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DESCRIPCION
Purificacion de acido furano 2,5-dicarboxilico bruto mediante hidrogenacion
Campo de la invencion.

Esta invencion se refiere en general a la produccion de acidos furano 2,5-dicarboxilicos purificados. En particular, la
invencion se refiere a la purificacion de acido furano 2,5-dicarboxilico bruto mediante hidrogenacion suave.

Antecedentes de la invencion.

Los acidos dicarboxilicos aromaticos tales como el acido tereftalico y el acido isoftalico se usan para producir
diversos productos de poliéster, de los que son ejemplos importantes el poli(tereftalato de etileno) y sus copolimeros.
Estos acidos dicarboxilicos aromaticos se sintetizan mediante la autooxidacion catalizada de los correspondientes
compuestos dialquil aromaticos que se obtienen a partir de combustibles fosiles (documento US 2006/0205977 A1).
Existe un interés creciente en el uso de recursos renovables como materias primas de alimentacioén para la industria
quimica, debido principalmente a la progresiva disminucién de las reservas fosiles y al impacto ambiental asociado.

El acido furano 2,5-dicarboxilico ("FDCA") es un producto intermedio versatil considerado como una prometedora y
mas proxima alternativa al acido tereftalico y al acido isoftalico, basada en la biologia. Se sintetiza mediante la
oxidacion catalitica de 5-(hidroximetil) furfural (5-HMF) como se muestra en la ecuacion 1 a continuacion; o mediante
la oxidacion catalitica de ésteres de 5-HMF (5-R(CO)OCH.-furfural donde R = alquilo, cicloalquilo y arilo) como se
muestra en la ecuacién 2 a continuacién; o mediante la oxidacion catalitica de éteres 5-HMF (5-R'OCH.-furfural,
donde R' = alquilo, cicloalquilo y arilo) como se muestra en la ecuacion 3 a continuacion; o por la oxidacion catalitica
de 5-alquil furfurales (5-R"-furfural, donde R" = alquilo, cicloalquilo y arilo) como se muestra en la ecuacion 4 a
continuacion; usando en cada caso un sistema de catalizador de Co/Mn/Br. También se pueden usar materias
primas mixtas de 5-HMF y ésteres de 5-HMF, materias primas mixtas de 5-HMF y éteres de 5-HMF, y materias
primas mixtas de 5-HMF y 5-alquil furfurales.

(8] ] Q
CoMn/Br 0,
HO H #0; —— g HO \ 4 ToH i)
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Los autores de la presente invencién han encontrado que las reacciones anteriores trabajan bien. Sin embargo, se
producen diversas impurezas, en particular especies de acidos monocarboxilicos tales como acido 5-formil furano-2-
carboxilico (FFCA). Estos acidos monocarboxilicos no son deseables ya que terminan el crecimiento de la cadena
de un polimero dando como resultado una menor viscosidad del polimero. Si hay cuerpos coloreados presentes en
el FDCA bruto o permanecen en el producto de FDCA, estos cuerpos coloreados se transportan a compuestos o
polimeros usando el FDCA como mondémero reactivo para colorear asi el compuesto o polimero. Por tanto, es
necesario purificar el FDCA bruto para eliminar los cuerpos con color al tiempo que se minimiza la presencia de
FFCA en el producto FDCA.
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En el proceso para la fabricaciéon de acido tereftalico, un método convencional para purificar acido tereftalico bruto
(CTA) es producir acido tereftalico purificado (PTA) sometiendo el CTA a un tratamiento de hidrogenacion, en el que
se hidrogena el 4-CBA (un terminador de cadena) a acido para-toluico, y los cuerpos con color se hidrogenan dando
lugar a compuestos solidos incoloros. Para lograr la purificacion por hidrogenacion, las particulas de CTA solidas se
disuelven tipicamente en un disolvente (por ejemplo, agua), y la solucion resultante se somete a hidrogenacion en
fase liquida en presencia de un catalizador de hidrogenacién. Aunque es eficaz para reducir el amarilleamiento, la
purificaciéon de CTA mediante hidrogenacion puede ser costosa porque se lleva a cabo a altas temperaturas de
reaccion, consumiendo asi una gran cantidad de energia, y bajo presién parcial de hidrégeno elevada, consumiendo
asi una gran cantidad de hidrégeno.

Por lo tanto, sigue existiendo la necesidad de reducir eficazmente los cuerpos con color en el FDCA bruto sin
consumir una gran cantidad de energia ni de hidrégeno en el proceso.

El documento WO 2009/023174 se refiere al método de convertir hidroximetilfurfural y sus especies derivadas en
productos de oxidacion del hidroximetilfurfural. EI método incluye poner en contacto la especie de hidroximetilfurfural
en mezcla con una enzima que oxida la especie de hidroximetilfurfural mientras se controla el peréxido de hidrégeno
en la mezcla. En un ejemplo de forma de realizacion, la enzima es cloroperoxidasa y el peréxido de hidrogeno se
dosifica en la mezcla para hacer predominante y selectivamente al menos uno de los compuestos acido formilfurano
carboxilico o acido furano dicarboxilico. En otra forma de reaccion la enzima es aril alcohol oxidasa y se incluye
catalasa en la mezcla para eliminar el subproducto de peroxido de hidrogeno no deseado y la reaccion hace de
forma predominante al menos uno de los compuestos dimetilfurano o acido formilfurano dicarboxilico. Cuando el
producto predominante es un acido carboxilico o un acido furano dicarboxilico, puede ser recuperado en forma
sustancialmente pura por precipitacion acida,

Compendio de la invencion.

En esta invencion se describe un proceso para obtener un FDCA producto (pFDCA) que ha sido purificado mediante
hidrogenacion catalitica en condiciones suaves.

En particular, se proporciona ahora un proceso para purificar una composicién de acido furano 2,5-dicarboxilico
bruto (cFDCA) que comprende:

a) proporcionar en una zona de oxidacién una composicién de cFDCA que comprende sélidos de acido furano
2,5-dicarboxilico (FDCA), acido 5-formil furano-2-carboxilico (FFCA) y una composicion de disolvente de
oxidacién que es una solucién acuosa de acido acético que tiene una concentracién de acido acético de 80
a 99% en peso antes de afiadirla a la zona de oxidacion; o la composicion de disolvente de oxidacion como
se afiade comprende una mezcla de agua y acido acético que tiene un contenido de agua de 0% a
aproximadamente 15% en peso;

b) combinar una composicién de disolvente de hidrogenacion con dichos sélidos de FDCA y disolver al menos
una porcion de los sélidos de FDCA para producir asi una composicion de FDCA solvatado (sFDCA) que
comprende FDCA disuelto, la composicion de disolvente de hidrogenacion y FFCA;

c) en una zona de reaccion de hidrogenacion, hidrogenar la composicion de sFDCA poniendo en contacto con
hidrégeno la composicion de sFDCA a una temperatura que se encuentra en un intervalo de 130 °C a 225
°C y bajo una presion parcial de hidrégeno dentro de un intervalo de 69 kPa a 6,2 MPa en presencia de un
catalizador de hidrogenacion, para hidrogenar asi el FFCA y producir una composicién de acido furano 2,5-
dicarboxilico (hFDCA) que comprende una especie de FFCA hidrogenado, FDCA disuelto y dicho disolvente
de hidrogenacion; y

e) separar al menos una parte del FDCA disuelto de la composicién de hFDCA para obtener una composiciéon
de producto FDCA (pFDCA),

en donde la reaccion de hidrogenacion se realiza bajo condiciones tales que la composicién de hFDCA contiene no
mas de 2% en peso de acido tetrahidrofurano-2,5-dicarboxilico (THFDCA), basada en el peso de la composicion de
hFDCA, que incluye liquidos y sélidos.

Breve descripcion de los dibujos.
La FIG. 1 representa la solubilidad del FDCA en agua a distintas temperaturas.
Descripcion detallada de la invencion.

Debe entenderse que lo que sigue no pretende ser una lista exclusiva de términos definidos. Se pueden
proporcionar otras definiciones en la descripcion precedente, tales como, por ejemplo, cuando acomparian el uso de
un término definido en contexto.

"o« o

Como se usa en el presente texto, los términos "un", “una”, "el" y “la” significan uno o mas. Como se usa en el
presente texto, el término "y/o", cuando se usa en una lista de dos o mas items, significa que uno cualquiera de los
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items enumerados se puede emplear solo o en cualquier combinacion de dos o mas de los items enumerados. Por
ejemplo, si se describe que una composicion contiene los componentes A, B y/o C, la composicion puede contener
solo A; solo B; solo C; Ay B en combinaciéon; A y C en combinacion, B y C en combinacion; o A, By C en
combinacion.

Tal como se usa en el presente documento, los términos "que comprende”, "comprende" y "comprenden" son
términos de transicion abiertos que se usan para la transicion de un sujeto citado antes del término a uno o mas
elementos citados después del término, donde el elemento o elementos enumerados después del término de
transicion no son necesariamente los Unicos elementos que componen el sujeto.

Como se usa en el presente texto, los términos "que tiene", "tiene", "contiene”, "que incluye", "incluye", "incluyen" y
"tener" tienen el mismo significado abierto que "que comprende”, "comprende" y "comprenden" proporcionados
anteriormente.

La presente descripcion utiliza margenes numéricos para cuantificar ciertos parametros que se relacionan con la
invencion. Debe entenderse que, cuando se proporcionan margenes numéricos, debe considerarse que tales
margenes brindan soporte literal para reivindicar limitaciones que solo citan el valor mas bajo del margen, asi como
que reivindican limitaciones que solo citan el valor superior del margen. Por ejemplo, un margen numérico descrito
de 10 a 100 proporciona soporte literal para una reivindicacion que dice "mayor que 10" (sin limites superiores) y una
reivindicacion que dice "menor que 100" (sin limites inferiores) y proporciona apoyo literal e incluye los puntos finales
de 10y 100.

La presente descripcion utiliza valores numéricos especificos para cuantificar ciertos parametros relacionados con la
invencion, donde los valores numéricos especificos no son expresamente parte de un margen numérico. Debe
entenderse que cada valor numérico especifico proporcionado en este documento debe considerarse que
proporciona soporte literal para un margen amplio, intermedio y estrecho. El margen amplio asociado con cada valor
numérico especifico es el valor numérico mas y menos el 60 por ciento del valor numérico, redondeado a dos digitos
significativos. El margen intermedio asociado con cada valor numérico especifico es el valor numérico mas y menos
el 30 por ciento del valor numérico, redondeado a dos digitos significativos. El margen estrecho asociado con cada
valor numérico especifico es el valor numérico mas y menos el 15 por ciento del valor numérico, redondeado a dos
digitos significativos. Por ejemplo, si la especificacion describe una temperatura especifica de 16,7 °C, tal
descripcion proporciona soporte literal para un margen numérico amplio de -3,9 °C a 37,2 °C [16,7 °C +/- 20,5 °C],
un maregen numeérico intermedio de 6,1 °C a 27,2 °C [16,7 °C +/- 10,5 °C], y un margen numérico estrecho de 11,7
°C a 21,7 °C[16,7 °C +/- 5 °C. Estos margenes numéricos amplio, intermedio y estrecho deberian aplicarse no solo
a los valores especificos, sino también a las diferencias entre estos valores especificos. Asi pues, si la
especificacion describe una primera presion de 0,76 MPa y una segunda presion de 0,33 MPa (una diferencia de
0,43 MPa), los margenes amplio, intermedio y estrecho para la diferencia de presion entre estas dos corrientes seria
de 0,17 MPa a 0,68 MPa, de 0,3 MPa a 0,56 MPa, y de 0,37 MPa a 0,49 MPa, respectivamente.

