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PROCEDIMIENTC PARA LA OBTENCICON DE 2-ETIZHEXANOL

STolicilante: BADISCHE ANILIN- & SODA-FABRIK AKTTENGESELLSCHAFT,

entided slemene, residente en 6700 Ludwigshsafen, Repfibli

ce Federsl Alemsne.

El objeto de la invencidén ssg un procedi-
miento mejoredo pars ls obtencidn de 2-etilhexsnol
por hidrogenscién de 2-etilhexen-(2)-sl-(1l)e

El 2_ebtilhexanol se emples en escsls indus-

5.  trisl pora le obtencidn de reblendecedores de ftalsto
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péra cloruro de polivinilo, Pars evitsr el decolors-
miento dei cloruro de polivinilo reblsndecido se le ine
ponen por ests rszdén ys sl 2-etilhexsnol, emplezdo come
producto de partide, grendes exigenciss respecto a su
purezs. Por obtrs porte es necessrio, sl trsbsjer en
grandes instslociones pars la obtencidn de 2-etilhexsno!
deserrollar el procedimiento pare su obtencidn de mene*
ra que tenge un rendimiento éptimo. Pars 1ls obtencidn
de un 2-etilhexsnol lo més puro posible se emplegron
por esta razbn un proceso de dos etspes. Por ls publi™
cacibn dé\sélicitud de pstente slemsns 1 227 882 se
conoce que se obtiene un 2~etilhexsnol que contiene

alin un 0,025 % de 2-etilhexen-(2)-gl-(1) y haste un

2,3 % de 2-etilhexsnal-(l). Pars logrsr este resultado
miento se hen de empleér, sin embergo, 2 etapas de
reaccidn, hidrogensndo el 2-etilhexen-(2)-sl=(1l) en

lo fese geseosa. Dedido 3 1s utilizscién de 1z fase
g8seo0ss resultan. unos_volumenes de reaccién muy
grandes y sdemds es necessrio emplesr dos cstzlizs-
dores diferentes, lo que hace_éue el procedimiento no
see industrislmente sencillo de reelizer. Ademds se des
cribe en le publicacién de solicitud de pstente slems-
ns 1 003 702 que se obtiene un 2-etilhexsnol relative-
mente puro en un procedimiento de dos etspas en fsse
1{quids. Aqui se hen de emplesr sin embsrzo unss pre-
siones relotivemente altes psrs logrsr un resultsdo

favorsble, Se hsn de utilizsrsasdemés costosos spo-
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ratos de slts presidn. Se describe sdemds, en la pu-
blicacidn de solicitud de pstente slemens 1 269 605,
un procedimiento pare‘la obtencidn de 2—etilhexénol
en el que la hidrogenscién se efectiis en uns etaps y
el 2-etilhexen~-(2)~31-(1l) & hidrogensr se diluye con
0,5 & 10 veces su cantidsd de 2~etilhexsnol en brubo.
Para logrsr buenos rendimientos diéirsnte un periodo
de servicio més largo se hen de emplesr, tsmbién se-
gin este procedimiento, unas presioneé elevedas hesta
300 stmbsferss. .

Finslmente se conmoce por la publicacidn
de solicltud de patente slemsns 1 277 232 un procedi-
miento de une sols etops pers ls obtencién de 2-etil-
hexanol en el que se trehsjs 8 presiones relativemente
bsjas y se obtiene un 2=etilhexanol puro. Este pro-
cedimiento tiene sin embargo ls desventajs de que por
el sumento de la tempersture dentro de ls zons de hidrg
genscibn se preseutén irreguleridsdes en le hidrogens=-
cibén que, por uns psrte, pertubsn el dessrrollo de ls

resccibn y, por otrs parte, conducen & un dsfio del

" cetelizsdor.

Por lo tanto estebs dsdo el cometido téc-
nicé, en lea obtencidn de 2~-etilhexanol por hidrogena-
cibn de 2-etilhexen-(2)-31-(l) en un procedimiento de
una sols etps & presiones mediss, de dirigir le resc-
cién de meners que se obtengs el 2-etilhexsnol siem-

pre con igusl cslidsd y elevedo rendimiento por espacio
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Yiempo y donde ls tempereturs en la zons de hidrogens-—
cidn ses fécil de regulsr sin gue el cstslizedor resul- "
te dsiisdo.

