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PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION
DE 2~-ETTLHEXANAT- (1)

Spbecitands. ~BADISCHE ANILIN- & SODA-FABRIK AKTIERGESELLSCHAFD
entidad alemana, residente en 6700 Ludwigshafen,
Repiiblica Federal Alemana,

)

E1l objeto de la invencién es un procedi
miento mejorado pera la obtencibn de 2-etilhexanal
(1) mediante hidrogenacibn de 2-etilhexen-(2)-ai-
(1), en'presencia de catalizadores de metal notle,
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Chemie" tomo IV/II (1955).pég. 307, se conoce que

.los aldehidos olefinicamente insaturados se pueden

hidrogenar, eh presencia de catalizadores de pala=-
dio o de niquel, bajo mantenimiento del grupolalig
hido, si la hidrogenacibn se interrumpe despuds de
la recepcitbn.de la cantidad de hidrégeno necesaria
para la saturacién del doble enlace carbono-carbono.
Un procedimiento de estos no es adecuado para un -
gservicio continuo, tal y como es deseado en la in-
dustria. Ademds se conoce, por la patente alemans
869. 057, que el 2~et11hexanal—(l) se obtiene por -~
hidrogenacién de 2-etilhexen~(2)-al-(1), en presen
cia de catalizadores de paladio, E1 procedimiento
tiene, sin embargo, la desventaja de que el readinien
to0 en 2-etilhexanal solamente asciende a un 88 hasta
90%. Ademds se obtiene al mismo tiempo cantidades -
considerables de 2-etilhexen~(2)-al-(1l)sin reaccio-

'nar, asi como de 2-etilhexanol y partes de punto de

ebullicidén més alto,

Se imponia el cometido industrial de lo=-
grar en la hidrogenacién de 2~-etilhexen—(2)-al(l) =
meyores rendimientos en 2-etilhexanal-(l) 5ajo dig=
minueibén simultédnea de la cantidad de 2-etilhexen~(2)
al (1) sin reaccionar y de los demas productos secun
derios indeseados,

Se ha descubierto ahora que el zfetilhexanalz
(1) se puede obtener, por hidrogenacién de 2-efilhexen -
(2)~al-(1),a temperatura elevada y a presidén elevadas,
en presencie de catalizadores de metal noble soportados
en forma mds ventajosa que hasta ahora,si se emplean ez
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talizadores que han sido preparados por impregnacién
de soportes de decido silicico, tratados termicamen-
te a 800 hasta 11008C con sales de metales nobles, =

secado del soporte obtenido y, en caso dado, wlterior

 tratamiento térmico y ulterior tratamiento con hidrd

geno.

E1l nuevo procédimiento tiene la ventaja de
que se aumenta el rendimiento en 2~etilhexanal-(1),
y ademds se obtiene menos 2-etilhexen~(2)-al-(1l) sin
reaccionar y menos cantidad de productos secundarios.

Ventajosamente, la reaccibén se efectua & -
temperaturas de 60 a 150¢C, Resultados especialmente
buenos se logran si se emplee temperaturas de 80 a -
120eC, Por lo general se emplean presiones de 100 a
300 atmésferas., Han demostrado ser especialmente fa-
vorables las presiones de 200 a 250 atmésferas.

También ha demostrado ser ventajoso el efeg

tuar la reaccidén de manera que el catalizador se ali-

mente con 0,4 a 0,6 kg. de 2=-etilhexen-(2)-al-(1) por
hora y litro de catalizador. ‘

Una wlterior ventaja se obtiene si una par-
te del producto hidrogenado se reciela a la reaccidn,
Es especialmente ventajoso mezelar 2~-etilhexen=(2)-al
(1) recien empleado con 1 a 10 veces su cantidad de -
producto ya hidrogenado,

La hidrogenacibén se efectua en presencia -

de catalizadores de metal noble soportados que han si

., 8o obtenidos por impregnacién del soporte de dcido si

1fcico, tratado térmicamente a 800 hasta 11002C, con
sales de metales nobles, secado, en caso dado, nuevo
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tratamiento térmicp y ulterior reduccién en forma

_usual} Catalizadores de metal noble preferentes -

son e1 platino, el paladio o el rutenio. Especial
importancia téenica la ha logrado el paladio. Ven
tajosamente, los catalizadores terminados tienen

un contenido de un 0,01 hasta un 1% en peso, espe
cialmente de un 0,03 hasta un 0,3% en peso de los

mencionados metales nobles.