Todas las cantidades son en peso a menos que se especifique otra cosa. Todas las cantidades en peso se basan en
el peso de la corriente de composicion completa que contiene el ingrediente en cuestion, en vez de una parte de esa
composicion o una corriente diferente por completo, a menos que se indique otra cosa. Todas las cantidades
indicadas en ppm son en peso (ppm peso) a menos que se indique otra cosa.

Se proporciona una composicion de FDCA bruto (cFDCA) que comprende solidos de acido furano 2,5-dicarboxilico
(FDCA), acido 5-formil furan-2-carboxilico (FFCA) y una composicion de disolvente de oxidacion. Esta composicion
puede proporcionarse de diversas formas. Se describe una técnica de la forma que sigue.

Una composicion oxidable se alimenta a una zona de oxidacion, en donde la composicion oxidable contiene un
compuesto que tiene un resto furano. El resto furano puede representarse por la estructura:

O
Los compuestos que tienen un resto de furano son tales que, al tener lugar la oxidacion, forman grupos funcionales
de acido carboxilico en el compuesto. Los ejemplos de compuestos que tienen restos de furano incluyen 5
(hidroximetil) furfural (5-HMF) y derivados de 5-HMF. Tales derivados incluyen ésteres de 5-HMF, tales como los
representados por la formula 5-R(CO)OCH,-furfural donde R = grupos alquilo, cicloalquilo y arilo que tienende 1 a 8
atomos de carbono, o 1 - 4 atomos de carbono o 1 - 2 atomos de carbono; éteres de 5-HMF representados por la
férmula 5-R'OCHy-furfural, donde R' = alquilo, cicloalquilo y arilo que tienen de 1 a 8 atomos de carbono, o 1- 4
atomos de carbono o 1 - 2 atomos de carbono); 5-alquil furfurales representados por la formula 5-R"-furfural, donde
R" = alquilo, cicloalquilo y arilo que tienen de 1 a 8 atomos de carbono, o 1 - 4 atomos de carbono o 1 - 2 atomos de

carbono). Asi pues, la composicion oxidable puede contener mezclas de 5HMF y ésteres de 5-HMF; 5-HMF y
éteres de 5-HMF; 5-HMF y 5-alquil furfurales, o mezclas de 5-HMF y sus derivados de ésteres, éteres y alquilo.
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La composicion oxidable, ademas de 5-(hidroximetil) furfural (5-HMF) o uno de sus derivados, puede contener
también 5-(acetoximetil) furfural (5-AMF) y 5-(etoximetil) furfural (5-EMF).

Los ejemplos especificos de derivados de 5-HMF incluyen aquellos que tienen las siguientes estructuras:

Alimentacion de derivados de 5-HMF preferidos

O o 0
o 7 )J\ o 0
T~ H O
Pt o Cr
5-metoximetilfurfural. 5-formoximetilfurfural S-metilfurfural
0 T o
P 0 )J\ Q
AW W
5-etoximetilfurfural S-acetoximetilfurfural
o) o o}
() - o)
S-propoximetilfurfural 5-propionoximetilfurfural
[0 o Q
. J
"\ H H
+ 5-butoximetilfurfural 5_butiroximetilfurfural

Una composicion oxidable se alimenta a una zona de oxidacion primaria y se hace reaccionar en presencia de una
composicion de disolvente de oxidacion, un sistema catalizador y un gas que comprende oxigeno, para generar una
corriente de acido dicarboxilico bruto que comprende acido furano-2,5-dicarboxilico (FDCA).

Por ejemplo, la composicion oxidable que contiene 5-HMF, o sus derivados o combinaciones de los mismos, se
oxidan con Oz en una reaccién en etapas multiples para formar FDCA con acido 5-formil furano-2-carboxilico (FFCA)
como intermedio clave, representado por la siguiente secuencia:

>-HMF FFCA
) 0 0

HO \O/ wo O T \O/ oH + KO
FI'CA FDCA

0O O 0
H © oH T 120, —» HOW\OH
\ / \ /

Si se desea, la corriente de gas oxigeno que comprende oxigeno, una corriente de composicion de disolvente de
oxidacion y la corriente oxidable, se pueden alimentar a una zona de oxidacion primaria como corrientes separadas.
O bien, una corriente de oxigeno que comprende oxigeno como una corriente y una corriente oxidable que
comprende una composicion de disolvente de oxidacion, catalizador y compuestos oxidables como segunda
corriente, se pueden alimentar a la zona de oxidacion primaria. En consecuencia, la composicion de disolvente de
oxidacion, gas oxigeno que comprende oxigeno, sistema catalizador y compuestos oxidables pueden alimentarse a
la zona de oxidacién primaria como corrientes separadas e individuales o combinarse en cualquier combinacién
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antes de entrar en la zona de oxidacién primaria en la que estas corrientes de alimentacion pueden entrar en una
sola ubicacién o en multiples ubicaciones en la zona primaria de oxidante.

El catalizador puede ser un catalizador homogéneo soluble en la composicion de disolvente de oxidacion o un
catalizador heterogéneo. La composicion del catalizador es deseablemente soluble en la composicién del disolvente
de oxidacion bajo las condiciones de reaccion, o es soluble en los reactivos alimentados a la zona de oxidacion.
Preferiblemente, la composicion del catalizador es soluble en la composicion del disolvente de oxidacion a 40 °Cy 1
atm, y es soluble en la composicién del disolvente de oxidacion bajo las condiciones de reaccion.

Los componentes de catalizador adecuados comprenden al menos uno seleccionado, pero sin que sea limitante,
entre compuestos de cobalto, bromo y manganeso. Preferiblemente, se selecciona un sistema de catalizador
homogéneo. El sistema catalizador preferido comprende cobalto, manganeso y bromo.

Los atomos de cobalto pueden proporcionarse en forma idnica como sales inorganicas de cobalto, tales como
bromuro de cobalto, nitrato de cobalto o cloruro de cobalto, o compuestos organicos de cobalto tales como sales de
cobalto de acidos alifaticos o aromaticos que tienen de 2 a 22 atomos de carbono, incluyendo acetato de cobalto.
octanoato de cobalto, benzoato de cobalto, acetilacetonato de cobalto y naftalato de cobalto. El estado de oxidacion
del cobalto cuando se afiade como compuesto a la mezcla de reaccion no esta limitado, e incluye los estados de
oxidacion +2 y +3.

Los atomos de manganeso pueden proporcionarse como una o mas sales inorganicas de manganeso, como boratos
de manganeso, haluros de manganeso, nitratos de manganeso, o como compuestos organometdlicos de
manganeso, como las sales de manganeso de acidos carboxilicos alifaticos inferiores, incluido el acetato de
manganeso, y las sales de manganeso de beta-dicetonatos, incluido el acetilacetonato de manganeso.

El componente de bromo se puede anadir como bromo elemental, en forma combinada o como un anién. Las
fuentes de bromo adecuadas incluyen acido bromhidrico, bromuro de sodio, bromuro de amonio, bromuro de potasio
y tetrabromoetano. El acido bromhidrico o el bromuro de sodio pueden ser fuentes de bromo preferidas.

La cantidad de atomos de bromo varia deseablemente entre al menos 300 ppm o al menos 2000 ppm, o al menos
2500 ppm, o al menos 3000 ppm, o al menos 3500 ppm, o al menos 3750, ppm y hasta 4500 ppm, o hasta 4000
ppm, basandose en el peso del liquido en el medio de reaccién de la zona de oxidacion primaria. EI bromo presente
en una cantidad de 2500 ppm a 4000 ppm, o de 3000 ppm a 4000 ppm, es especialmente deseable para favorecer
un rendimiento elevado.

La cantidad de atomos de cobalto puede variar entre al menos 500 ppm o al menos 1500 ppm, o al menos 2000
ppm, o al menos 2500 ppm, o al menos 3000 ppm, y hasta 6000 ppm, o hasta 5500 ppm, o hasta 5000 ppm,
basandose en el peso del liquido en el medio de reaccion de la zona de oxidacién primaria. El cobalto presente en
una cantidad de 2000 ppm a 6000 ppm, o de 2000 ppm a 5000 ppm, es especialmente deseable para obtener un
rendimiento elevado.

La cantidad de atomos de manganeso puede variar desde 2 ppm, o al menos 10 ppm, o al menos 30 ppm, o al
menos 50 ppm, o al menos 70 ppm, o al menos 100 ppm, y en cada caso hasta 600 ppm, o hasta 500 ppm o hasta
400 ppm, o hasta 350 ppm, o hasta 300 ppm, o hasta 250 ppm, basandose en el peso del liquido en el medio de
reaccion de la zona de oxidacion primaria. El manganeso presente en una cantidad que varia de 30 ppm a 400 ppm,
o de 70 ppm a 350 ppm, o de 100 ppm a 350 ppm, es especialmente deseable para obtener un rendimiento elevado.

La relacion en peso de atomos de cobalto a atomos de manganeso en la mezcla de reaccion puede ser de 1:1 a
400:1, o de 10:1 a aproximadamente 400:1. Un sistema catalitico con una relacion Co:Mn mejorada puede dar lugar
a un alto rendimiento de FDCA. Para aumentar el rendimiento de FDCA, cuando la composicién oxidable alimentada
al reactor de oxidacion comprende 5-HMF, entonces la relacion en peso de cobalto a manganeso es al menos 10:1,
o al menos 15:1, o al menos 20:1, o al menos 25:1, o al menos 30:1, o al menos 40:1 o al menos 50:1, o al menos
60:1, y en cada caso hasta 400:1. Sin embargo, en el caso en el que la composicién oxidable comprende ésteres de
5-HMF, éteres de 5-HMF o 5-alquil furfurales, o mezclas de cualquiera de estos compuestos conjuntamente o con 5-
HMF, la relacion en peso de cobalto a manganeso puede reducirse al mismo tiempo que se obtiene un alto
rendimiento de FDCA, tal como una relacién en peso de Co:Mn de al menos 1:1, o al menos 2:1, o al menos 5:1, o al
menos 9:1, o al menos 10:1, o al menos 15:1, o al menos 20:1, o al menos 25:1, o al menos 30:1, o al menos 40:1, o
al menos 50:1, o al menos 60:1 y en cada caso hasta 400:1.

La relacién en peso de atomos de cobalto a atomos de bromo es deseablemente al menos 0,7:1, o al menos 0,8:1, o
al menos 0,9:1, o al menos 1 :1, o al menos 1,05:1, o al menos 1,2:1, o al menos 1,5:1, o al menos 1,8:1, o al menos
2:1, 0 al menos 2,2:1, o al menos 2,4:1, o al menos 2,6:1, o al menos 2,8:1, y en cada caso hasta 3,5, o hasta 3,0, o
hasta 2,8.

La relacién en peso de atomos de bromo a atomos de manganeso es de aproximadamente 2:1 a 500:1.

Deseablemente, la relacion en peso de cobalto a manganeso es de 10:1 a 400:1, y la relacién en peso de atomos de
cobalto a atomos de bromo varia de 0,7:1 a 3,5:1. Tal sistema catalitico con una relacién Co:Mn y Co:Br mejorada
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puede conducir a un alto rendimiento de FDCA (minimo del 90%), disminucion de la formaciéon de impurezas
(medida por b*) que provoca color en el proceso de polimerizacion aguas abajo manteniendo la cantidad de CO y
CO, (combustion del carbono) en los efluentes gaseosos como minimo.

Deseablemente, la cantidad de bromo presente es de al menos 1000 ppm y hasta 3500 ppm, y la relacién en peso
de bromo a manganeso es de 2:1 a 500:1. Esta combinacion tiene la ventaja de su alto rendimiento y la baja
combustién de carbono.

