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ES 2507578 T3

DESCRIPCION
Un método para preparar etilenglicol a partir de un compuesto polihidroxi
Antecedentes de la invencion
1. Campo de la invencion

La presente invencién se refiere a un método para producir etilenglicol y, mas particularmente, a un método para
producir etilenglicol a partir de compuestos polihidroxi en condiciones hidrotérmicas.

2. Descripcion de la técnica relacionada

Los métodos convencionales para la produccion de etilenglicol implican materias primas de petréleo. Por ejemplo, se
somete etileno a epoxidacién para dar lugar a 6xido de etileno que se hidrata para dar lugar a etilenglicol. El petréleo
€s un recurso no renovable y estos métodos incluyen una etapa de oxidacién selectiva o epoxidacion, que aumenta
la dificultad técnica del proceso. Ademas, los métodos convencionales tienen una baja eficacia y un elevado
consumo de material, pueden producir contaminacién grave, y producen una gran cantidad de sub-productos.

La produccion de etilenglicol con materias primas renovables puede reducir la dependencia humana de los
materiales fdsiles y va destinada a lograr un desarrollo sostenible en términos por un lado de medio ambiente y por
otro, de rentabilidad.

Los compuestos polihidroxi, tal como almidén, hemicelulosa, glucosa, sacarosa, fructosa y fructano, son muy
comunes en cuanto a naturaleza y sus rendimientos se encuentran en aumento con el desarrollo de las tecnologias
agricolas. La produccion de etilenglicol usando compuestos polihidroxi no solo reduce la dependencia humana de
los materiales fésiles, sino que también mejora el valor afadido de los productos agricolas. Los métodos para la
produccion de etilenglicol a partir de celulosa y sacarosa se describen en la técnica anterior (Angew. Chem. Int. Ed.
2008, vol. 47, N° 44; el documento EP 2338867A1; US5107018A; Ind. & Eng. Chem. Res. 2005, vol. 44, N° 5).

Los métodos convencionales para la produccion de etilenglicol a partir de compuestos polihidroxi incluyen las etapas
de: (a) gelatinizar, licuar y sacarificar almidén para dar lugar a glucosa; (b) hidrotratar la glucosa con rutenio o niquel
como catalizador para dar lugar a sorbitol; y (c) degradar el sorbitol por medio de hidrogenolisis en condiciones de
temperatura elevada y presion elevada para dar lugar a una mezcla que principalmente incluye propilenglicol,
glicerol y etilenglicol. Los rendimientos de etilenglicol estan entre un 10 % y un 30 % y los métodos de preparacion
son complejos.

Sumario de la invencion

A la vista de los problemas descritos anteriormente, un objetivo de la invencién es proporcionar un método para
producir etilenglicol a partir de un compuesto polihidroxi con elevado rendimiento y con elevada selectividad. El
compuesto polihidroxi, es uno o mas de almiddn, glucosa, fructosa y fructano. Se degrada por medio de
hidrogenacion catalitica de una etapa para dar lugar a etilenglicol.

Para lograr el objetivo anterior, de acuerdo con una realizacion de la invencion, se proporciona un método para
producir etilenglicol, que comprende: (a) afiadir un compuesto polihidroxi y agua a un reactor sellado de alta presién,
(b) introducir hidrégeno en el reactor, y (c) permitir que el compuesto polihidroxi reaccione en presencia de un
catalizador mientras se agita la mezcla de reaccién; comprendiendo el catalizador un primer ingrediente activo y un
segundo ingrediente activo, comprendiendo el primer ingrediente activo uno o mas metales de transicién del Grupo
8, 9 0 10 (tabla periédica convencional, sistema IUPAC) seleccionado entre hierro, cobalto, niquel, rutenio, rodio,
paladio, iridio y platino o una de sus mezclas o aleaciones; comprendiendo el segundo ingrediente activo un estado
metalico de molibdeno y/o tungsteno, o uno de sus carburos, nitruros, o fosfitos; siendo la presion inicial de
hidrégeno en el interior entre 1 y 12 MPa a temperatura ambiente, siendo la temperatura de reaccion entre 120 y
300 °C, y siendo el tiempo de reaccién no menor de 5 minutos.

