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entidad alemana, residente en Ludwigshafen/Rhein,

Repiblica Federal Alemana.

La presente invencion tiene por -
objeto un procedimiento perfeccionado para obtener -
elcoholes alifaticos seturados, mediante hidrogena-
cién de aldehidos aliféticos olefinicamente insature

5o dos, en presencia de catalizadores que contienen ni-



2

10.

15.

20,

25,

30.

quel metalico. W
En la patente estadounidense nime
ro 2.983.734 se encuentra descrito un método de ob-
tencidn de alcoholes saturados por medio de la hidre
genacién de aldehidos insaturados, en presencia de qi
quel Raney, que contiene entre un 0,5 y 3% en peso =
de cromo, y de disolventes. Este procedimiento tie=-
ne, sin embargo, el inconveniente de que los catali-
zadores utilizados pierden rapidamente su actividad,
por cuyo motivo son inepropizdos para procesos reali
zados en continuo. En la primera publicacidén de pa-
tente alemane 1,115,702, se describe otro procedimien
to de hidrogenacidén de aldehidos insaturados, segin
el cual se obtienen los alcoholes correspondientes -
deseados en presencia de catalizadores niquelados -
con un contenido en niguel inferior al 50% en peso,
¥ en presencia de alcoholes como disolventes, EI -
inconveniente de este procedimiento reside en que,
terminada la hidrogenaoién, gse impone la necesidad -
de separar los alcoholes utilizados, operacion que -
resulta muy complicada y costosa. Otro método, cuya
realizacion se encuentra descrita en la primera pu-
blicacidn de patente alemana 1.003.702, consiste en
hidrogenaf los aldehidos en dos etapas con cataliza
dores que contienen un 5 hasta 30% en peso de cobre,
un 3 hasta 20% en peso de niquel y un O hasta 5% en
peso de cromo. A tal hidrogenacién en dos etapas -
se refiere también la patente alemana (primera publi
cacidn) nimero 1,115,232, segun la cual se opera en

presencia de catalizadores niquelados con un porcen=—
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taje de n{quel preferentemente inferior al 15% en Pe
80.,~ Segln las patentes inglesas nimeros 938.028 y ~
906.527, se emplean, para la hidrogenacion de aldehi
dos, capas separadas de un catalizador de cobre y un
catelizador de nig el. En otra patente inglesa =
(907 166) se describe un procedimiento a realizar =
con dos capas de catalizadores, cuys primera se compo
ne de un catalizador de cobre, mientras gue la segun
da es a base de un catalizador de cobre y niquel, es
tando comprendida la relzeidn cobre:niquel entre 5:1
¥y 20:1. Y, por 1timo, en la primera publicacidn de
patente alemana 1 227 882, se encuentra descrito un
método para la hidrogenacidon de aldehidos inseturados
en dos etapas, caracterizado porque en la primera eta
pa se utiliza un catalizador de cobre, y en la segun
da etapa, un catalizador a base de paladio. Todos -
los procedimientos de hidrogenacién en dos etapas =
arriba enumerados tienen el inconveniente comin de -
exigir medidas complicadas y costosas de medicidn y
control.

Encontrdse ahora un método venta=
joso para obtener alcoholes alifaticos saturados me-
diante hidrogenacidn continua de aldehidos alifiticos
olefinicamente insaturados, en una sola etapa, a tem
peraturas elevades y en presencia de catalizadores que
contienen niguel metdlico, método que consiste en uti
lizar catalizadores aplicados sobre soportes y que =
contienen entre un 60 y 100% en peso de niquel meta-
lico, respecto al contenido en metal de los cataliza

dores.
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El nuevo procedimiento objeto de
la presente invencidn ofrece la ventaja de que se =
verifica en une sola etapa, ¥y, por consiguiente, =
constituye un procesc de realizacidn técnica consi-

5,  derablemente simplificada,. Permite ademds prescin
dir de disolventes adicionales, con 1lo que queda su
primide su separacidn de los productos de reaccidn -
formados. Los catalizadores utilizados conservan su
activided durante tiempos muy largos, de modo que -

10, son perfectamente indicados para operaciones conti-
nuas.

El nimero de dtomos de carbono de
los aldehfdos alifdticos olefinicamente insaturadoes
esta comprendido preferentemente entre 3 y 12, esype-
15, cialmente entre 3 y 10, Se opera preferentemente -~

con aldehidos cuya molécula contiene un doble enlace

olefinico ¥ un grupo carbonilo, y que presentan, ade

mas, le estructura de hidrocarburos. Entre las mate

rias de partida spropiadas figuran, por ejemplo, la
20. acroleina, el aldehido crotonico,el 2-etil-hexen=(2)-
al=(1), el hexen-(2)-al-(1), el decen-(2)=-al-(1), el
p-metilpenten-(2)-al~(1). Desde el punto de Vvista téc
nieco, el procedimiento objeto de la presente invenciodn
es particulermente indicado para la hidrogenacién del
25, 2-etilhexen~(2)-al~(1l).