Deseablemente, la cantidad de bromo presente es de al menos 1000 ppm y hasta 3000 ppm, y la cantidad de
cobalto presente es de al menos 1000 ppm y hasta 3000 ppm, y la relacion en peso de cobalto a manganeso es de
10:1 a 100:1. Esta combinacion tiene la ventaja de su alto rendimiento y una combustion baja de carbono.

Las composiciones de disolventes de oxidacion adecuadas incluyen composiciones de disolventes de oxidacion
alifaticos. En una realizacién de la invencién, las composiciones de disolventes de oxidacién son acidos carboxilicos
alifaticos que incluyen, pero sin limitarse a ellos, acidos monocarboxilicos C, a Cs, por ejemplo acido acético, acido
propionico, acido n-butirico, acido isobutirico, acido n-valérico , acido trimetilacético, acido capridnico y mezclas de
los mismos.

La composiciéon disolvente de oxidacion mas comun utilizada para la oxidaciéon es una solucién acuosa de acido
acético, que tiene tipicamente una concentracion de acido acético de 80 a 99% en peso antes de afadirlo a la zona
de oxidacién. En formas de realizacion especialmente preferidas, la composicion de disolvente de oxidacion como se
afiade comprende una mezcla de agua y acido acético que tiene un contenido de agua de 0% a aproximadamente
15% en peso. Adicionalmente, una porcion de la composicion de disolvente de oxidacion alimentada al reactor de
oxidacion primaria puede obtenerse a partir de una corriente de reciclado obtenida desplazando aproximadamente
80 a 90% del licor madre tomado de la corriente de mezcla de reaccion cruda descargada del reactor de oxidacién
primario con acido acético humedo fresco, que contiene aproximadamente de 0 a 15% de agua.

La corriente de gas oxidante comprende oxigeno. Los ejemplos incluyen, pero sin limitarse a ellos, aire y oxigeno
purificado. La cantidad de oxigeno en la zona de oxidacién primaria varia de aproximadamente 5% molar a 45%
molar, 5% molar a 60% molar, 5% molar a 80% molar.

La temperatura de la mezcla de reaccion en la zona de oxidacién primaria puede variar de aproximadamente 100 °C
a aproximadamente 220 °C. La temperatura de la mezcla de reaccién en la zona de oxidacién primaria es al menos
100 °C, o al menos 105 °C, o al menos 110 °C, o al menos 115 °C, o al menos 120 °C, o al menos 125 °C, o al
menos 130 °C, o al menos 135 °C, o al menos 140 °C, o al menos 145 °C, o al menos 150 °C, o al menos 155 °C, o
al menos 160 °C, y puede ser tan elevada como 220 °C, o hasta 210 °C, o hasta 200 °C, o hasta 195 °C, o hasta
190 °C, o hasta 180 °C, o hasta 175 °C, o hasta 170 °C, o hasta 165 °C, o hasta 160 °C, o hasta 155 °C, o hasta 150
°C, o hasta 145 °C, o hasta 140 °C, o hasta 135 °C, o hasta 130 °C. En otras realizaciones, la temperatura varia de
105°Ca180°C,o0de 105°Ca175°C,o0de 105°Ca 170 °C, ode 105 °C a 165 °C, o de 105 °C a 160 °C, o de 105
°Ca155°C,o0de 105°Ca150°C,o0de 110°Ca 180 °C,ode 110°Ca175°C,o0de 110 °C a 170 °C, ode 110 °C
a165°C,0de 110°Ca 160 °C,o0de 110°Ca155°C,o0de 110°Ca 150 °C,ode 110°Ca 145°C,ode 115°C a
180 °C,0de 115°Ca175°C,o0de 115°Ca170°C,ode 115°Ca 165 °C, ode 115°C a 160 °C, ode 115 °C a 155
°C,o0de110°Ca150°C,o0de 115°Ca145°C,o0de 120°C a 180 °C, 0 de 120 °Ca 175 °C, o de 120 °C a 170 °C,
ode 120°C a 165 °C, o0de 120 °C a 160 °C, ode 120 °C a 155 °C, o de 120 °C a 150 °C, o0 de 120 °C a 145 °C, o
de 125°Ca180°C,ode 125°Ca175°C,ode 125°Ca 170 °C,ode 125°C a 165 °C, ode 125 °C. a 160 °C, o de
125°Ca155°C,o0de 125°Ca 150 °C,ode 125°Ca145°C,o0de 130 °C a 180 °C, o de 130 °C a 175 °C, o de 130
°Ca170°C,ode 130 °Ca 165 °C,o0de 130 °C a 160 °C, ode 130 °C a 155 °C, o de 130 °C a 150 °C, o de 130 °C
a145°C,0de 135°Ca180°C,o0de 135°Ca175°C,0de 135°Ca 170 °C,o0de 135°Ca 165 °C,ode 135°C a
160 °C,0de 135°C a 155 °C,o0de 135°C a 150 °C, o de 135 °C a 145 °C, o de 140 °C a 180 °C, o de 140 °C a 175
°C,0de 140°Ca170°C,ode 140 °C a 170 °C, o de 140 °C a 165 °C, o de 140 °C a 160 °C, o de 140 °C a 155 °C,
ode 140°Ca150°C,ode 140 °Ca145°C,o0de 145°Ca180°C C.,ode 145°Ca 175 °C, ode 145 °C a 170 °C,
ode 145°Ca 170 °C, ode 145 °C a 165 °C, o de 145 °C a 160 °C, o de 145 °C a 155 °C, o de 145 °C a 150 °C, o
de 150 °C a 180 °C, 0o de 150 °C a 175 °C, o de 150 °C a 170 °C, o de 150 °C a 165 °C, o de 150 °C a 160 °C, o de
150 °Ca155°C,o0de 155 °C a 180 °C,ode 155°Ca 175 °C,o0de 155°C a 170 °C, o de 155 °C a 165 °C, o de 155
°Ca160°C,ode 160 °Ca 180 °C,ode 160 °Ca 175 °C, ode 160 °C a 170 °C, o de 160 °C a 165 °C, o de 165 °C
a180°C,o0de 165°Ca175°C,o0de 165°Ca 170 °C,ode 165°Ca 180 °C,ode 165°Ca 175 °C,ode 165 °C a
170°C,0de 170°Ca 180 °C,0de 170 °Ca 175 °C, o de 175 °C a 180 °C.

Para minimizar la combustion del carbono, se desea que la temperatura de la mezcla de reaccion no sea mayor de
165 °C, o no mayor de 160 °C. El contenido del efluente gaseoso del oxidador comprende COx, en donde x es 1 0 2,
y la cantidad de COx en el gas oxidante es menor de 0,05 moles de COx por mol de la alimentacién oxidable total al
medio de reaccién, o no mas de 4 moles de COx por mol de la alimentacién total oxidable al medio de reaccién, o no
mas de 6 moles de COx por mol de la alimentacién oxidable total al medio de reaccién. La combustiéon de carbono
determinada por la tasa de generacién de COx se puede calcular de la siguiente manera: (moles de CO + moles de
CO2)/moles de alimentacion oxidable. La velocidad de generacion de una baja combustion en carbono se puede
alcanzar mediante la combinacion de baja temperatura de reacciéon y las relaciones molares en peso de los
componentes cataliticos como se describié anteriormente.
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La reaccién de oxidacion puede realizarse a una presion que varia de 0,28 a 2,07 MPa. Una columna de burbujas
funciona deseablemente a una presion que varia de 0,28 a 1,03 MPa. En un recipiente de depdsito agitado, la
presion se ajusta deseablemente de 0,69 a 2,07 MPa.

La corriente de efluente de gas del oxidador, que contiene COx (CO y CO2), agua, nitrdgeno y composicion de
disolvente de oxidacion vaporizada, es dirigida a la zona de tratamiento del efluente gaseoso del oxidador para
generar una corriente de gas inerte, una corriente liquida que comprende agua y una corriente de composicion de
disolvente de oxidacion recuperada, que comprende una composicion de disolvente de oxidacion condensada. En
una realizacion, la corriente de efluente gaseoso puede ser alimentada directamente, o indirectamente después de
separar condensables tales como la composicion de disolvente de oxidacién, de compuestos no condensables tales
como COx y nitrdgeno en una columna de separacion (por ejemplo, columna de destilacién con 10 - 200 bandejas),
a un dispositivo de recuperacion de energia como un turboexpansor para accionar un generador eléctrico.
Alternativamente, o ademas, la corriente de efluente gaseoso del oxidador puede alimentarse a un generador de
vapor antes o después de la columna de separacion para generar vapor y, si se desea, puede alimentarse a un
turboexpansor y precalentarse antes de entrar en el expansor si es necesario para asegurarse de que el efluente de
gas no se condense en el turboexpansor.

La oxidacion puede realizarse en un reactor de tanque agitado continuo o en un reactor de columna de burbujeo.

El FDCA formado por la reaccion de oxidacion precipita convenientemente de la mezcla de reaccién. La mezcla de
reaccion comprende la composicién oxidante, la composicion de disolvente de oxidacion y el catalizador, si se usa
un catalizador homogéneo; de lo contrario comprende la composicion oxidable y la composiciéon de disolvente de
oxidacion.

El producto de la reaccién de oxidacion es una corriente de acido dicarboxilico en bruto ("cFDCA") que comprende
solidos, comprendiendo dichos solidos FDCA, una composicion de disolvente de oxidacion, y el producto intermedio
acido 5-formil furano-2-carboxilico ("FFCA"). El cFDCA también puede contener cierta cantidad de FDCA disuelto en
la composicion del disolvente de oxidacion vy, si se usa, parte del sistema de catalizador homogéneo. El cFDCA esta
coloreado como resultado de la produccién de subproductos con color. La presencia de cuerpos con color puede
detectarse midiendo el valor b* de la composiciéon de cFDCA. La composiciéon de cFDCA también puede contener
FFCA de acido monocarboxilico que no es deseable porque actia terminando el crecimiento de la cadena en una
reaccion de polimerizacién que usa una composicion de FDCA como reactivo.

La composicién de cFDCA comprende:

a) sélidos en una cantidad de al menos 5% en peso %, o al menos 10% en peso, o al menos 15% en peso %,
o al menos 20% en peso %, o al menos 25% en peso %, o al menos 28 % en peso, o al menos 30% en
peso, o al menos 32% en peso. o al menos 35% en peso, o al menos 37% en peso, o al menos 40% en
peso, basado en el peso de la composicién de cFDCA. Aunque no existe un limite superior, como practica
la cantidad no excedera del 60% en peso, o no mas del 55% en peso, 0 no mas de 50% en peso, 0 no mas
de 45% en peso, o0 no mas de 43 % en peso, o no mas de 40% en peso, o no mas de 39% en peso, basado
en el peso de la composicién de cFDCA;

b) de los solidos en la corriente de acido dicarboxilico bruto, es deseable que al menos el 70% en peso, o al
menos 80% en peso, o al menos 85% en peso, o al menos 90% en peso, o al menos 95% en peso, o al
menos 96% en peso, o al menos 97% en peso, o al menos 98% en peso, o al menos 99% en peso de los
sélidos en cada caso sea FDCA basado en el peso de los soélidos;

c) al menos 0,1 % en peso de FFCA, o al menos 0,2% en peso de FFCA, o al menos 0,3 % en peso de FFCA,
o al menos 0,35 % en peso de FFCA, o al menos 0,4 % en peso de FFCA, y puede contener grandes
cantidades de FFCA, como hasta 5 % en peso, o hasta 4 % en peso, o hasta 3% en peso, o hasta 2% en
peso, basado en el peso de la composicién de cFDCA.