En una clase de esta realizacion, la presion inicial de hidrégeno en el reactor estd entre 3 y 7 MPa a temperatura
ambiente, la temperatura de reaccion esta entre 180 y 250 °C, y el tiempo de reaccion esta entre 30 y 180 minutos.

En una clase de esta realizacion, la proporcién en peso del segundo ingrediente activo con respecto al primer
ingrediente esta entre 0,02 y 1600 y en particular entre 0,3 y 60.

En una clase de esta realizacion, el primer y segundo ingrediente activo son transportados por un vehiculo que
comprende carbono activado, alimina, silice, carburo de silicio, circonia, 6xido de cinc, didéxido de titanio y/o una de
sus mezclas y/o de sus materiales compuestos.
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En una clase de esta realizacién, el componente metalico del primer ingrediente activo representa entre un 0,05 y un
50 % en peso del catalizador, y en particular entre un 1y un 30 % en peso.

En una clase de esta realizacion, el componente de metal del segundo ingrediente activo representa entre un 1 y un
80 % en peso del catalizador, y en particular entre un 10 y un 60 % en peso.

En una clase de esta realizacion, el catalizador no se encuentra sobre un soporte y uno de sus ingredientes activos
funciona como un catalizador estructural, por ejemplo, niquel Raney.

En una clase de esta realizacion, la proporcion en peso de compuesto polihidroxi con respecto a agua esta entre
1:200y 1:4.

En una clase de esta realizacién, la proporcién en peso de compuesto polihidroxi con respecto al catalizador esta
entre 1:1y 100:1.

En una clase de esta realizacién, el reactor de alta presién se sustituye por un reactor optimizado, por ejemplo, un
reactor de lecho fijo o un reactor de lecho en suspension, de manera que la transferencia de masa y la reaccion
entre el compuesto polihidroxi, hidrégeno y el catalizador sean 6ptimas.

Las ventajas de la invencion se resumen a continuacion:

1) La invencién usa compuestos polihidroxi renovables, concretamente, almidon, glucosa, fructosa o fructano
como materia prima, satisfaciendo de este modo el requisito de desarrollo sostenible;

2) Los atomos de carbono, hidrégeno y oxigeno de las materias primas quedan retenidos en los productos de
degradacién de los compuestos polihidroxi en gran medida, lo que significa que el método de preparacion tiene
una rentabilidad atémica elevada;

3) En comparacién con los métodos convencionales para producir etilenglicol, el método de la invencion no
incluye sorbitol, y se produce etilenglicol por medio de Unicamente una reaccién de una etapa; de este modo, el
método es simple y se lleva a la practica de forma sencilla a escala industrial; y
4) El método de la invencién da lugar a productos con elevado rendimiento y elevada selectividad; el rendimiento
de etilenglicol puede superar un 50 %; y la invencién es muy prometedora desde el punto de vista econémico y
social.
Descripcion detallada de las realizaciones
Para ilustrar méas la invencion, a continuacién se describen experimentos que detallan un método para producir
etilenglicol a partir de un compuesto polihidroxi. Deberia apreciarse que se pretende que los siguientes ejemplos
describan la invencién y no la limiten.
Ejemplo 1
Preparacion de un catalizador de tungsteno
Se sumergié un vehiculo de carbén activado (AC) con solucién de metatungstato de amonio de 0,4 g/ml. Se sec6 la
mezcla en un horno a 120 °C durante 12 horas y se redujo en presencia de hidrégeno a 700 °C durante una hora
para dar lugar a un catalizador de W/AC que comprendia un 20 % en peso de tungsteno.
Ejemplo 2
Preparacion de un catalizador de niquel-tungsteno
Se sumergié de manera adicional el catalizador W/AC obtenido como se describe en el Ejemplo 1 en una solucién
de nitrato de niquel, se seco a 120 °C, y se redujo a 400 °C durante 2 horas para dar lugar a un catalizador de Ni-
W/AC que comprendia un 5 % en peso de niquel y un 18 % de tungsteno.
Ejemplo 3
Preparacion de catalizadores de Ni/AC, Ni/SiO2, Pt/AC y Ru/AC
Se sumergieron los vehiculos de carbono activado por separado en soluciones acuosas de nitrato de niquel, acido
cloroplatinico y tricloruro de rutenio. Se secaron las mezclas a 120 °C durante 12 horas y se redujo en presencia de