Resulta ventajoso realizar la hi-
drogenacidn a temperaturas de entre 120 y 25020, es-
pecialmente entre 140 y 2002C, Las materias de par-
tida pueden presentarse, durante el proceso de hidro

30, genacién, en forma de vapor o, de preferencia, en eg
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tado 1{quido, es decir, la hidrogenacion se lleva a
efecto preferentemente, en fase liquida. No exiete
inconveniente en operar a presidn normel, aungue re-
sulta ventajozo realizar el proceso & una presion al
go elevada, por ejemplo a presiones de hasta 50 at.,
especiglmente de hasta 20 at, Conviene utilizer 3 has
ta 10 moles de hidrdgeno, eépecialmente 5 hasta 8 mo
les de hidrdgeno por cada mol de aldehido insatura-
do.

Le hidrogenacion se lleve a efecto
en presencia de catalizadores aplicados sobre sopor-
tes y que contienen entre un 60 y 100% en peso de ni
quel metalico, especialmente entre un 70 y 100% en -
peso de nfquel metdlico, respecto a la masa activa -
metdlica. Una caracteristica esencial del procedi-
miento objeto de la presente invencidn la constituye
el hecho de que la masa activa metalica del cataliza
dor estd integrada predominantemente por niquel. Los
catalizadores puecden contener, ademds del niquel, can
tidades menores de otros metales conocidos como catg
lizadores de hidrogenacidn o bien activadores o, al
menos, metales inertes. As{, los catalizadores pue-
den contener, por ejemplo, manganeso, cromo, vanadio
o cobre, en cantidades de hasta el 40% en peso, espe
cialmente hasta el 30% en peso., Como soportes, se =
prefieren materias no écidas, por ejemplo, Sxido de
aluminio, carbdn o silicatos no &eidos, por ejemplo
gilicato de magnesio. Por regla general, basta un ~
contenide en los metales arriba enumerados comprendi

do entre el 1 y 40% en peso, respecto a la cantidad



total del catalizador. .Je obtienen resultados par-
ticularmente buenos en el caso de operar Con un CoOn=-
tenido comprendido entre el 2 y 30% en peso., Dichos
porcentajes se refieren a los cohtenidos determinados
5. por via analftica en los catalizadores terminados de
preparar, en cuyo respecto los metales se calculan -
como ‘tales, es decir, sin tener en cuenta el estado
de enlace o combinacion real en el gue se presentan
en cada caso considerado. Resulta ventajoso emplear
10, catalizadores que, en estado listo para el proceso,
tienen pores de un tamsfio comprendido entre 20 y 10 000,
egpecialmente entre 50 y 500 ' ¥ que presentan una -
superficie interna de entre 1 y 700 m?/g, especial-
mente entre 50 y 300 m2/g.
15. Una form2 de realizar el procedi
miento objeto de la presente invencidn consiste, por
e jemplo, en alimentar los aldehidos insaturados y el
hidrégeno, en la relacidon arriba indicada, en un tu=-
bo (por la cabeza) en el que 3e ha cargado anterior-
pp,  heate un catalizedor de la composicidn arrviba deseri
ta. En caso de encontrarse los aldehfdos insaturados
introducidos en el tubo en forma de vapor, se reali-
za la hidrogenacién a presion normal; en cambio, en
el caso de que se desee llevar a cabo la hidrogena-
25. cidn bajo presion elevada, parte de los aldehidos in

saturados a emplear para el proceso debs encontrarse

en estado liguido, dependiendo la megnitud de esta -
parte de la presién aplicada. En el transcurso de -
la hidrogenacidn, las tempsraturas més arriba indica

30. das se mantienen constantes en el interior del tubo
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de reaceidn. E1 producto de reaccion descargadeo se

separa del hidrégeno, existiendo la posibilidad de =
reenviar las cantidades sobrantes de hidrégeno, por

la cabeza del tubo, & la mezcla de reaccidn. 4 con-
tinuacidn, los aleoholes brutos obtenidos se aislan

mediante un proceso de destilacion fracecionada.

Los alcoholes alifdticos sature-
dos obtenibles con el procedimiento objeto de la pre
sente invencidn son apropiados pars la obtencidn de
plastificantes; existe tawbién la posibilidad de uti
lizarlos dirzcltamente, sin tratamientos ulteriores,
como disolventes,

Las partes indicadas en el siguien
te ejeuplo aon purtes en peso. ILa relacidn entre -
las partes en peso y partes en vollmen es la misma -
que la entre el kilogramo y el litro.

