadene uniforme. En todos 1los
casos resulta que son atacados casi exclusivamente los dioles
¥y que los monosleoholes no intervienen en la reacciln.,

. Para la eliminacién reivindicada de los dioles pﬁe—
den emplearse todos los métodos conocidos de la #écnica para
las reacciones de fase liguide. Asi,-pof ejemplo, la elimina-
cidn de dioles sugerida por el inventq puede realizarse en un
Proceso diseonmihuo, g cuyo efeoto en una caldera de agitador
mecdnico se trata el alcohol en presenéia de catalizadores en

forma de una suspensidn durante.un periodo de tiempo determi~

nado, y el alcohol purificado de esta manera es separado acto

geguido del contacto por.filtraje. _

. 81 seguiere traebajar en régimen contimio, el modo -
més_ventajoso»déAhacerlg ps_coloqar,de_fprma fija el cataliza
dor en un reactor y aportargél eloghol, bien por el método de
riego a travéé dg-asta capa de cdntacto; o bien haciendo que
1legue junto al contacto. desde abajo en una coiumpg de liquig
do ascendente. Este tilempo de confacto del alﬁoho; con el ca-
talizador puede ser diferente, y en esencia se rige por la -
clase dsl catalizador elegido, por la temperatura y por el. -
contenido en diol del alecohol utilizado.

Algo parecido hay que decir en cuanto & la eleccidn
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de la temperstura. Esta se rige asimismo por la clase de cata-
lizador. Asi, en el caso de cetalizadores de titanio y de cim-
conio es ventajoso emplear tempersturas aeltas, por ejemplo de

230 a 2508C, y en el de catalizadores de éxido de aluminio, « -

“frabajar én la regidn de 170 a 2202C. Bn lo que respecta a la

presidn, lo més ventajoso es trabaéar & presién normel. Sin em
bargo se puede trabajar tambidn con alta presidn, sobra todo -~
cusndo se quiere llevar @ cabo la separacidn de los dioles en
alecholes de cadena corta. Por_ﬁltimo se puede efectuer también
la seperacidn dé dioles bajo presidn reducids, sobre todo cuan
do se quiere purificar alcoholes de cadena muy. larga.. '

4 contimuacidn se explica el presente procedimiento

gon unog ejemplos: .

Ejemplos

12 Una fraccidn de alcohol obtenido por el método -
giegler con el indice de carbono de CygCyq, tieme un indice OH
de 283 y un contenido en dioles de 1,0% en peso. En los dioles
se trata de una mezcla isémera con grupos OH, de preferencia -
en posicién 1,2 y 1,3. Esta mezcla alcohdlica se agita en una

caldera de un agitador mecdnico con 1% de tetrshidréxido. de cir

conio & una teumperatura de 2302C durante 3 horas. Por filtraje

Se separa luego el catalizador:

Después de este tretamiento el alcohol tiene un fndi
ce OH de 276 y un contenido en diol de1<=0;05%.

2% Por el mismo método que se explica en el ejemplo
1 se trata una fraccién de alcohol 016/18 con un indice CH de
222 y un contenido em diol del1,2% a 2309C durante 6 horas, em
pleando 1% de tetrehidréxido de titenio. E1 elechol filtredo -

tiene un indice OH de 216 y un contenido en fiol de<0,05%.
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32 Por el mismo método qué ge explida. en el ejemplo 1
se agita wna fraccidn de alcohol 98 /18 con un iﬁdice OH de 296
y un contenido en diol del 0,8% con 2% 41,04 }/ en forma de polvo
a 22020 qurante 6 horas. De este modo el Gontenido en diol.dis-
minuye hasta20, 05% con un ingice 0l de 290. '

42 Bn un reac‘bor colooado en pos:.c:.on vertical se de-
ja que vaya. corriendo en forma de 11uv:.a une. :f‘raccion de alco-~
hol 012/ 14 con los mismos datos de partida que en el ejemplo 1,
a 18090 sobre un contacto.de Al 0 }/ colocado fijamente, con un

RG de_ 0,5 vol/vol. catallzador/h. El producto tratado de esta ma

nera tisne un—:i'.ndice_ CH de 2‘75‘; .el contenido en diol.disminuye

5% En el mismo aparato que se describe en el ejemplo
4 se bombea'desde abajo por la columna (‘bra;‘bamien'bo de fese lo-
dosa) la fraccién de alcohol C,, /14 = los miswos datos de parti
de que en el ejemplo 1 - a 2002C y un RG de 1 vol./vol.catslizg
do:r/h Bl {ndice OH del produci;o 'bra'bado agciende é. 275 y el -
contenido en diol disminuye a<£0,05%. | '

Hstos ejemplos muestran que los indices de hidroxllo
de las fracciones de alcohol tratadas no ‘siguen practlcamente -
dism:_.nuyez_qu mas__ de lo que cabe esperer de la separacidn del . -
grupo OH secundario de los diqlre_s.' 7 . .

62 Por el mismo método que se ha descrito en el ejem-
plo 1 se ag:ité una fraccic’m de alcoho:!. con un indice de carbono
de 012-05 4; vn indice CH de 286 y un contenido en dioi del 0,855
con 2% dxido de aluminio Jen polvo, a 2202C dqurante 6 horas. Deg
rués de filtrar el catalizador se obbtiene un produc'bo cuyo con-
tenido en diol ha disminuido a<0,05% con un indice OH de 276 ,
un indice Br de 0,79 mg Br/100 mg y un indice CO de 1100 pgam..

Despuds de la hidrogenacidn con un contacto de niq_uel

de czjidad comercial, el alcohol tiene los datos siguientes:
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Contenido en diol< 0,05%, fndiee CH 276, indice Br 0,1 mg 3:/100
mg, indice CO 127 ppm. '

;=o=.'—':‘o N 0 T A o'-'-'0='0=0

. Se reivindics como muevo y de propis invencidn:

1o Procédimiento para la purificacién de monoalcého-'
les primarios eleboredos ainté%icamente, con més de 4 dtomos de
carbono, caracterlzado porque los dioles contenidos en ellos -~
con grupos OH secundarios son traspasados gl estado de monoal -
coholes sometiendo el efecto los dioles en fase liguida & una -
deshidratacidn catalitica e hidrogenando acto seguido los com -
puestos no saturados formados en este pProceso.

2.= Procedimiento segin lo reivindicado en el punto 1,
caracterizado porque como catalizadores deshidratantes se emplean
compuestos de &xido de los elemenmtos de aluminio, circonio y %i-
taﬁio. o '

_3e- Procedimiento segin lo reivindicado en los puntos
antériores,réafacterizado porque la deshidratacidén se hace a tem
peraturas enxre 130 y 2802C. S

" 4.~ PROCEDIMIE! NTO PARA IA PURTFICACION DE HONOAICCHO ~
IES PRIMARICS ELABORADOS SIHTETIGAMENTE, CON MAS DE 4 ATOKOS DR
CARBONO. S

Ted como se desoribe y ieivindica en la presente Memo-

ria :Déscrip*b;.va que consta de siete hojas escritas a méquine por

una sola carg.
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