hidrégeno a 450 °C durante una hora para dar: un catalizador de Ni/AC que comprendia un 5 % en peso de niquel,
un catalizador de Pt/AC que comprendia un 5 % en peso de platino, o un catalizador de Ru/AC que comprendia un
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5 % en peso de rutenio, respectivamente.

En una preparacién por separado, se sustituyé el carbono activado con SiO, y tras las etapas anteriores, se preparé
un catalizador de Ni/SiO2 que comprendia un 15 % en peso de niquel.

Ejemplo 4

Preparacion de un catalizador de platino-tungsteno

Se sumergio6 un vehiculo de silice en una solucién de metatungstato de amonio de 0,2 g/ml. Se secé la mezcla en un
horno a 120 °C durante 12 horas y se redujo en presencia de hidrégeno a 700 °C durante una hora para dar lugar a
un catalizador de W/SiO, que comprendia un 10 % en peso de tungsteno. Se sumergié el catalizador de manera
adicional en una solucion de acido cloroplatinico, se sec6 a 120 °C, y se redujo en presencia de un hidrégeno a
350 °C durante 2 horas para dar lugar a un catalizador de Pt-W/SiO» que comprendia un 0,5 % en peso de platino y
un 10 % en peso de tungsteno.

Ejemplo 5

Preparacion de un catalizador de carburo de tungsteno

Se sumergié un vehiculo de carbono activado en una solucién de metatungstato de amonio de 0,4 g/ml. Se seco la
mezcla en un horno a 120 °C durante 12 horas y se redujo en una reaccion carbotérmica en presencia de hidrégeno
a 800 °C durante una hora para dar lugar a un catalizador de W>C/AC que comprendia un 20 % en peso de
tungsteno.

Ejemplo 6

Preparacion de un catalizador de niquel-carburo de tungsteno

El catalizador de W>C/AC preparado de acuerdo con el Ejemplo 5 se sumergié de manera adicional en una solucién
de nitrato de niquel, se seco a 120 °C, y se redujo a 400 °C durante 2 horas para dar lugar a un catalizador de Ni-
W,C/AC que comprendia un 5 % en peso de niquel y un 18 % de tungsteno.

Ejemplo 7

Preparacion de un catalizador de rutenio-carburo de tungsteno

Se sumergié un vehiculo de carbono activado en una solucién mixta de tricloruro de rutenio y metatungstato de
amonio, se sec6 en un horno a 120 °C durante 12 horas, y se redujo en una reaccién carbotérmica en presencia de
hidrégeno a 700 °C durante una hora para dar lugar a un catalizador de Ru-W>C/AC que comprendia un 5 % en
peso de rutenio y un 10 % en peso de tungsteno.

Ejemplo 8

Preparacion de un catalizador de cobalto-carburo de molibdeno

Se sumergi6 un vehiculo de carbono activado en una soluciéon mixta de nitrato de cobalto y molibdato de amonio con
una proporcién en peso de Mo/Co de 2:1, se secé en un horno a 120 °C durante 12 horas, y se redujo en una
reaccion carbotérmica en presencia de hidrégeno a 700 °C durante una hora para dar lugar a un catalizador de Co-
Mo2C/AC que comprendia un 10 % en peso de cobalto y un 20 % en peso de molibdeno.