Opcionalmente, ademas de FFCA, en la composicion de cFDCA pueden estar presentes también otros
subproductos, como los cuerpos con color. Los cuerpos con color pueden formarse a partir de las impurezas
presentes en la composicion oxidable, p. ej. la composicién de 5-HMF alimentada en la zona de oxidacion, o
productos de degradacion producidos en el curso de la oxidacion de la composicion 5-HMF. Ademas de FFCA, entre
otros subproductos presentes en la composicion de cFDCA pueden incluirse, por ejemplo, compuestos tales como
2,5-diformilfurano, acido levulinico, acido succinico, acido acetoxiacético, acido 5-(etoxicarbonil) furano-2-carboxilico
("EFCA") y sus derivados de oxidacion. El 2,5 diformilfurano puede estar presente, en todo caso, en una cantidad de
0% en peso a aproximadamente 0,2% en peso; el acido levulinico en una cantidad que oscila entre 0% en peso y
1% en peso o hasta 0,5% en peso; el acido succinico en una cantidad que varia de 0% en peso a 1 % en peso o
hasta 0,5% en peso; el EFCA en una cantidad superior a 0, o al menos 0,05% en peso, o al menos 0,1% en peso, o
al menos 0,5% en peso y, en cada caso, hasta aproximadamente 4% en peso, o hasta aproximadamente 3,5% en
peso, o hasta 3 % en peso, o hasta 2,5% en peso, o hasta 2% en peso; el acido acetoxiacético en una cantidad que
oscila entre 0% en peso y 0,5% en peso, y puede estar presente una cantidad acumulativa de los subproductos (que
incluyen FFCA) en una cantidad que varia desde mas de 0% en peso, o al menos 0,1% en peso, o al menos 0,5 %
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en peso, o0 al menos 1 % en peso o al menos 2 % en peso, hasta 30 % en peso, o hasta 20 % en peso, o hasta 15 %
en peso, o hasta 10 % en peso, o hasta 5 % en peso, o hasta 3 % en peso, o hasta 2 % en peso, o hasta 1% en
peso, en cada caso en funcién del peso de la composicién de cFDCA.

A causa de algunos de los subproductos presentes en el cFDCA, la composicion de cFDCA puede ser cuerpos con
color y/o la composicion de cFDCA puede contener FFCA que es un compuesto de terminacion de cadena, es
deseable someter la composicion de cFDCA a un proceso para la producciéon de una composiciéon de producto
FDCA con bajo color. La composicion de cFDCA puede tener un b* alto. Aunque el valor b* no esta limitado, la
composicion de cFDCA tendra tipicamente un valor b* de mas de 3, o mas de 4, o mas de 5, o mas de 6, 0o mas de
7,y puede tener un valor b* tan alto como 50, o hasta 40, o hasta 30, o hasta 20, o hasta 19, o hasta 18, o hasta 17,
o hasta 16, o hasta 15, o hasta 10, o hasta 8, o hasta 6. Incluso con un b* hasta 5, o hasta 4, es conveniente
purificar la composicién de cFDCA para disminuir el color b*. Aunque el valor b* puede no ser una consideracion
importante para una aplicacion concreta, algunas aplicaciones requieren la propagacion de la cadena y, por tanto, es
deseable purificar la composiciéon de cFDCA para reducir la cantidad de FFCA presente.

Aunque la cantidad de FFCA presente en la composicién de cFDCA no esta limitada, el proceso de la invencién es
eficaz para reducir la cantidad de FFCA presente en la composicion de cFDCA, en relacion con la cantidad de FFCA
en la composicion de FDCA del producto, en un factor de al menos 2x, o al menos 10x, o al menos 100x, o al menos
200x, o al menos 300x, o al menos 350x, o al menos 400x, o al menos 500x, o al menos 750x, o al menos 900x , o
al menos 1000x, o al menos 1500x, calculado como:

reduccion x = ppm de FFCA en cFDCA dividido por ppm de FFCA en composicion de FDCA producto (en
donde el FFCA detectado en la composicion FDCA del producto a un valor inferior a 1 ppm, o indetectable
en virtud de su ausencia o por debajo del limite de deteccion de un instrumento analitico, se toma, para los
fines de este calculo, como un valor de 1 ppm).

El rendimiento de FDCA en la composicion de cFDCA, sobre una base de sélidos, es de al menos 60%, o al menos
65%, o al menos 70%, o al menos 72%, o al menos 74%, o al menos 76%, o al menos 78%, o al menos 80%, o al
menos 81%, o al menos 82%, o al menos 83%, o al menos 84%, o al menos 85%, o al menos 86%, o al menos 87%,
o al menos 88%, o al menos 89%, o al menos 90%, o al menos 91%, o al menos 92%, o al menos 94%, o al menos
95%, y hasta 99%, o hasta 98%, o hasta 97%, o hasta 96%, o hasta 95%, o hasta 94%, o hasta 93%, o hasta 92%,
o hasta 91%, o hasta 90%, o hasta 89%. Por ejemplo, el rendimiento puede variar desde 70% hasta 99%, o 74%
hasta 98%, o 78% hasta 98%, o 80% hasta 98%, o 84% hasta 98%, o 86% hasta 98%, o 88% hasta 98%, o desde
90% hasta 98%, o desde 91% hasta 98%, o desde 92% hasta 98%, o desde 94% hasta 98%, o desde 95% hasta
99%.

El rendimiento se define como la masa de FDCA obtenida dividida por la cantidad teérica de FDCA que deberia de
producirse en funcion de la cantidad de materia prima utilizada. Por ejemplo, si se oxida un mol o 126,11 gramos de
5-HMF, tedricamente se generaria un mol o 156,09 gramos de FDCA. Si, por ejemplo, la cantidad real de FDCA
formada es solo de 150 gramos, se calcula que el rendimiento de esta reaccion es = (150/156,09) multiplicado por
100, lo que equivale a un rendimiento del 96%. Se aplica el mismo calculo para la reaccién de oxidacion usando
derivados de 5-HMF o alimentaciones mixtas.

En una segunda etapa, la composicion de la composicién de disolvente de oxidacion en la composicion de cFDCA
puede cambiarse combinando una composicion de disolvente de hidrogenacién con los soélidos de FDCA, y
disolviendo al menos una parte de los sélidos de FDCA para producir de ese modo una composicién de FDCA
solvatado (sFDCA) que comprende acido furano-2,5-dicarboxilico disuelto (FDCA), la composicién de disolvente de
hidrogenacion y acido 5-formil furan-2-carboxilico (FFCA). La composicion de sFDCA puede contener algunos
sélidos o puede ser una solucion. Este paso se describe con mas detalle.

La composicion del disolvente de oxidaciéon se reemplaza convenientemente al menos en parte con un disolvente de
hidrogenacion para evitar producir una gran cantidad de subproductos indeseables del disolvente de oxidacion
durante la hidrogenacion. Por ejemplo, la hidrogenacién puede convertir el acido acético del disolvente de oxidacion
en etanol, lo que a su vez supone tener que eliminar el etanol de la composicién de FDCA hidrogenado. Para evitar
la produccion de cualquier cantidad significativa de subproductos adicionales que requieran eliminacion, la
composicion del disolvente de oxidacién se cambia o se reemplaza parcial o totalmente antes de llevar a cabo la
hidrogenacion.

Para efectuar el cambio o reemplazo parcial o total, una composicion de disolvente de hidrogenacién se combina
con la composicion de cFDCA, y deseablemente se agrega a ella. La composicion del disolvente de hidrogenacion
es distinta que la composicion del disolvente de oxidacién. La diferencia puede atribuirse al uso de una composicién
de disolvente de hidrogenacion que contiene ingredientes que no estan presentes en la composicion de disolvente
de oxidacioén, o puede contener al menos uno de los mismos ingredientes que en la composicion de disolvente de
oxidacion, pero donde la relacion molar de los disolventes en la composicién del disolvente de oxidacion es diferente
de la relacion molar de disolventes dentro de la composicion del disolvente de hidrogenacion. Un ejemplo de este
ultimo es una composicion de disolvente de oxidacion que contiene una mezcla de una pequefia cantidad de agua
en acido acético en una relacion molar de 2: 8, mientras que la composicion de disolvente de hidrogenacion puede
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contener agua a una relacion molar superior (por ejemplo, mayor que 2: 8 que también incluiria toda el agua 100: 0).
Ambas composiciones de disolventes contienen agua, pero cada una a diferentes relaciones molares para
intercambiar o diluir una porcién de uno de los ingredientes en la composicion de disolvente de oxidaciéon (por
ejemplo, disolvente de acido acético), desplazando la composicion de disolvente a una que es mas deseable bajo
las condiciones de reaccion de hidrogenacion.

Después del intercambio de disolventes (el término incluye también dilucion), la concentracién global de la
composicion de disolvente de hidrogenacion con relacion al peso de la composicion de FDCA solvatado puede ser
mayor o menor que la concentracion de la composicion de disolvente de oxidacién en relacion con el peso de la
composicion de cFDCA. En una realizacion, la concentracion de disolventes de hidrogenacion en la composicion de
sFDCA es mas alta que la concentracién de disolventes de oxidacion en la solucién de cFDCA.

Los sistemas de intercambio de disolventes pueden incluir un sistema de separacion sélido/liquido y opcionalmente
una zona de evaporacién antes de la alimentacion del sistema de separacion soélido/liquido. El evaporador, si se usa,
funciona eliminando una porcién sustancial del disolvente de oxidacion (por ejemplo, acido acético y agua) de la
composicion de cFDCA. El disolvente de oxidacion evaporado se descarga del evaporador. La zona de evaporacion
opera por evaporacion subita de la composicion de cFDCA y enfriando el cFDCA mediante enfriamiento por
evaporacion. El evaporador puede incluir multiples zonas de evaporacion. La zona de evaporacion se puede
mantener a una temperatura en el intervalo de aproximadamente 25 a aproximadamente 170 °C, o en el intervalo de
aproximadamente 75 a aproximadamente 150 °C.

Una suspension concentrada se descarga del evaporador y se alimenta a la zona de separacion sélido-liquido.
Alternativamente, la corriente de cFDCA descargada de la zona de oxidacién puede alimentarse a la zona de
separacion de solidos disueltos sin pasar primero a través de un evaporador. Si se usa un evaporador, la
concentracion de sélidos en la suspension concentrada se aumenta deseablemente en al menos un 20%, o al
menos un 30%, o al menos un 50% sobre la concentracion de sélidos en el cFDCA descargado desde la zona de
oxidacién. Ademas, si se desea, una parte o la totalidad de la alimentacién al evaporador, tal como un recipiente de
destilaciéon subita, puede dirigirse a una corriente de baipas y alimentarse directamente a la zona de separacion
sélido-liquido sin entrar en el evaporador.

La suspensién concentrada se puede introducir en un separador soélido/liquido, donde al menos una parte del licor
madre liquido se elimina de la suspension concentrada. Las aguas madre retiradas se descargan del separador
solido/liquido y la torta humeda resultante, que contiene los residuos del disolvente de oxidaciéon, se lava con al
menos una corriente de disolvente de lavado que es deseablemente igual que el disolvente de hidrogenacién (por
ejemplo, agua) para eliminar sustancialmente todo el disolvente de oxidacion residual que queda en la torta himeda.

Las funciones de separacion solido liquido y lavado de la cFDCA pueden realizarse en un Unico dispositivo de
separacion solido-liquido o en dispositivos multiples de separacién soélido-liquido. La zona de separacion solido-
liguido comprende al menos un dispositivo de separacion solido-liquido capaz de separar solidos y liquidos.
Adicionalmente, el dispositivo de separacién de sélido liquido también puede realizar la funcién de lavar los sélidos
con una corriente de disolvente de lavado que es la misma que el disolvente de hidrogenacion, p. €j. agua.