Se he descublerto shore gue el 2-etilhexenol
se puede obbener por hidrogenscidn de 2-etilhexen-(2)-
al-(1l) o tempersturss de 70 3 2209C y presiones de 20 @
100 stmésferss en presencis de cstslizsdores de hidro-
genacidn dispuestos estscionerismente en uns zons de
riego bsjo reciclasdo de una parte del 2~etilhexsnol
en bruto s ests zons de riego, en forme més ventsjoss,
si se eliments & 1ls zons de riego uns centided tel de
2~etilhexen-(2)~al~(1). inclusive el 2-etilhexanol en
bruto reciclsdo, de meners que se obtenge une cargs
superficial de 20 s 100 m por hore,

El nuevo procedimiento tiene la venrntojes de
que, si £ien trauscurre en uns soles etsps, produce
dursnte un largo periodo de tiempo un 2-ebilhexsnol
de una slts calided siempre igual. Ademés se evits
que se presenten puntes de tempersturs y con eflasun
defio del cebslizedor o uns disminucidn de ls calidad
del 2-etilhexsnol producido.

- Ls hidrogenscibén se efectlis en unas zons
de riego en catelizedores de hidrogenscién dispuestos
fijos. Como es ususl en 1z técnics, se dejs fluir el
producto de psrtids s hidrogenizer en fins distribucidn
en forme liquide sobre ls csps del catelizador., Simul-
tsnesmente se msntiehe uns presidén de hidrégeno de

20 & 100 atmésferss, ventsjossmente de 30 @ 60 stmds-
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Le hidrogenscibén se efectlis & tempersturss -
de 70 8 2209C. Ventsjossmente se llevs 1v temperaturs
en ls zons de riego de meners que desde le inciscién
de la resccibn tengs un gradiente sscendente hagts le
salids del producto hidrogensdo. Ventsjossmente se
mentiene en ls cebezs de lo zoné de riego uns btemperaty
ra de 70 8 1302C y 2 ls sslide de ls zons de riego
uns temperature de 170 8 2002C, en dependencis de ls
actividad del costelizador.
ﬁna parte del 2-etilhexsnol en bruto ob-
tenido como producto de gelids se introduce de nuevo en
1s zons de riégo junto.con 2-etilhexen~(2)-sl-(1)
fresco. Se hz screditado especislmente el slimentsr
4 - 8 veces ls centidad en peso de 2-etilhexsnol en
bruto, referido sl 2~etilhexen-(2)-2l-(1) fresco
olimentado, & 1ls zons de riego. Ventajosémente gse se~
leccions ls csntidasd iconducida: en circuito de msners
que se slcencen en ls zona de riégo lss temperaturss

de entrasds srribs mencionsdes, :con lo que ls hidro-

genocidn se inicie inmedistomente sin periodos de

tigmpo de induccidn.

Como cstaslizedores se emplesn ventsjosa-
mente cetalizedores soporte conteniendo cobslto y/o
niquel. Preferenteémente contienen los cetslizedores
un 10 8 un %0 % en peso de cobslto y/o niquel, re-
ferido 8l contenido en metsl, independientemente

de los metsles que estén_contehidos en el soporte
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Ademds de los meteles mencionsdos pueden contener

los cstalizsdores sctivedores, teles como mangensso,
cromo o0 cobre en cantidsdes hasta un 10 % en peso.

éé hsn screditsdo especislmente los cetalizadores que
tienen un contenido en &cido piro- o polifosférico,
determinéndose el contenido en dcido piro- o poli-
fosfbérico, independientemente del .enlace del fésforo,
snsliticsmente como pentdxido de fésfgro. Uns este-
cisl importsncis téenica hsn slcsnzsdo los catalizge
dores que sobre soportes inertes, tales como bxido

de sluminio o &cido silicico, contienen un 15 & 25 %
en peso de niquel, un 3 2 10 ¥ en peso de cobre, un
0,5 8 3 % en peso de manganeso asi como un 0,5 a3 3 &
en peso de Scido piro- o polifosférico, cslculsdo como
pentdxido de fbsforo, referido s la totelided del ca_
talizedor soporte.