Ejemplo 9

Preparacion de un catalizador de nitruro de tungsteno

Se sumergié un vehiculo de carbono activado en una solucién de metatungstato de amonio de 0,2 g/ml. Se seco la
mezcla en un horno a 120 °C durante 12 horas y se someti6 a formacion de nitruro en presencia de NHs a 700 °C
durante una hora para dar lugar a un catalizador de W2N/AC que comprendia un 15 % en peso de tungsteno.
Ejemplo 10

Preparacion de un catalizador de niquel-nitruro de tungsteno

Se preparé una solucion mixta de metatungstato de amonio y nitrato de niquel con una proporcién en peso de W/Ni

de 1:1 y la concentracion de metatungstato de amonio fue de 0,2 g/ml. Se sumergi6 un vehiculo de carbono activado
en la mezcla, se sec6 en un horno a 120 °C durante 12 horas, y se sometié a formacién de nitruro en presencia de
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NHs a 700 °C durante una hora para dar lugar a un catalizador de Ni-W2N/AC que comprendia un 15 % en peso de
niquel y un 15 % en peso de tungsteno.

Ejemplo 11
Preparacion de un catalizador de nitruro de tungsteno

Se sumergié un vehiculo de carbono activado en una solucién de molibdato de amonio de 0,3 g/ml. Se secé la
mezcla en un horno a 120 °C durante 12 horas y se someti6 a formacion de nitruro en presencia de NHsz a 700 °C
durante una hora para dar lugar a un catalizador de MoaN/AC que comprendia un 25 % en peso de molibdeno.

Ejemplo 12
Preparacion de un catalizador de niquel-nitruro de molibdeno

Se prepard una solucion mixta de molibdato de amonio y nitrato de niquel con una proporcién en peso de Mo/Ni de
1:1 y la concentracion de molibdato de amonio fue de 0,27 g/ml. Se sumergi6 un vehiculo de silice en la mezcla, se
sec6 en un horno a 120 °C durante 12 horas y se someti6 a formaciéon de nitruro en presencia de NHz a 700 °C
durante una hora para dar lugar a un catalizador de Ni-Mo2N/SiO> que comprendia un 15 % en peso de niquel y un
15 % en peso de molibdeno.

Ejemplo 13
Preparacion de un catalizador de niquel-molibdeno/alimina

Se sumergidé un vehiculo de alimina en una solucion mixta de nitrato de niquel y molibdato de amonio, se sec6 en
un horno a 120 °C durante 12 horas, y se redujo en presencia de hidrégeno a 700 °C durante una hora para dar
lugar a un catalizador de Ni-Mo/Al>O3 que comprendia un 15 % en peso de niquel y un 15 % en peso de molibdeno.

Ejemplo 14
Preparacion de un catalizador de fosfuro de molibdeno

Se prepard una solucion mixta de molibdato de amonio y fosfato de diamonio con una proporcién en peso atémico
de Mo/P de 1:1,2. Se sumergié un vehiculo de di6xido de titanio en la solucion, se sec6 a 120 °C y se redujo en
presencia de hidrogeno a 650 °C durante 2 horas para dar lugar a un catalizador de MoP/TiO2> que comprendia un
10 % en peso de molibdeno.

Ejemplo 15
Preparacion de un catalizador de iridio-fosfuro de molibdeno

Se preparé una solucion mixta de molibdato de amonio, fosfato de diamonio y cloruro &cido de iridio con una
proporcién atémica de Mo/P de 1:1,2 y una proporcion en peso de Mo/Ir de 10:1. Se sumergié un vehiculo de diéxido
de titanio en la solucion, se secé a 120 °C y se redujo en presencia de hidrégeno a 650 °C durante 2 horas para dar
lugar a un catalizador de Ir-MoP/TiO2 que comprendia un 1 % en peso de iridio y un 10 % en peso de molibdeno.