El equipo adecuado para la zona de separacion soélido liquido puede comprender tipicamente, pero sin limitarse a
ellos, los siguientes tipos de dispositivos: centrifugas de todos los tipos, incluyendo, pero sin limitarse a ellas,
decantadores y centrifugas de discos apilados, filtros de flujo cruzado, centrifugas de bol sélido, ciclén, filtro de
tambor rotativo, filtro de correa, filtro de hojas de presion, filtro de vela, filtro continuo de tambor de presiéon o mas
especificamente filtro rotativo de tambor de presion. El separador sélido-liquido puede funcionar en modo continuo o
por tandas, aunque se entendera que para los procesos comerciales se prefiere el modo continuo. Un filtro de
presion adecuado que puede emplearse como separador sélido/liquido es un BHS-FEST™, disponible de BHS-
WERK, Sonthofen, D-8972, Sonthofen, Alemania.

La temperatura del disolvente de lavado puede oscilar entre 20 °C y 180 °C, o entre 40 °C y 150 °C, o entre 50 °C y
130 °C. La cantidad de disolvente de lavado utilizado se define como relaciéon de lavado y es igual a la masa de
lavado dividida por la masa de sélidos sobre una base de tandas o continua. La relacion de lavado puede variar de
aproximadamente 0,3 a aproximadamente 5, de aproximadamente 0,4 a aproximadamente 4, y preferiblemente de
aproximadamente 0,5 a aproximadamente 3.

Deseablemente la alimentacion de lavado esta formada principalmente por agua. Mas preferiblemente, la
alimentacioén de lavado consiste esencialmente en agua. Puede existir mas de una zona de lavado.

La torta de cFDCA lavada se descarga desde la zona de separacion solido liquido y se alimenta a una zona de
disolucion para disolver la torta de cFDCA lavada en una composicion de disolvente de hidrogenacion utilizada en
reacciones de hidrogenacion. La fuente de la composicién de disolvente de hidrogenacion puede provenir del
disolvente de lavado o de la corriente de disolvente de disolucién proporcionada en la zona de disolucion, o de
ambos.

La composicion de disolvente de hidrogenacién comprende deseablemente un disolvente que disuelve al menos una
parte de los solidos de FDCA bajo condiciones usadas en la zona de reaccion de hidrogenacion y que no se
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convierte él mismo en otros productos que tengan que separarse en cualquier cantidad apreciable, por ejemplo, mas
del 20% de conversion de los tipos de productos que requieren eliminacion. Las composiciones de disolventes de
hidrogenacion adecuadas incluyen agua y vapor. Deseablemente, la composicion del disolvente de hidrogenacion
comprende al menos 80% en peso de agua, o al menos 90% en peso de agua, o al menos 95% en peso de agua, o
al menos 99% en peso de agua, o al menos 100% en peso de agua.

En la zona de disolucién, puede ser necesario elevar la temperatura de los sélidos de cFDCA cuando se combina
con la composicién de disolvente de hidrogenacion para disolver al menos una porcion de los sélidos de FDCA en la
composicion de disolvente de hidrogenacion. El disolvente de hidrogenacion y los solidos de cFDCA lavados se
combinan deseablemente en una relacién en peso de disolvente a sélidos en el intervalo de aproximadamente 0,5: 1
a aproximadamente 50: 1, o en el intervalo de 1: 1 a2 20: 1, o en el intervalo de 1: 1 a 15: 1, 0 en el intervalode 1: 1 a
10: 1, o en el intervalo de 1,5: 1 a 5: 1.

Las temperaturas de disolucién adecuadas son las efectivas para disolver la cantidad deseada de sélidos de FDCA
en la solucion. La composicion de disolvente de hidrogenacion puede afadirse (mediante precalentamiento) o
calentarse en la zona de disolucion a una temperatura de al menos 120 °C a una presion y tiempo suficientes para
permitir al menos 80% en peso de disolucién, aunque para reducir el tiempo requerido para la disolucion es
deseable que la temperatura de la composicion del disolvente de hidrogenacion sea al menos 130 °C, o al menos
135 °C, o al menos 140 °C, o al menos 150 °C. La temperatura del disolvente de hidrogenacion no necesita exceder
240 °C, 0 220 °C, 0 200 °C, o incluso 190 °C, o incluso 180 °C. Como se ve en la Figura 1, la solubilidad de FDCA en
agua a presion ambiente aumenta drasticamente a medida que la temperatura del agua aumenta por encima de 130
°C.

Se desea disolver al menos 80% en peso, o al menos 90% en peso, o al menos 95% en peso, o al menos 98% en
peso, o al menos 99% en peso, o al menos 99,5 % en peso de los solidos en la solucion de cFDCA para producir
una composicion de FDCA solvatado ("sFDCA"). La composiciéon de sFDCA comprende acido furano 2,5-
dicarboxilico disuelto (FDCA), composicion de disolvente de hidrogenaciéon en una cantidad de al menos 30% en
peso basado en el peso de la composicion de sFDCA y acido 5-formil furano-2-carboxilico (FFCA).

Un ejemplo de la composicion de sFDCA comprende:

a) menos de 5 % en peso, o0 menos de 4 % en peso, o menos de 3 % en peso, o menos de 2 % en peso, 0
menos de 1 peso %, o menos de 0,5 % en peso, o menos de 0,1 % en peso, o menos de 0,01 % en peso
de soélidos;

b) FDCA disuelto en una cantidad superior a 0, o al menos 1% en peso, o al menos 2 % en peso, o al menos 5

% en peso, o al menos 7 % en peso, o al menos 9 % en peso, o al menos 10 % en peso, o al menos 12 %
en peso, o al menos 15% en peso, basado en el peso de la composicion de sFDCA. El limite superior no
esta particularmente limitado, pero son utiles las cantidades de hasta 50 % en peso, o hasta 45 % en peso,
o hasta 40 % en peso, o hasta 35 % en peso, o hasta 30 % en peso, o hasta 25 % en peso, o hasta 20 %
en peso, o hasta 15 % en peso, o hasta 12 % en peso, basado en el peso de la composicion de sFDCA; y

c) un disolvente de hidrogenacién en una cantidad de al menos 30% en peso, o al menos 35% en peso, o al
menos 40% en peso, o al menos 45% en peso, o al menos 50% en peso, o al menos 55% en peso, o al
menos 55% en peso, o al menos 60% en peso, o al menos 65% en peso, o al menos 70% en peso, o al
menos 75% en peso, o al menos 80% en peso y hasta 98 % en peso, o hasta 95 % en peso, o hasta 92 %
en peso, o hasta 90 % en peso, o hasta 85 % en peso, o hasta 80 % en peso, o hasta 75 % en peso, o
hasta 70 % en peso, o hasta 65 % en peso, o hasta 60 % en peso, o hasta 55 % en peso, o hasta 50 % en
peso, basado en el peso de la composicion de sFDCA; y

d) FFCA en una cantidad al menos mayor que 0, o al menos 0,005 % en peso de FFCA, o al menos 0,01 % en
peso de FFCA, o al menos 0,05 % en peso de FFCA, o al menos 0,1 % en peso de FFCA, o al menos 0,25
% en peso de FFCA, basado en el peso de la composicion de sFDCA. No hay un limite superior concreto y
la cantidad puede contener 3 % en peso o0 menos, o hasta 2,5 % en peso, o hasta 2% en peso, o hasta 1,5
% en peso, basado en el peso de la composicion de sFDCA.

Una ventaja de la invencion es que el FDCA se solubiliza en agua a temperaturas mucho mas bajas que las
temperaturas requeridas para disolver el acido tereftalico en agua, reduciendo asi los requisitos de energia para
obtener una solucion adecuada para la hidrogenacion. Aunque también se obtiene una buena solubilidad a
temperaturas del disolvente de hidrogenacion muy altas, no es necesario emplear tales temperaturas elevadas para
obtener una solucién. Asi pues, no es necesario que la temperatura del disolvente de hidrogenacion exceda 240 °C,
0 225 °C, 0 200 °C, o incluso 190 °C, o incluso 180 °C para obtener una disolucién de FDCA solvatado. La solucién
de FDCA solvatado alimentada a la zona de reaccion de hidrogenacién dentro del reactor de hidrogenacion puede
estar a una temperatura dentro del intervalo de 130 °C - 200 °C, 0 135 °C - 200 °C, 0140 °C-200°C, 0145 °C -
200 °C, 0150 °C -200°C,0130°C-190°C, 0135 °C-190 °C, 0 140 °C - 190°C, 0 145 °C - 190 °C, o0 150 °C -
190 °C,0130°C -185°C,0135°C-185°C, 0 140°C-185°C,0145°C - 185°C, 0 150 °C - 185 °C, 0 130 °C - 180
°C,0135°C -180°C,0140°C - 180 °C, 0 145°C - 180 °C, 0 150 °C - 180 °C, 0 130 °C - 175 °C, 0 135 °C - 175 °C,
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0140°C-175°C,0145°C-175°C, 0 150 °C - 175 °C.

Después de proporcionar una solucion de sFDCA, se somete a una reaccidon de hidrogenacion en una zona de
reaccion de hidrogenacion en condiciones suficientes para producir la hidrogenacion de al menos una parte de
FFCA, y deseablemente colorear los cuerpos. En particular, la composicion de sFDCA esta expuesta a condiciones
de hidrogenacién en una zona de hidrogenacion a una temperatura dentro de un intervalo de 130 °C a 225 °C
poniendo en contacto la composicion de sFDCA con hidrégeno en presencia de un catalizador de hidrogenacion
bajo una presion parcial de hidrégeno dentro de un intervalo de 69 kPa a 6200 kPa, para producir de ese modo una
composicion de acido furano 2,5-dicarboxilico hidrogenado (hFDCA) que comprende FDCA disuelto, FFCA
hidrogenado y dicho disolvente de hidrogenacion. En el proceso de la invencién, el cFDCA se purifica mediante
hidrogenacion catalitica de los subproductos en los siguientes tipos de reacciones no limitantes:

o 0 0 OH

o L)
HO)’WLH C oW HOJ\@) (5)

acido 5-hidroximetil)furano-2-carboxilico

FFCA (S-HMFCA)
O 0O O
o + 2H cat o
O™ W\ M 2 HO™ T\ + RO (6)
FECA acido 5-metilfurano-2-carboxilico
(5-MFCA)
O O OH
0 cat 0
HO” T\ J H * ZHy ——— \ / + €0 + HO (7
FFCA furan-2-il-metanol
(FM)
o
o} 0
0 cat 0
— + €O 8
HO \OH HO W/ (8)

acido furano-2-carboxilico

Como puede observarse en las ecuaciones de reaccién anteriores, el FFCA intermedio se convierte en 5-HMFCA, 5-
MFCA, FCA y FM, todos los cuales son solubles en agua y se pueden separar facilmente del FDCA mediante varias
técnicas, como la cristalizacion. Ademas, la insaturacion en los cuerpos coloreados se convierte en especies
saturadas eliminando asi el color, y pueden eliminarse del producto FDCA o bien pueden permanecer en el producto
FDCA.

La solucién de sFDCA se introduce en un recipiente de hidrogenacion en el que se pone en contacto la solucién, en
la zona de reaccion de hidrogenacion, con hidrégeno y un catalizador de hidrogenacion. En el proceso de la
invencion, la hidrogenacion se lleva a cabo bajo condiciones suaves mientras se reduce eficaz y drasticamente la
cantidad de FFCA y cuerpos con color. Al llevar a cabo la hidrogenacion en condiciones suaves, puede realizarse
una hidrogenacion selectiva para minimizar la hidrogenacion del anillo de furano de la molécula de FDCA mientras
se hidrogenan selectivamente FFCA y cuerpos con color, en comparacion con la realizacion de la hidrogenacion a
temperatura y presion mas altas. Ademas, se consume menos energia para obtener un nivel deseado de especies
intermedias que da como resultado la terminacion de la cadena y para obtener el nivel de color deseado en el
producto final. Una ventaja adicional de llevar a cabo la hidrogenacién en condiciones suaves es la disminucion del
riesgo de degradar la molécula de FDCA.