‘Ventajosamente, se obtiene el cataliza-
dor si una solucién acuosa, sl 10 hasta 20% en pg
80, de silicato de sodio se mezcla con 0,1 a 0,2
veces su cantidad de solucibn acuosa de amoniaco al
15 hasta 25% en peso y se precipita 4cido silicico
mediante adicién de dcido sulfdrico al 15 hasta 20%
en peso, eSpecia?mente al 17,6 % en peso, hasta un

valor pH de 6 a 7, el dcido silfcico precipitado se

_lava y se seca hasta tener un contenido en agua de

aproximadamente un 10%, v el dcido silicico obtenido
se moltura y se moldea a tiras. A continuacién se -
‘tratan termicamente las tiras a 800 hasta 11002C, -
especialmente 850 hasta 10002C, por ejemplo durante
un periocdo de tiempo de 1 a 2 horas. La temperatura
del tratamiento térmico y la duracién éé seleccionan
de manera que las tiras obteﬁidas, después del trata
miento térmico, tengan una.oapacidad de absorcibén de
agua de ventajosanmente 0,7 a 1,1 cm}/g, preferente~

. mente 0,75 a 1,0 cm%/g. Las tiras obtenidas se impreg

nan entonces con sales Qe los mencionadosmebales no-

bles, tales como nitratos, formiatos o clorurocs, y =
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las tiras impregnadas se secan, por ejemplo, du-
rante 8 a 12 horas a 120 hasta 1609C.

Ventajosamente, se efectua, a continua

- oi6n del secado de las tiras impregnadas, un nue

vo tratamiento térmico, por ejemplo de 1 a 2 how
ras & 450 hasta 5509C, Los catalizadores se tra-
tan antes de su empleo con hidrégeno, por ejemplo,
8 temperaturas de 100 hasta 1502C y presiones de
200 hasta 300 atm6sferas, Los catalizadores termi
nados, as{ obltenidos, tienen ventajosamente una -
superficie interior de 40 hasta 150 m%/g. Son es-
pecialnente eficades los catalizadores que tienen
una superficie interior de 50 hasta 120 m%/g.

El procedimiento segin la presente ine
vencién se efectﬁg por ejemplo conduciendo en un

tubo de alta presién, dispuesto perpendicularmen

. te, desde arriba, 2-etilhexen~(2)-al-(l), en caso

dado junto con producto de salida hidrogenado, e
hidrégeno en las cantidades indicadas y el produg
to entrante se conduce por encima de un catalizg-
dor de las composiciones indicadas, dispuesto fi-
Jamente en el tubo de alta presién, y bajo las con
diciones indicadas, El producto hidrogenado, gque ~
sale del tubo de alta presién, se separa del hidrd
geno y se elebora seghin métodos conocidos, por -
ejemplo, destilacibén, El 2~-etilhexanal-(l) obteni-
do segin el procedimiento de la presente invencidn
se emplea péra la obtencién de dcido 2-etilhexdnico.

Ejemplo 1

1185 g de una solucibn acuosa al 15% de
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silicato de sodio se mezclan con 138 g de una solu-
cibén acuosa, al 25% en peso, de amoniaco y después
se precipita el dcido silicico mediante adicién de

855 g de dcido sulftrico, al 17,6% en peso, hasta
un pH de 6,5. El dcido silicico precipitado, asi -

obtenido, se libera de las sales mediante lavedo -
con égua ¥y, a 1402 C, se seca hasta su contenido en
agua de aproximadamente un 10% en peso, a conblnua-
cibn se moltura y después se moldea 2 tiras de 6 mm.
Las tiras as{ obtenidas se secan durante 8 horas a
1602C, Las tiras secadas se tratan termicanmente en
un horno giratorio- durante 1 a 2 horas a 800 hasta
1100¢C, ELl tiempo y la temperatura se han seleccio-
nado de manera que tengaﬁ una capacidad de absorcién
de agua de 0,7 hasta 0,9 cm%/g. Sobre 100 g de las
tiras de dcido silicico, as{ obtenidas, se aplican
0,636 g de nitrato de paladio disueltos en 80 cc de

"agua ¥y a continuacibn se secan las tiras a 1202C, A

continuacién se transforman las tiras a 1252C, median
‘te conducciln por encima de hidrdégeno, en los catali
zadores terminados. El ecatalizador terminado tiene -
une superficie interior de 100 hasta 120 m%/g ¥ un -
contenido en paladio de un 0,07 % en peso, referido
al catalizador terminado.