Ejemplo 16
Experimentos de degradacion catalitica de almidon

A un reactor de 200 ml, se anadieron 1,0 g de compuesto polihidroxi, 0,3 g de un catalizador y 100 ml de agua. Se
llend el reactor con hidrogeno y se purgé tres veces para retirar el aire. Posteriormente, se aumentd la presion de
hidrogeno del reactor hasta 5 MPa, y se aumenté al mismo tiempo la temperatura del interior al tiempo que se
aumentaba hasta 240 °C. Trascurridos treinta minutos reaccion, se enfrid la mezcla del reactor hasta temperatura
ambiente y se centrifug6 para dar lugar a un sobrenadante. Se analizé el sobrenadante usando cromatografia de
liquidos de alto rendimiento (HPLC) con una columna de intercambio i6nico de calcio y se detect6 usando un
detector de indice de refraccion. Se calcularon los rendimientos de etilenglicol y de los hexitoles que comprendian
sorbitol y manitol. Se ignoraron los rendimientos de los otros productos liquidos, tales como propilenglicol,
butantetraol, etanol, etc., y productos gaseosos, tales como CO,, CHa4, C2Hs, etc.

Ejemplo 17

Siguiendo el método descrito en el Ejemplo 16, se degrad6 almidén en presencia de un catalizador para dar lugar a
etilenglicol. Los resultados se muestran en la Tabla 1.
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Tabla 1. Conversién de almidén en etilenglicol en presencia de diversos catalizadores

Catalizador %o Re’.‘d'm'?”m de %o Rendllmlento de % Otros productos
etilenglicol hexitoles
Ni-W/AC (5 % Ni-18 % W) 56 6 38
Pt-W/AC (0,5 % Pt-75 % W) 51 10 39
Ni/AC (5 % Ni) 8 48 44
Pt/AC (0,5 % Pt) 5 45 50
W/AC (20 % W) 3 0 97
Ru-W2C/AC (5% Ru-10% W) 48 11 41
Ru/AC (5 % Ru) 6 10 84
W2C/AC (20 % W) 12 3 85
Ni-W2C/AC (5 % Ni-18% W) 54 7 39
Ni-W2N/SiOz2 (15 % Ni-15 % W) 43 5 52
Ni/SiOz (15 % Ni) 5 44 51
W2N/AC (15 % W) 8 4 88
Ni-Mo/Al203 (15 % Ni-15 % Mo) 32 5 63
Ir-MoP/TiO2 (1 % Ir-10 % Mo) 38 7 55
Co-Mo2C/AC (10 % Co-20 % Co) 31 4 65
Ni-Mo2N/AC (15 %Ni-15 % Mo) 36 8 56
W32C/AC (20 % W) + Ru/AC (5 % Ru) 50 12 38
Mo2N/AC (25 % Mo) + Ru/AC (5 % 37 11 52
Ru)
W2N/AC (15 % W) + Ru/AC (5 % Ru) 45 13 42
W/AC (20 % W) + Ni Raney 52 7 41

Como se muestra en la Tabla 1, usando diversos catalizadores metalicos de la invencién, se degrad6 almidén para

5 dar lugar a etilenglicol con elevado rendimiento. El rendimiento de etilenglicol alcanzé un 56 % usando Ni-W/AC
como catalizador. La agitacion mecanica de un primer catalizador que comprendia tungsteno y/o molibdeno como
ingrediente activo y un segundo catalizador que comprendia un metal de transicién del Grupo 8, 9 o 10 como
ingrediente activé produjo una mezcla resultante que retuvo la capacidad de degradar el almidon para dar lugar a
etilenglicol con elevado rendimiento.

10
Ejemplo de Referencia 18
Siguiendo el método del Ejemplo 16, se degradd sacarosa en presencia de un catalizador para dar lugar a
etilenglicol. Los resultados se muestran en la Tabla 2.