La hidrogenacion de la solucion de sFDCA a una temperatura dentro de un intervalo de 130 °C a 225 °C, o incluso
menos de 200 °C, es efectiva para obtener el nivel de FFCA y reduccion de color deseados. La temperatura de
hidrogenacion suave en la zona de reaccion de hidrogenacion puede estar dentro de un intervalo de 130 °C - 225 °C,
o de 130 °C - 205 °C, o de 130 °C - 200 °C, o de 130 °C a menos de 200 °C, o de 135 °C a menos de 200 °C, o de
140 °C a menos de 200 °C, o de 145 °C a menos de 200 °C, o 150 °C a menos de 200 °C, 0 130 °C -195C°, o
135°C -195°,0140°C -195°C,0145°C -195°C,0150°C -195°C, 0130°C - 190 °C,0135°C-190°C, o
140°C - 190 °C, 0 145°C - 190 °C, 0 150 °C - 190 °C, 0 130 °C - 185 °C, 0 135°C - 185 °C, 0 140 °C - 185 °C, 0 145
°C-185°C,0150°C-185°C,0130°C-180°C,0135°C-180°C,0 140 °C -180°C,0145°C-180 °C, 0150 °C
- 180 °C, 0 130 °C - 175 °C, 0 135 °C - 175 °C, 0 140 °C - 175 °C, 0 145 °C - 175 °C, 0 150 °C - 175 °C. La
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temperatura de hidrogenacion esta determinada por la temperatura del liquido en o cerca del puerto de descarga de
liquido del reactor de hidrogenacion en un proceso continuo o mediante un termopar dentro del liquido del reactor de
hidrogenacion en un proceso por tandas.

La presion parcial de hidrégeno en la zona de reaccion de hidrogenacion dentro del reactor de hidrogenacion se
reduce también para consumir menos hidrogeno al tiempo que se mantiene una buena reduccion de FFCA y de
color en el FDCA producto resultante. La presion parcial de hidrégeno en la zona de hidrogenacion es
deseablemente suficiente para conducir al menos una parte del hidrégeno a la soluciéon. Ademas, la presion parcial
seleccionada depende de la temperatura de reaccion seleccionada. Para evitar la hidrogenacion del anillo de furano,
la presion parcial de hidrégeno debe controlarse a una temperatura de reaccién dada. Se ha de seleccionar una
presién parcial de hidrégeno mas baja si la temperatura de reaccion es alta, mientras que se pueden seleccionar
presiones parciales de hidrégeno mas altas si la temperatura de reaccidon es baja. Los valores particulares
seleccionados dentro de cada uno de los intervalos de presion y temperatura descritos anteriormente deberian ser
eficaces para disminuir el color b* y la presencia de FFCA mientras que se minimiza la formacion de THFDCA (el
anillo de FDCA hidrogenado). La presion parcial de hidrogeno puede variar de 69 kPa a 6,2 MPa, o de 138 kPa a 6,2
MPa, o de 345 kPa a 6,2 MPa, o de 138 kPa a 5,2 MPa, o de 345 kPa a 5,2 MPa, o de 138 kPa a 4,1 MPa, o de
345 kPa a 4,1 MPa, o de 138 kPa a 3,4 MPa, o de 138 kPa a 2,8 MPa, o de 345 kPa a 2,8 MPa, o de 138 kPa a 2,1
MPa, o de 345 kPa a 2,1 MPa, o de 138 kPa a 1,7 MPa, o de kPa 345 a 1,7 MPa, o de 138 kPa a 1,4 MPa, o de 345
kPa a 1,0 MPa, o de 138 kPa a 690 kPa, o de 345 kPa a 690 kPa, o de 138 kPa a 621 kPa, o de 345 kPa a 621
kPa. La presion parcial de hidrégeno se calcula restando la presion de vapor del agua o de la combinacién de
disolventes de hidrogenacion a la temperatura de reaccion, de la presion total del reactor.

La presion total dentro de la zona de reaccion de hidrogenacion también es deseablemente efectiva para
proporcionar una reduccion de FFCA y el color en el FDCA producto resultante sin formacién de altas cantidades de
THFDCA mientras que también es suficiente para impulsar el hidrégeno a la solucién. La presion total puede variar
de 234 kPa a menos de 6,6 MPa, o de 345 kPa a menos de 6,6 MPa, o de 482 kPa a menos de 6,6 MPa, o de 234
kPa a 6,4 MPa, o de 345 kPa a 6,4 MPa, o de 345 kPa a 6,4 MPa, o de 483 kPa a 6,4 MPa, o de 234 kPa a 6,2
MPa, o de 345 kPa a 6,2 MPa, o de 483 kPa a 6,2 MPa, o de 234 kPa a 5,5 MPa, o de 345 kPa a 5,5 MPa, o de 482
kPa a 5,5 MPa, o de 234 kPa a 4,5 MPa, o de 345 kPa a 4,5 MPa, o de 483 kPa a 4,5 MPa, o de 234 kPa a 3,8
MPa, o de 345 kPa a 3,8 MPa, o de 483 kPa a 3,8 MPa, o de 234 kPa a 2,4 MPa, o de 345 kPa a 2,4, MPa, o de 483
kPa a 2,4 MPa, o de 234 kPa a 2,1 MPa, o de 234 kPa a 2,1 MPa, o de 483 kPa a 2,1 MPa, o de 234 kPa a 1,7
MPa, o de 241 kPa a 1,7 MPa, o de 234 kPa a 1,7 MPa, o de 483 kPa a 1,7 MPa, o de 234 kPa a 1,4 MPa, o de 345
kPa a 1,4 MPa, o de 483 kPa a 1,4 MPa, o de 241 kPa a 1,0 MPa, o de 345 kPa a 1,0 MPa, o de 483 kPa a 1,0
MPa, o de 241 kPa a 896 kPa, o de 345 kPa a 896 kPa, o de 483 kPa a 896 kPa.

La relacién molar de hidrégeno alimentado a la zona de reaccion de hidrogenacion, a moles de FDCA alimentado a
la zona de hidrogenacion, esta deseablemente en el intervalo de 0,01:1 a 2:1, o de 0,02:1 a 1:1, o de 0,02:1 a menos
de 1:1, 0 de 0,02:1 a 0,8:1, o de 0,02:1 a 0,5:1, o de 0,02:1 a 0,1:1, o de 0,02:1 a 0,08:1, o de 0,02:1 a 0,06:1.

El hidrégeno puede ser alimentado a la zona de reaccion de hidrogenacion a una concentracion de hidrégeno de
100% molar o como una alimentacion mixta con otros gases inertes. La concentracion de hidrogeno alimentado en la
zona de reaccion no esta particularmente limitada. Cantidades adecuadas pueden ser de al menos 80% en peso, o
al menos 90% en peso, o al menos 95% en peso, o al menos 98% en peso, o al menos 99,5 % en peso.

El tiempo de permanencia es efectivo para reducir el color b* de la composicion de sFDCA y reducir la cantidad de
FFCA mientras se minimiza la formacion de THFDCA a la temperatura de reaccion y el tipo de catalizador y la carga
seleccionados. Los ejemplos de tiempos de permanencia adecuados del sFDCA en la zona de reacciéon de
hidrogenacion pueden variar entre 15 minutos y 10 horas, y son utiles y comercialmente practicos tiempos de 45
minutos a aproximadamente 5 horas.

El proceso de la presente invencion puede trabajar en diversas configuraciones. Una de estas configuraciones es un
sistema de reaccion de flujo en lecho fijo. Deseablemente, la reaccion de hidrogenacion se realiza en un sistema de
reaccion de flujo de lecho fijo. El sustrato a hidrogenar, la solucion sFDCA, esta en la fase liquida en la zona de
reaccion de hidrogenacion. Otro tipo de configuracion adecuada es una configuracion de lecho de goteo. Al margen
del método de operacion, el tiempo de contacto deseado entre la solucion de sFDCA, el hidrégeno y los
componentes del catalizador se puede variar segin se desee para lograr el valor deseado.

La solucion de sFDCA se pone en contacto con un catalizador de hidrogenaciéon en la zona de reaccion de
hidrogenacion. Se puede emplear cualquier catalizador de hidrogenacion convencional. El catalizador de
hidrogenacion empleado en la zona o recipiente de hidrogenacion puede ser un metal noble del Grupo VIII en un
vehiculo de catalizador convencional o material de soporte tal como carbono. Aunque el paladio sobre carbono es un
catalizador de hidrogenacion tipico, es posible usar catalizadores que contienen otros metales del grupo del platino,
tales como rutenio, rodio, osmio, iridio y platino, o un éxido de dicho metal o por un catalizador metalico como Pd y/o
Rh sobre carbono. También es posible usar lechos de catalizador estratificados que consisten en una capa de
catalizador de Rh sobre carbono antes o después de la mayor parte de los catalizadores de Pd sobre carbono.

El material de soporte de carbono puede ser granular, en forma de granulos o en otra forma de particula cualquiera.
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El tamafio de las particulas no esta limitado. El tipo de carbono utilizado tampoco esta limitado. Se puede usar
carbdn activado y también se puede usar un soporte que tenga una superficie de al menos 200 m2/g (medida por el
Método BET) sin ningun limite superior. Es adecuado un soporte que tenga una superficie dentro de un margen de
200 a 3000 m%/g.

La carga de metal sobre el soporte puede ser de 0,01 % en peso hasta 5 % en peso, o de 0,01 a 1,0 % en peso,
basado en el peso de la composicion de catalizador final (incluyendo el soporte). La cantidad de metal catalizador
cargado en la zona de reaccidon es efectiva para obtener el grado de conversién deseado sin una excesiva
produccion de THFDCA. La relacién de los moles de FFCA alimentados en el reactor de hidrogenacion por hora a
los moles de metal o metales de catalizador empleados en total, puede ser de al menos 0,1 h'1:‘|, oalmenos 1h™:
1, o al menos 5 h' 1, o al menos 10 h': 1, y puede ser tan alta como se desee. Se debe tener en cuenta el limite
inferior de la relacién establecida para evitar el uso de una cantidad excesiva de metal o metales de catalizador total
en relacion con los moles de FFCA alimentados que podrian conducir a la formacién de cantidades excesivas de
THFDCA. Una cantidad excesiva de metal catalizador puede conducir a la hidrogenaciéon no solo de FFCA, sino
también a mayores cantidades de FDCA para convertir FDCA en THFDCA, lo que conduce a una pérdida de
rendimiento del producto. Las relaciones molares adecuadas de FFCA alimentadas por hora a moles de metal
catalizador pueden ser de hasta 150 h: 1, o hasta 125 h': 1, o hasta 100 h': 1.