Uns cerscteristics esencisl de ls invencids
es que » ls zona de riego se slimentan tales csntidsces
de 2-etilhexen-(2)-21~(1), inclusive ls perte de 2~
etilhexsnol en bruto reciclsdo, de maners que se
mantengs uns cerge superficisl de 20 s 100 m por hors.
Como cargs superficisl se entiende 1ls centided de pro~-
ducto slimentado por hors por en® de seccidn de la
zons de riego. Le cargs superficisl se puede expressr
tembién como velocidsd line2l en m por hors. Se logran
unos resultedos especislmente buenos si se mantisne

une cergs superficisl de 40 8 &0 m por hora.
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El procedimiento de ls invencién se reslize,
por ejemplo disponiendo en un tubo resistente 8 las
presibn, en forme fijs, los cerslizedores indicsdos
y dosificende desde srribe Efetilheﬂen-(2)-al—(1)

Junto con la cantidad indicada de 2~etilhexsnol en
bruto, teniéndose cuidsdo de mentener les mencionsdss
temperstures de entrads. Ls hidrogenacidn se efectia
bajo las presiones indicedss y le contidsd de produc-
to slimentasdo se seleccions sdembs de msners que se
mentenga ls cargs superficisl descrita. E1l producto de
8slids es ventajossmente enfrisdo y libersdo del hidré-
geno en exceso. Uns parte del 2-etilhexsnol en bruto
se sliments de nuevo junto con el 2-gtilhexen-(2)-31l<1)
frésco a la zona de riego,miéntras 1a parte restante
se elsbors segin métodos comocidos, por ejemplo, por
destilacibn frgcciona&a, pers retirsr los Gltimos res-
tos de impurificaciones.
El 2-etilhexsnol se:emples para le obtencién

de ftalatos,blandos que son reblandecedores para el

clorur¢ de'polivinilo.

Ensayo comparstivo

Sobre un cetslizsdor de hidrogenacidn dis-
puesto er un lecho fijo, que contiene un 20 % en peso
de niguel, un 12% en peso de mengsneso, un 1 % en peso
de cobre j un.O,S % en peso de écido pirofosférico,
cslculado como P205; sobre &cido silfcico, se condu-

cen en fase de riego por hors 2,250 kg de 2-etil~



hexenal y 13,500 kg de 2~etilhexsnol en bruto junto
con-hidrégeno 8 37 stmbsferas de sobrepresidn, A ls
entrade de ls zons de‘riego se mentiene uns tempersiur:
de 1109C y & ls sslids une bempersturs del.1759C y &1
5. hidrbgeno se dosifice 2 trevés de una regulacidn de
presidén., El volumen del cstalizsdor ssciende & 8,7 33'
El didmetro del lecho de cabslizador es de 1.400 mm.
Se celeula ssi{ uns velocidsd especial {carga esbacial)
de 2,45 (h'l) y uns velocidsd liqesl (csrgs superficisl)
10, de 13,8 (m/h).
Como medids pars el rendimiento de hidroge~
nacién se toma el indice de bromo segin Kaufmann del pro
ducto de salida del reactor,Este método recoge por bromicz
cién el 2-etilhexensl no hidrdgenado en el doble ernlsce
15. ~0=C,
El producto de salids del resctor tiene

un {ndice de bromo de 3,91,

Ejemple 1

mEosREREs

Une disposicién igusl y bejo idénticas
20, condiciones de presidén y tempersturs se hirogengn en un
lecho de catelizedor de 17,4 m§, con igusl dibmetro
de resctor, por hores 4,500 kg de 2-ebtilhexensl diluides
con 27.000 kg de 2-etilhexsnol en bruto., Le velocidad
sspecial es invariablemente de 2;45_(ﬁg1), la velocidad
Lineal se duplicé a 27,6 (m/h),

El indice de bromo del producto de sslids

25,

del resctor escendid s 1,13,
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Ejemplo 2

Sobre un lecho de cetslizador de 34,8

3

m” se slimentsn bejo condiciones de presibén y tem-
persture sin Variar.e iguel dismetro, que en el
ejemplo 1, por hors 9,000 kg de 2-etilhexensl y
54,000 kg de 2-etilhexenol en bruto.