15

Tabla 2. Conversion de sacarosa en etilenglicol en presencia de diversos catalizadores

Catalizador %o R:tﬂgg'ﬁcngf de %o Rir;c)l(lirg; r;to de % Otros productos
Ni-W/AC (5 % Ni-18 % W) 43 28 29
Ni/AC (5 % Ni) 7 51 42
W/AC (20 % W) 3 0 97
Ru-W2C/AC (5% Ru-10% W) 32 34 34
Ru/AC (5 % Ru) 5 10 85
W>C/AC (20 % W) 11 4 85
Ni-W2N/SiOz (15 % Ni-15 % W) 45 31 24
Ni/SiOz (15 % Ni) 6 47 47
W2N/AC (15 % W) 7 3 90
Ni-Mo/Al>03 (15 % Ni-15 % Mo) 25 26 49
Ir--MoP/TiOz (1 % Ir-10 % Mo) 28 24 48
Co-Mo2C/AC (10 % Co-20 % Co) 26 18 56
Ni-Mo2N/AC (15 %Ni-15 % Mo) 25 34 41
W/AC (20 % W) + Ni Raney 46 21 33

Como se muestra en la Tabla 2, usando diversos catalizadores metdlicos de la invencion, se degrad6 sacarosa para
dar etilenglicol con elevado rendimiento. La agitacién mecanica de un primer catalizador que comprendia tungsteno

20 y/o molibdeno como ingrediente activo y un segundo catalizador que comprendia un metal de transicion del Grupo 8,
9 o 10 como ingrediente activo produjo una mezcla resultante que retuvo la capacidad de degradar sacarosa para
dar lugar a etilenglicol con elevado rendimiento.

Ejemplo 19
25
Siguiendo el método del Ejemplo 16, se degrad6 glucosa en presencia de un catalizador para dar lugar a etilenglicol.
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Los resultados se muestran en la Tabla 3.

Tabla 3. Conversion de glucosa en etilenglicol en presencia de diversos catalizadores

Catalizador % Rerjdimignto de % Rendilmiento de % Otros productos
etilenglicol hexitoles

Ni-W/AC (5 % Ni-18 % W) 39 35 26
Ru-W>C/AC (5% Ru-10% W) 32 41 27
Ni-W2N/SiO2 (15 % Ni-15 % W) 37 32 31
Ni-Mo/Al203 (15 % Ni-15 % Mo) 23 29 48
Ir-MoP/TiO2 (1 % Ir-10 % Mo) 24 27 49
Co-Mo2C/AC (10 % Co-20 % Co) 25 16 59
Ni-Mo2N/AC (15 %Ni-15 % Mo) 22 38 40
W/AC (20 % W) + Ni Raney 41 26 33

Como se muestra en la Tabla 3, usando diversos catalizadores metalicos de la invencion, se degrada glucosa para
dar lugar a etilenglicol con elevado rendimiento. La mezcla mecéanica de un primer catalizador que comprende
tungsteno y/o molibdeno como ingrediente activo y un segundo catalizador que comprende un metal de transicion
del Grupo 8, 9 0 10, como ingrediente activo produjo una mezcla resultante que retuvo la capacidad de degradar
glucosa para dar lugar a etilenglicol con elevado rendimiento.

Ejemplo 20

Siguiendo el método del Ejemplo 16, se degradé fructosa en presencia de un catalizador para dar lugar a etilenglicol.
Los resultados se muestran en la Tabla 4.

Tabla 4. Conversion de fructosa en etilenglicol en presencia de diversos catalizadores

Catalizador o Rer.‘d'm"?”to de o Rendllmlento de % Otros productos
etilenglicol hexitoles
Ni-W/AC (5 % Ni-25 % W) 33 31 36
Ru-W>C/AC (5% Ru-10% W) 30 34 36
Ni-W2N/SiO2 (15 % Ni-15 % W) 34 28 38
Ni-Mo/Al203 (15 % Ni-15 % Mo) 21 25 54
Ni-Mo2N/AC (15 %Ni-15 % Mo) 23 35 42

Como se muestra en la Tabla 4, usando diversos catalizadores metdlicos de la invencion, se degrad6 fructosa para
dar lugar a etilenglicol con elevado rendimiento.