El reactor de hidrogenacion puede ser cualquier recipiente de hidrogenacion convencional. Un ejemplo es un
recipiente cilindrico hueco orientado horizontal o verticalmente, deseablemente orientado verticalmente, en el que la
solucion de sFDCA se introduce en el reactor de hidrogenacion en o cerca de la parte superior del recipiente vertical
0 en un extremo de un recipiente horizontal, y en presencia de hidrégeno fluye hacia abajo a través de la camara o
zona de reaccion y sobre un lecho de catalizador fijo soportado por malla, alambre o placas perforadas en un
recipiente vertical o a través del lecho de catalizador en un reactor orientado horizontalmente. La solucién de FDCA
hidrogenado se descarga del reactor de hidrogenacion en el fondo del reactor o cerca del mismo en un reactor
vertical o en un extremo que es distal desde el punto de entrada en un reactor orientado horizontalmente. El reactor
puede estar lleno de liquido o puede tener un espacio de cabeza de gas por encima del nivel de liquido de la
solucion de sFDCA, pero el nivel de liquido debe al menos sumergir los lechos de catalizador. Si no esta lleno de
liquido, el reactor puede funcionar manteniendo un nivel de liquido constante alimentando gas hidrogeno en el
espacio de gas a una velocidad suficiente para mantener un nivel de liquido constante. Si funciona lleno de liquido,
el hidrogeno puede disolverse en al menos una porcién de la solucién de sFDCA con un medidor de flujo y
alimentarse a la zona de reaccion de hidrogenacion como una solucién de FDCA de hidrogeno disuelto.

Durante el proceso de hidrogenacion, las siguientes reacciones indeseadas de las ecuaciones 9, 10 o 11 pueden
tener lugar si las condiciones de hidrogenacion son demasiado severas, ya sea porque la temperatura de
hidrogenacion es demasiado alta para el tiempo de permanencia (o velocidad espacial por hora promedio), o la
presion parcial de hidrégeno es demasiado alta, o la carga de catalizador es demasiado alta, o una combinacién de
dos 0 mas de estas actividades:

0] Qo o O

O cat o
HOJlL'gu\GH +  2Hs » HD)"U)’LUH {9)

acido tetrahidrofurano-2,5-dicarboxilico

FDCA (THFDCA)
0 0

0
O, cat o
HDJ\UU\DH + 3H — HG)\O *CO o+ HO 10

acido tetrahidrofurano-2-carboxilico
FDCA

(THCA)
0 O n]
O cat O
HU)JWU\DH + H; —_— HO \ / +C0O + H;0 {11}
FDCA acido furano-Z-carboxilico
(FCA)

La realizacion de la hidrogenacion bajo unas condiciones que son demasiado severas tiene como resultado la
hidrogenacion del anillo de furano, o la disociacién de un grupo de acido carboxilico del anillo de furano, o una
combinacion de ambos. La reaccion de hidrogenacion se lleva a cabo bajo unas condiciones efectivas tales que la
composicion de FDCA hidrogenado (hFDCA) no contenga mas de 2% en peso de THFDCA, o no mas de 1,5 % en
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peso, o no mas de 1 % en peso, o no mas de 0,8 % en peso, o no mas de 0,7 % en peso, o no mas de 0,6 % en
peso, o no mas de 0,5 %, en peso, o no mas de 0,4 % en peso, 0 no mas de 0,3 % en peso, o no mas de 0,1 % en
peso de THFDCA, basado en el peso de la composicion de hFDCA, que incluye liquido y sdlidos. Mientras que
pueden estar contenidas cantidades mas altas de THFDA dentro de la composicién de hFDCA, tal como menos del
10% en peso de THFDCA, o no mas de 5 % en peso de THFDCA y mayor que 2 % en peso, basado en el peso de
la composicion de hFDCA, una cantidad tan alta de THFDCA representa una pérdida de rendimiento elevada, y un
proceso comercial se volveria impractico de mantener.

Después de la hidrogenacion, la solucion de FDCA hidrogenado puede recuperarse y purificarse usando técnicas
convencionales bien conocidas por los expertos en este campo. Al menos una porcion del FDCA disuelto en el
hFDCA se convierte en un FDCA sélido para producir de este modo una composicion de producto FDCA (pFDCA).
Por ejemplo, al menos una parte de los intermedios y cuerpos con color que se hidrogenaron se pueden separar de
FDCA en la solucion de hFDCA mediante cualquier técnica convencional, tal como cristalizacién, para formar una
composicion de FDCA cristalizada en la que al menos algunos de los intermedios hidrogenados (FFCA) y los
cuerpos con color permanecen solubles en el disolvente de hidrogenacion (por ejemplo, agua), y el FDCA cristaliza
para formar solidos de FDCA. Los solidos de FDCA se pueden separar de la solucién cristalizada de FDCA
mediante separacién sélido liquido en la que los liquidos que contienen al menos una porcién de los subproductos
hidrogenados (FFCA) y algunos cuerpos con color se separan como licor madre, opcionalmente seguido de lavado
para lavar cualquier licor madre residual como corriente residual de lavado, que se puede combinar con la corriente
de licor madre si se desea.

En vez de la cristalizacién, o ademas de ella, se pueden emplear otras técnicas de separacion para aislar el FDCA,
tales como destilacion, extraccion con disolvente/disolvente y similares.

Si se desea, antes de la cristalizacion, cualquier particula de carbono separada del lecho de carbon y arrastrada a la
composicion de hFDCA puede separarse de la solucion de hFDCA mediante filtracion (por ejemplo, filtracion a
presion, filtracion en profundidad), decantacién y similares.

Deseablemente, después de la etapa de filtracién opcional para eliminar las particulas del lecho de carbén del
reactor de hidrogenacion, la solucion de FDCA hidrogenado se cristaliza en al menos un cristalizador. En el
cristalizador, la temperatura de la solucion hidrogenada desciende hasta una temperatura efectiva para precipitar al
menos una porcion del FDCA en la solucion de FDCA hidrogenado. La temperatura de cristalizacion puede estar en
el intervalo de aproximadamente 50 a aproximadamente 200 °C, o de aproximadamente 75 a aproximadamente 140
°C, o de 50 a 120 °C. Deseablemente, la temperatura de cristalizacién es al menos 20 °C inferior, o al menos 30 °C
inferior, o al menos 40 °C inferior, a la temperatura de la solucién hidrogenada de FDCA que alimenta el
cristalizador. La temperatura de cristalizacién estd deseablemente por encima de la temperatura a la que
precipitarian los intermedios hidrogenados y los cuerpos con color. Si el descenso de la temperatura es demasiado
repentino y severo, puede encapsularse una cantidad excesiva de los intermedios hidrogenados y los cuerpos con
color dentro de los cristales de FDCA y el tamafio de los cristales se mantiene fino. Por tanto, se pueden emplear
multiples cristalizadores en etapas que reducen la temperatura hasta el punto final deseado para aumentar el
tamafio del cristal y minimizar los subproductos de encapsulacién en vez de bajar la temperatura al punto final
deseado en un paso.

El descenso de la temperatura en el sistema de cristalizacion provoca que cristalice la mayoria (mas del 50% en
peso, o al menos 75% en peso, o al menos 80% en peso, o al menos 90% en peso, o al menos 95% en peso, o al
menos 98% en peso, o al menos 99% en peso) del FDCA disuelto en la soluciéon de FDCA hidrogenado, formando
asi particulas solidas de un FDCA en una composicién de FDCA cristalizado. La composicion cristalizada de FDCA
contiene particulas solidas de FDCA, y en la fase liquida los intermedios hidrogenados y los cuerpos con color tales
como 5-HMFCA, 5-MFCA, FCA, FM y otras impurezas hidrogenadas permanecen en solucion.

La composicion de FDCA cristalizada en dos fases (suspension) descargada del cristalizador o de los cristalizadores
puede ser sometida a continuacién a una separacién sélido/liquido en un separador convencional, opcionalmente
seguido de lavado con un disolvente de lavado. Los sdélidos de FDCA separados pueden secarse en uno o mas
secadores convencionales para producir una composicién de producto FDCA, que se purifica. Alternativamente, una
composicion de pFDCA puede estar en forma de una torta himeda evitando la etapa de secado.

La composicion de pFDCA tiene deseablemente la siguiente composicion:

a) sélidos, en los que al menos el 95% en peso, o al menos el 97% en peso, o al menos el 98% en peso, o al
menos el 99% en peso, o al menos el 99,5 % en peso, o al menos el 99,8 % en peso, o al menos el 99,9 %
en peso, o al menos el 99,95% en peso de los sdélidos son FDCA, basado en el peso de los solidos;

b) un valor de b* de al menos cero y menos de 4, o menos de 3, o menos de 2, o menos de 1,5, o menos de 1,
o menos de 0,8, o menos de 0,5;

c) FFCA en una cantidad de menos de 500 ppm, o menos de 200 ppm, o menos de 100 ppm, o menos de 50
ppm, o menos de 25 ppm, o menos de 20 ppm, o menos de 15 ppm, o no mas de 10 ppm;
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d) y THFDCA presente en una cantidad que va desde cero, o mayor que cero, o al menos 1 ppm, o al menos 2
ppm, o al menos 5 ppm, o al menos 10 ppm, o al menos 20 ppm, o al menos 30 ppm, o al menos 50 ppm, y
en una cantidad de no mas de 0,5% en peso, o menos de 0,4 % en peso, o menos de 0,3 % en peso, o
menos de 0,1 % en peso de THFDCA, o menos de 500 ppm, o no mas de 100 ppm, o no mas de 50 ppm, o
no mas de 30 ppm, o no mas de 25 ppm, o no mas de 20 ppm, o no mas de 15 ppm, basandose en cada
caso en el peso de los solidos.

En una forma de realizacion, la composicién de pFDCA comprende deseablemente al menos 98% en peso de
sélidos, o al menos 99% en peso de sdlidos, o al menos 99,5% en peso de sélidos, o al menos 99,9% en peso de
solidos, o al menos 99,5% en peso de sdlidos. Esta realizacion representaria un producto aislado de soélidos secos.

En otra forma de realizacion, la composicion de FDCA producto contiene deseablemente al menos 2% en peso de
liquido, o al menos 4 % en peso de liquido, o al menos 6 % en peso de liquido y hasta 40% en peso de liquido, o
hasta 30 % en peso de liquido, o hasta 20 % en peso de liquido, o hasta 15 % en peso de liquido, con los solidos
restantes, y el solido comprende al menos 99 % en peso de FDCA y FFC y THFDCA en cualquiera de las
cantidades mencionadas anteriormente. Esta realizacion representaria un producto de torta himedo.

Se puede obtener un valor b* muy bajo en la composicién del FDCA producto por hidrogenacién de la composicion
de cFDCA. El b* es uno de los atributos de tres colores medidos en un instrumento espectroscépico basado en la
reflectancia. El color se puede medir mediante cualquier dispositivo conocido en la técnica. Tipicamente el
dispositivo de medicion es un instrumento Hunter UltrascanxE. Las lecturas positivas significan el grado de amarillo
(o absorbancia del azul), mientras que las lecturas negativas indican el grado de azul (o absorbancia del amarillo).
Los valores b* descritos y reivindicados estan en los soélidos de FDCA, o una composicién que contiene sélidos de
FDCA, que se disuelven en una solucion, al margen de como se prepare inicialmente la muestra (por ejemplo, si las
muestras estan o no preparadas para eliminar los residuos de carbono). Todos los valores b* reportados, descritos o
reivindicados con respecto a FDCA (ya sea un cFDCA, hFDCA o pFDCA) se basan en el método de solucién para
medir el b* de los solidos de FDCA, y esta técnica se describe con mas particularidad en los ejemplos.

El proceso puede trabajar a escala comercial. Entre los ejemplos de tasas de produccion adecuadas para una
composicion de pFDCA se incluyen un promedio de al menos 1.000 kg/dia, o al menos 10.000 kg/dia, o al menos
20.000 kg/dia, o al menos 50.000 kg/dia, o al menos 75.000 kg/dia, o al menos 100.000 kg/dia, o al menos 200.000
kg/dia de una composicion de pFDCA sobre una base de soélidos, sobre una base de 24 horas en un periodo de tres
meses.

La composicion de pFDCA, que pueden ser solidos de acido carboxilico secos o bien torta himeda, que comprende
FDCA, puede alimentarse a la zona de reaccién de esterificacion. La composicion de pFDCA se puede transportar
en camion, barco o ferrocarril como soélidos.