Un tubo de alta presidn de 3200 lts., de =
capacidad se alimenta con 3000 litros del catalizador
arriba mencionado y, desde arriba, se introducen por
hora 450 kg de 2-etilhexen—(2)-al-(1l) asi como, a pre
gién, tanto hidrdgeno que se mantengs una pre-
8ién de 200 atmésferas a 902 C. Lg hidrogenacidn
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se efectué a 902, El producto obtenido contiens,
- Segin el andlisis por cromatografia de gases; wa
* 96% en peso de 2-etilhexanal~(1), un 0,9 %‘eq Te
so de 2-etilhexen~(2)-al~(1l), un 1,3 % en peép -
5 de 2-etilhexanol, asi como un 1,8% en peso deiyg;
tes de punto de ebullicién mds elevado.
Ejenplo odm@grativo

f , Se procede como en la segunda pafte del
ejemplo 1, pero se emplea sin embargo, un catellza
10 dor que contiene precipitado 0,2 g de paladio sobre
un litro de gel de silice. Béjo las mismas condicio
nes de alimentacibn, presibn y temperatura, se ob-
tiene un producto de reaccién que, segin el anili-
gis por cromatografia de.gases, contiene un 893 en
15 . peso de 2-etilhexanal~(1), un 1,7 % en peso de 2~
etilhexen =(2)~al~(1l), un 2,2 % en peso de 2-etil-
hexanol, asi como un 4,9 % en peso de partes de pun
" t0 de ebullicién més elevado.-
NOTA
20 _ Descrita suficientemente la naturaleze -

del invento, asi como la manera de realizarse en la

practica, debe hacerse constar que las disposiciones
anteriormente indicadas son susceptibles de modifica
ciones de detalle en cuanto no alteren su princivzio
25 fundamental, Tambien se hace congtar que el iﬂvento se'
‘refiere a una solicitud de patente presentada en Ale~ %
manda n? P 19 41 63443 de 16 de Agosto de 1969, aco= %
glendoge por lo tanto a los benefioios que conceden %
los Convenios Internacionsles en vigor y siendo lo
que consgtituye la esencia del referido invento, se
. golicita Patente de Invencidn por 20 afios en Egpafia
gobres Procedimiento para la obtencién de 2~

etilhexanal~(l); caractorizéndose por lo sigulentes
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2~etilhexanal~(1l), por hidrogenacién de o-etilhexen

- =2-21~(1), a temperatura elevada y a presién\eleva-

da, en presencia de catalizadores de metal-nqble, -
aplicados sobre soportes, caracterizado. por&ue la

hidrogenacibn se efectus en presencia dé cataiizadg
res que se han obtenido por impregnacidn de sbpor-

tes de 4cido silicico tratados termicamente a 800 -
hasta 11002C con sales de metal noble, secado y, en
caso dado, ulberior tratamiento térmico y ulterior

tratamiento con hidrégeno. '

. 2,~ Procedimiento segin la reivendicacién
1, caracterizado porque la hidrogenacidn se efectua
a temperaturas de 60 haste 1502C,

3.~ Procedimiento segin la reivendicaciébn
ly2 Earacterizédo porque para la hidrogenacidn -
se emplean‘presiones de 100 hasta 300 atnésferas.

4.~ Procedimiento segin las reivindicacip
nes 1 a 3, carécﬁérizado porque el catalizador se
alimenta con 0,4 hasta 0,6 kg. de 2-etilhexen~(2)-al
(1) por hora y litro de catalizador,

5.~ Procedimiento segin las reivindicacig
nes 1 a 4, caracterizado porque el 2-e%ilhexen—(2)
al-(1l) recién empleado se diluye con 1-hasta 10 ve-
ces su cantidad de 2-ebilhexanal.-(1).

6.~ Procedimiento segin las reivindicacio

. nes 1 ab, caracterizado: porgque como catalizador

se emplean los metales platino, paladio o rutenio,
7.~ Procedimiento segln las reivindicacip

nes 1 a 6, curactorizado porque como catalizador
se emplea el metal paladio.
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. 8.~ Procedimiento segin las reivindica-
ciones 1 a T, caracterizado porque los catalizg
dofes de metal noble aplicados sobre los soportes
tienen un contenido de un 0,01 hasta 1% en peso -
de metal noble,

_ 9.~ Procedimiento para la obtencidn de
2-etilhexanal~(1l), tal y como queda sustancialmen
te descrito en la presente Memoria,

“Esta Memoria consta de nueve hojas escri

tas a mdquine por una sola cara.

14 A0, 1070
Medrid, '
BADISCHE ANILIN- & SODA-FABRIK
AXTIENGESELLSOHAFT,

.
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« Flrmado: A. GARCIA BRAYQ
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