Ls velocidsd espacisl ssciende s 2,45
(h'l) v 1ls velocided linesl elcenzs 55,2 (m/h).

El producto de sslids del resctor tiene
un indice de bromo de 0,20,

~-NOTA -

Descrita suficientemente la naturaleza
del invento asi como la manera de realizarlo en
la préctica, debe hacerse constar que las disposi
ciones anteriormente indicadas son suceptibles
de modificaciones de detalle en cuanto no alteren
su principio fundamental. Tasmbien se hace constar
que el invento corresponde iuild solicitud de patente
presentada en Alemania, n® P 19 49 296.7 de 30 de
septiembre de 1969, acogiéndose por lo tanto a los
bepeficios que conceden los Convenios Internaciona
les en vigor, siendo lo gue constituye la esencia
del referido invento y mor lo que se solicita Pa=-
tente de Invencidn por 20 afios,sobre:PROCEDIMIENTO
PARA LA OBTINCION DE 2-ETILHEXANCL.,caracterizéndo

se por lo siguiente:
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- 1.~ Procedimiento pars ls obtencién de
2-efilhexsnol por hidrogenscién de 2- etilhexen~
(2)~21-(1) 8 tempersturss de 70 s 2202C y presiones
de 20 a 100 atmbsferas en presencies de cetslizsdores
de hidrogenacidn dispuestos fijos enfins zons dé riezo
y reciclado de uns psrte del 2-etilhexenol en brute
8 ests zons de riego, cerscterizsdo porque s la zona de
riego se alimente une centidsd tal de 2~etil-hexen-
(2)=21-(1). inclusive le perte de 2-etilhexsnol en bruis
reciclsdo, de maners gque se obtengs unas csrga superfi-
ciel de 20 & 100 m por hora;

2.~ Procedimiento segin ls reivindicascién
L, cerscterizedo porgue se manbiene une presidn de
30 8 60 stmbsferss.

3.~ Procedimiento segln 1ls reivindicecién
1y 2, ceracterizado porque en ls csbezs de la zons
de Dego se menbiene una temperaturs de 70 3'13090
y o 13 s8lids de ls zona de riego uns temperaturs ge
170 8 20020, 7
) 4 ,- Procedimiento segin 1lss reivindics-
ciones 1 con 3, ceracterizsdo porgue 8 ls zona de
riego se sliments de 4 s 8 veces ls csntidad en peso

de 2-etilhexsnol en bruto, referido el 2-etilhexen-

(2)=al=(1) fresco slimentaéo,
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5.~ Procedimiento segln las reivindica-

ciones 1 con 4, cerescterizado porque se emplean cs~-
tslizedores soporte conbeniendo cobslto y/0 niguel.
6.~ Procedimiento segin lss reivindice-

5, ciones 1 con 5, cerecterizado porque se empleen csta~
lizsdores que sobre soportes contienen un 15 & 25 %
en peso de niquel, un 3 8 10 % en peso de cobre, un
0,5 a 3 % en peso de msngsneso 2si como un 0,5 & 3%
en peso de Scido piro- 6 polifosférico, colculado

10, como pentdxido de Bsforo, refiriéndose..todos los datos
cuantitativos a8 lo totalidsd del cstalizedor soporte,
incluyendo el soporte.

7.~ Procedimiento segin lss reivindics-
ciones 1 con 6, ceracterizado porque se mentiene una

1{? cergas superficisl de 40 s 80 m/hors.

8.—Pgocédimien§o para la obbencién de
2-e¢tilhexanol, f;i”§ c;ﬁo gueda susfancialmente des
crito,

Esta Memoria consta de 11 hojas escritas

a maquina por una sola cara.

Madrid, 29 SEP 470
BADISCHE ANILIN- & SODA-FABSIK
AKTIENGESELTACEAFT

J. GOMEY ACEBO Y MODET
o. p. Flrmalfb: A/GARCIA BRAVO
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