Ejemplo 21

Este ejemplo presenta un estudio de la influencia del tiempo de reaccion sobre la degradacién de los compuestos
polihidroxi. Siguiendo el método del Ejemplo 16, se degradaron cataliticamente almidén y glucosa en presencia de
Ni-W/AC (5 % de Ni-25 % de W). Los resultados se muestran en la Tabla 5.

Tabla 5. Conversion de compuestos polihidroxi en etilenglicol en presencia de Ni-W/AC como catalizador
con diferentes tiempos de reaccion

Almidon Glucosa
Tiempo de Reaccion % Rendimiento de % Rendimiento de % Rendimiento de % Rendimiento de
etilenglicol hexitoles etilenglicol hexitoles

10 minutos 19 4 16 11

30 minutos 56 6 39 35

3h 54 5 37 31

5h 30 3 24 21

24 h 15 2 11 10

Como se muestra en la tabla, con diferentes tiempos de reaccién en presencia de Ni-W/AC como catalizador, el
rendimiento de etilenglicol debido a la degradacion de compuestos polihidroxi fue bueno. El tiempo de reaccion
preferido fue entre 30 y 180 minutos.

Ejemplo 22
El presente ejemplo muestra un estudio de la influencia de la temperatura de reaccion sobre la degradacion de los

compuestos polihidroxi. Siguiendo el método del Ejemplo 16, se degradaron cataliticamente almidén y glucosa en
presencia de NiW/AC (5 % Ni-25 % W) a diferentes temperaturas de reaccién. Los resultados se listan en la Tabla 6.
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Tabla 6. Conversion de compuestos polihidroxi en etilenglicol en presencia de Ni-W/AC como catalizador a
diferentes temperaturas de reaccion

Almidon Glucosa
Temperatura (°C) % Rendimiento de % Rendimiento de % Rendimiento de % Rendimiento de
etilenglicol hexitoles etilenglicol hexitoles
130 8 4 6 15
180 38 3 29 19
220 45 4 31 24
240 56 6 39 35
250 51 8 37 33
270 31 5 24 31

Como se muestra en la tabla, a diferentes temperaturas de reaccion en presencia de Ni-W/AC como catalizador, el
rendimiento de etilenglicol debido a la degradacién de los compuestos polihidroxi fue bueno. La temperatura de
reaccion preferida fue entre 180 y 250 °C.

Ejemplo 23

Este ejemplo presenta un estudio de la influencia de la presion de reaccion sobre la degradacion de los compuestos
polihidroxi. Siguiendo el método del Ejemplo 16, se degradaron cataliticamente almidén y glucosa en presencia de
NiW/AC (5 % Ni-25 % W) a diferentes presiones de reaccion. Los resultados se muestran en la Tabla 7.

Tabla 7. Conversion de compuestos polihidroxi en etilenglicol en presencia de Ni-W/AC como catalizador a
diferentes presiones de reaccion

Almidon Glucosa
Presion (MPa) % Rendimiento de % Rendimiento de % Rendimiento de % Rendimiento de
etilenglicol hexitoles etilenglicol hexitoles
2 14 4 10 22
3 41 6 31 28
5 56 6 39 35
6 57 7 41 36
7 55 9 40 36
12 31 21 23 39

Como se muestra en la tabla, a diferentes presiones de reaccion en presencia de un catalizador de Ni-W/AC, el
rendimiento de etilenglicol debido a la degradacion de los compuestos polihidroxi fue bueno. La presién de reaccion
preferida fue entre 3y 7 MPa.

Ejemplo 24

En la invencion, en presencia de Ni-W/AC (5 % de Ni-18 % de W) como catalizador y almidén o glucosa como
materia prima, siguiendo el método del Ejemplo 16, se produjo etilenglicol. La Solicitud de Patente China N®
CN200510008652.0 divulga un método para producir dioles y polioles con sorbitol. Las diferencias entre los dos
métodos se muestran en la Tabla 8.