Ejemplo:

En un recipiente de alta presidn
de uns cabida de 500 partes en volﬁmen, se introducen
hilos gruezos de 6xido de aluminio que contienen un
15% en peso de niquel, wn 5% en peso de cobre y un -
1% en peso de manganeso, los cuales se reducen duran
te 48 horas con hidrdgeno, & 3509C y sin presicn. A
wna temperatura de 1509C y 20 atms, rels., se alimen
tan luego cada hora, por la cabeza del recipiente de
alta presidn, 100 partes de 2-etilhexen-(2)-al y 140
partes en vollimen de hidrdgeno. Después de eliminar,
en un separsdor, el hidrégeno del producto de reag-
cidn obtenido, se somete este producto a un andlisis

por gas-cromatograffa. E1 producto obtenido de la -
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reaccidn contiene, ademds de 2-etilhexanol, un 0,03%
de 2-etilhexen~(2)-al y wn 0,3 % de 2-etilhexanal.

N O T A

Descrita suficientemente la natu~
raleza del invento, as{ como la manera de realizarlo
en la préctica, debe hacerse constar que las disposi
ciones anteriormeate indicadas son susceptibles de -
modificaciones de detalle en cuanto no alteren su -
principio fundamental. También se hace comstar que
el invento corresponde a una 3olicitud de patente =
presentada en Alemania con fecha 18 de marzo de 1.967,
bajo el nimero B 91 675, acogiéndose por tanto a los
beneficios que conceden los Convenios Internaciona-
les en vigor, siendo lo que constituye la esencla -
del referido invento y por lo que se solicita Paten~
te de Invencidn por 20 afios en Espafla sobre: "PROCE-
DIMIENTO PARA LA OBIENCION DE ALCOHOLES ALIFATICOS SA
TURADOS ¥ caracterizandose por lo siguiente:

12,~ Procedimiento para la oblen=
cion de alooholes alifdticos saturados, caracteriza~
do porque en una s0la etapa y en continuo, a tempersa
tura elevada, se hidrogenan aldehidos alifaticos ole
fi{nicemente insaturados, en presencia de catalizadores
soportudos que contienen de un 60 a un 100%, preferen
temente de un 70 a un 100% en peso de niquel metdli-

co, respecto al contenido en metal de los catalizado

res.

28,~ Procedimiento, segin la rei-
3 ] 4 . &
vindicaclon 1, caractsrizado porque se hidrogenan al

dehidos alifaticos insaturados con 3 hasta 12, prefe
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rentemente con 3 hasta 10 atomos de carbono, cuyas -
moleculas contienen un doble enlace olefinico y un -
grupo carbonilo, especialmente 2-etil-hexen=(2)-al-
(1).

38,~ Procedimiento, segin las rei
vindicaciones anteriores, caracterizado porque la hi
drogenacién se realiza a temperaturas comprendidas -
entre 120 y 250¢C, preferentemente entre 140 y 2002C,

42, Procedimiento, segin las rei
vindicaciones anteriores, caracterizado porque la hi
drogenacion se realiza en fase liquida.

58,~ Procedimiento, segin las rei
vindicaciones anteriores, caracterizado porque la -
hidrogenacién 3@ realiza g presiones de hasta 50 at-
mosferas, preferentemente de hasta 20 atmdsferas.

6¢,~ Procedimiento, segin las rei
vindicaciones anteriores, caracterizado porque cada
mol de aldehido insaturado, se emplean de 3 haste 10
moles de hidrogeno, preferentemeate de 5 hasta 8 mo-
les de hidrogeno.

78 .~ Procedimiento, segin las rei
vindicaciones anteriores, caracterizado porque a los
citudos catalizadores, que contienen nfquel, se in-
corpora hasta un 40% en peso de activadores, respec-
to a8l contenido en metal de los catalizadores.

88.~ Procedimiento, segin las rei
vindicaciones anteriores, caracterizado porque la =~
hidrogenacién ge realiza en presencia de los citados
catalizadores soportados cuyo contenido en metal se

halla comprendido entre un 1 y un 40%, preferente=
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mente entre un 2 y un 30% en peso, respecto a la can
tidad total del catalizador.

9¢,~ Procedimiento, Jegin las rei
vindicaciones anteriores, caracterizado porque la hi
drogenacion se realize en presencia de los citados =
catalizadores, provistos de poros, cuyo tamafio estd
comprendido entre 20 y 10.000 %, preferentemente en-
tre 50 y 500 R.

108,~ Procedimiento, segin las rei
vindicaciones anteriores, caracterizado porgue la hi
drogenacién se realiza en presencia de los citados =
catalizadores soportados, cuyza superficie interns -
se halla comprendida entre 1 y TOO m2/g, preferente-
mente entre 50 y 300 m2/g.

112,- Procedimiento para la obten
cidn de alooholes alifdticos saturados; tal ¥y como
quede sustancialmente descrito en la preusente Memo—
rig.

Esta Memoria oconsta de diez hojas,

o 4 A
escritas a ?aqg;na por una‘sola cara.

P ..uv-.'.(

» oo Firmado: . Hernfndez Rula
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