Tabla 8. Comparacion del método de acuerdo con la invencion y un método de la técnica relacionada

Catalizador Material % de Rendimiento de etilenglicol
Ni-W/AC (5 % Ni-18 % W) Almidén 56 %
Ni-W/AC (5 % Ni-18 % W) Glucosa 39 %
Ni/Ru (método divulgado en el Se hidroliz6 el almidén con una
documento CN200510008652.0) enzima para producir glucosa que se 15 %

hidrotraté para dar lugar a sorbitol

Como se muestra en la tabla, el rendimiento de etilenglicol siguiendo el método de la invencién fue mucho mas
elevado que el de la técnica anterior, y el proceso de preparaciéon es mucho mas simple.
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REIVINDICACIONES

1. Un método para producir etilenglicol a partir de un compuesto polihidroxi seleccionado entre almidén, glucosa,
fructosa, fructano y sus mezclas, que comprende las etapas de:

a
b
c

) afadir dicho compuesto polihidroxi y agua a un reactor,

) presurizar el reactor con gas de hidrégeno a una presion inicial de hidrégeno, y

) permitir que dicho compuesto polihidroxi reaccione en presencia de un catalizador mientras se agita la mezcla
de reaccion;

en el que

dicho catalizador comprende un primer ingrediente activo y un segundo ingrediente activo;

dicho primer ingrediente activo comprende uno o mas metales de transicion de los Grupos 8, 9 o 10
seleccionados entre hierro, cobalto, niquel, rutenio, rodio, paladio, iridio y platino, o una de sus mezclas o
aleaciones;

dicho segundo ingrediente activo comprende un molibdeno y/o tungsteno metalicos, o uno de sus carburos,
nitruros, fosfuros; y

la presion inicial de hidrégeno en dicho reactor a temperatura ambiente esté entre 1y 12 MPa, la temperatura de
reaccion entre 120 y 300 °C y el tiempo de reaccion no es menor de 5 minutos;

la proporcion en peso de dicho segundo ingrediente activo con respecto a dicho primer ingrediente esta entre
0,02 y 1600.

2. El método de la reivindicacion 1, en el que dichos primer y segundo ingredientes activos estan soportados sobre
un vehiculo que comprende carbono activado, alimina, silice, carburo de silicio, circonia, 6xido de cinc, diéxido de
titanio o una de sus mezclas o materiales compuestos; el componente metalico de dicho primer ingrediente activo
representa entre un 0,05 y un 50 % en peso de dicho catalizador; el componente metélico de dicho segundo
ingrediente activo representa entre un 1 y un 80 % en peso de dicho catalizador.

3. El método de la reivindicacion 2, en el que el componente metalico del primer ingrediente activo representa entre
un 1 y un 30 % en peso de dicho catalizador; el componente metalico de dicho segundo ingrediente activo
representa entre un 10 un 60 % en peso de dicho catalizador.

4. El método de la reivindicacién 1, en el que dicho catalizador no esta sobre un soporte y uno de sus ingredientes
activos es un catalizador estructural.

5. El método de la reivindicacién 1, en el que la proporcion en peso de dicho compuesto polihidroxi con respecto a
agua esta entre 1:200 y 1:4; la proporciéon en peso de dicho compuesto polihidroxi con respecto a dicho catalizador
esté entre 1:1 y 100:1.

6. El método de la reivindicacion 1, en el que la presion inicial de hidrégeno en dicho reactor esta entre 3y 7 MPa a
temperatura ambiente, la temperatura de reaccion entre 180 y 250 °C y el tiempo de reaccion entre 30 y 180
minutos.

7. El método de la reivindicacion 1, en el que la proporcion en peso de dicho segundo ingrediente activo con
respecto a dicho primer ingrediente esta entre 0,3 y 60.
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