El proceso para preparar la composicion de pFDCA puede integrarse con el proceso para la construccion de una
instalacion de esterificacion para la preparacion de un diéster o un poliéster. Un proceso integrado incluye la
ubicacion conjunta de las dos instalaciones de fabricacion, una para hidrogenacion y la otra para esterificacion,
dentro de 16 Km, o dentro de 5 Km, o dentro de 2 Km, o dentro de 1 Km, o dentro de %2 Km entre si. Un proceso
integrado también incluye tener las dos instalaciones de fabricacién en comunicacion de solidos o liquidos entre si.
Si se produce una composiciéon de acido dicarboxilico sélido, los sélidos pueden transportarse por cualquier medio
adecuado, tal como aire o una cinta, a la instalacion de esterificacion. Si se produce una composicion de acido
dicarboxilico de torta hiumeda, la torta himeda se puede mover mediante una banda transportadora o se puede
bombear como una suspension liquida a la instalaciéon para la esterificacion.

La invencion se ha descrito con detalle con referencia particular a realizaciones preferidas de la misma, pero se ha
de entender que pueden verse afectadas variaciones y modificaciones dentro del espiritu y alcance de la invencion.

Ejemplos 1 - 12.

En los Ejemplos 1 a 12, se cargd un autoclave de titanio de 300 mL equipado con una cesta de catalizador con 45,0
g de FDCA coloreado bruto (partiendo de b* mostrado en la Tabla 1) que contenia algo de FFCA y 450,0 g de agua.
La cesta del catalizador se cargé con 3 gramos de un catalizador de paladio/carbono que contiene 0,5% en peso de
paladio en una cantidad como la mostrada en la Tabla 1. El autoclave se cerr6 herméticamente y se calent6 a la
temperatura deseada mientras se agitaba la mezcla. Se introdujo gas H; para alcanzar las diversas presiones
parciales de hidrogeno enumeradas en la Tabla 1. La presion total se mantuvo desde un depdsito de compensacion
durante la reaccion. La reaccién continué durante el periodo de tiempo establecido en la Tabla 1, después del cual
se detuvo el suministro de gas y el autoclave se enfrié a temperatura ambiente para cristalizar asi el FDCA, y luego
se despresurizd. La mezcla heterogénea se filtrd para aislar el pFDCA. Se registré la masa del filtrado del licor
madre. El sélido de pFDCA se lavé con 100 mL de agua tres veces, y se sec6 en una estufa a 110 °C bajo vacio
durante la noche, y luego se peso. El sdlido lavado y secado se analiz6 mediante cromatografia de gases usando el
método de derivatizacion BSTFA, el método HPLC y el método de medicion de color CIE en solucion. El filtrado del
licor madre, antes de lavarlo y secarlo, se analizé también, pero solo mediante cromatografia de gases utilizando el
método de derivatizacién BSTFA, para detectar la cantidad de THFDCA. Las técnicas analiticas utilizadas se
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describen con mas detalle a continuacion. La Tabla 1 expone los resultados de la hidrogenacion suave de FDCA
bruto junto con los resultados del Ejemplo 10 que sometié el FDCA bruto a condiciones de hidrogenaciéon que
conducen a la formacion de altas cantidades de THFDCA.

La metodologia especifica que se puede emplear para detectar la cantidad de THFDCA, FFCA, FDCA y b* se
describe a continuacion.

Método gas-cromatografico para analisis de solidos FDCA.

Las muestras de proceso se analizaron usando un cromatégrafo de gases Shimadzu Modelo 2010 (o equivalente)
equipado con un inyector con fraccionamiento / calentado (300 °C) y un detector de ionizacién de llama (300 °C). Se
empled una columna capilar (60 metros x 0,32 mm DI) recubierta con (6% cianopropilfenil)-metilpolisiloxano a un
espesor de pelicula de 1,0 um (tal como DB-1301 o equivalente). Se us6 helio como gas portador con una presion
inicial de columna de 203 kPa y un flujo de columna inicial de 3,93 mL/minuto mientras que la velocidad lineal del
gas portador de 45 cm/segundo se mantuvo constante a lo largo de todo el programa de temperatura del horno. La
temperatura de la columna se programé como sigue: La temperatura inicial del horno se ajusté a 80°C y se mantuvo
durante 6 minutos, el horno se subié a 150°C a 4 °C/minuto y se mantuvo a 150°C durante 0 minutos, el horno se
subié a 240 °C a 10 °C/minuto y se mantuvo a 240 °C durante 5 minutos, después el horno se subié a 290 °C a 10
°C/minuto y se mantuvo a 290°C durante 17,5 minutos (el tiempo de ejecucion total fue de 60 minutos). Se inyectd
1,0 ul de la solucion de muestra preparada con una relacién de fraccionamiento de 40: 1. El software del sistema de
datos de cromatografia EZ-Chrom Elite se utilizo para la adquisicion y el procesamiento de datos. La preparacion de
la muestra se realizé pesando 0,1 g (con una precision de 0,1 mg) de muestra en un vial de GC y afiadiendo al vial
de GC 200,0 pl de soluciéon de ISTD (1% en volumen de decano en piridina) y 1000 pyl de BSTFA (N, O-bis
(trimetilsilil) trifluoroacetamida) con 1% de TMSCI (trimetilclorosilano). El contenido se calenté a 80 °C durante 30
minutos para asegurar la derivatizacion completa. Se inyect6 1,0 yl de esta solucion de muestra preparada para el
analisis de GC.

Método gas-cromatografico para detectar THFDCA (método % en peso):

Las muestras de proceso fueron analizadas usando un cromatdgrafo de gases Shimadzu Modelo 2010 (o
equivalente) equipado con un inyector calentado con/sin fraccionamiento (300 °C) y un detector de ionizacion de
llama (300 °C). Se empled una columna capilar (60 metros x 0,32 mm de DI) recubierta con una fase estacionaria
patentada (ZB-MultiResidue-1) con un espesor de pelicula de 0,5 ym. Se us6 helio como gas portador con una
presion en el espacio de cabeza de la columna de 79 kPa y un flujo de columna inicial de 1,24 mL/minuto, y al
mismo tiempo la velocidad lineal del gas portador de 19,7 cm/segundo se mantuvo constante durante todo el
programa de temperatura del horno. La temperatura de la columna se programé como sigue: la temperatura inicial
del horno se ajusté a 50 °C y se mantuvo durante 20 minutos, el horno se subié a 280 °C a razén de 10 °C/minuto y
se mantuvo a 280 °C durante 17 minutos (el tiempo de ejecucion total fue de 60 minutos). Se inyectd 1,0 pl de la
soluciéon de muestra preparada con una relacion de fraccionamiento de 60: 1. Se utilizoé el software del sistema de
datos de cromatografia EZ-Chrom Elite para la adquisicién de datos y su procesamiento. La preparaciéon de la
muestra se realizé6 pesando 0,0280 - 0,0300 g de muestra (con una precision de 0,1 mg) en un vial de GC y
afadiendo 200,0 pl de solucion ISTD (1% en volumen de decano en piridina) y 1000 yl de BSTFA (N, O-bis
(trimetilsilil) trifluoroacetamida) con 1% de TMSCI (trimetilclorosilano) en el vial de GC. El contenido se calent6 a 80
°C durante 45 minutos para asegurar la derivatizacion completa. Se inyect6é para el analisis de GC 1,0 ul de esta
soluciéon de muestra preparada.

Método gas-cromatografico para detectar THFDCA (método ppm):

Las muestras de proceso se analizaron usando un cromatoégrafo de gases Shimadzu Modelo 2010 (o equivalente)
equipado con un inyector calentado con/sin fraccionamiento (300 °C) y un detector de ionizacién de llama (300 °C).
Se empled una columna capilar (60 metrosx 0,32 mm de DI) recubierta con una fase estacionaria patentada (ZB-
MultiResidue-1) con un espesor de pelicula de 0,5 ym. Se us6 helio como gas portador con una presion inicial del
espacio de cabeza de la columna de 79 kPa y un flujo inicial de columna de 1,24 mL/minuto, mientras que la
velocidad lineal del gas portador de 19,7 cm/segundo se mantuvo constante durante todo el programa de
temperatura del horno. La temperatura de la columna se programé como sigue: La temperatura inicial del horno se
ajusté a 50 °C y se mantuvo durante 5 minutos, el horno se subi6 a 280 °C a 10 °C/minuto y se mantuvo a 280 °C
durante 32 minutos (el tiempo de ejecucion total fue de 60 minutos). Se inyectd sin fraccionamiento 1,0 pl de la
solucion de muestra preparada. El software del sistema de datos de cromatografia EZ-Chrom Elite se utilizé para la
adquisicion de datos y el procesamiento de los mismos. La preparacion de la muestra se realizé pesando 0,0280 -
0,0300 g de muestra (con una precision de 0,1 mg) en un vial de GC y afiadiendo 200,0 pl de solucion ISTD (1% en
volumen de decano en piridina) y 1000 pl de BSTFA (N,O-bis(trimetilsilil) trifluoroacetamida) con 1% de TMSCI
(trimetilclorosilano) en el vial de GC. El contenido se calentdé a 80°C durante 45 minutos para asegurar la
derivatizacion completa. Se inyecté 1,0 pl de esta solucidon de muestra preparada para el analisis de GC.

Método cromatografico de liquidos para bajos niveles de FFCA en FDCA:

Las muestras se analizaron con una unidad Agilent 1200 LC que consistia en una bomba cuaternaria, un
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muestreador automatico (inyeccion de 3 ul), un compartimento de columna termostatizado (35 °C) y un detector
UV/vis de matriz de diodos (280 nm). El cromatégrafo se equipd con una columna Thermo Aquasil C18 de 150 mmx
4,6 mm empaquetada con particulas de 5 micrémetros. El programa de flujo de disolvente se muestra en la tabla a
continuacion: el canal A era acido fosférico al 0,1% en agua, el canal B era acetonitrilo y el canal C era
tetrahidrofurano (THF).

Tiempo (min) % A % B % C Flujo (mL/min)
Inicial 95,0 0,0 5,0 1,50
7 95,0 0,0 5,0 1,50
10 15,0 80,0 5,0 1,50
12 15,0 80,0 5,0 1,50
12,1 95,0 0,0 5,0 1,50
15 95,0 0,0 5,0 1,50

Tiempo de equilibrado: 1 minuto.

Se usa EZChrom elite para el control de la HPLC y para el procesamiento de datos. Se usé una calibracion lineal de
5 puntos en el margen (aproximado) de 0,25 a 100 ppm de FFCA. Las muestras se prepararon disolviendo ~0,05 g
(pesado con una precision de 0,0001 g) en 10 mL de 50:50 DMF/THF; se pueden usar pesos de muestra mas altos
para las muestras en las que el FFCA esta presente a un nivel muy bajo, siempre y cuando no se sobrepase la
solubilidad del FDCA. Se uso6 sonicacion para asegurar la disolucién completa de la muestra en el disolvente. Una
porcion de la muestra preparada se transfirio a un vial de muestreado automatico para inyeccion en el LC.

Preparacién de la muestra para la medida de b*.

Dado que el FDCA hidrogenado se prepar6 en un autoclave sin fijar el catalizador de Pd/C en un lecho, y algunas
particulas de carbono se encapsularon dentro de los soélidos de FDCA, para obtener el verdadero b* de la
composicion de FDCA, se separaron primero algunas de las particulas de carbono. Se preparé una soluciéon madre
de NH4OH al 10% en peso diluyendo con agua NH4OH comercial al 30% en peso. Se disolvieron 5,0 g de un sélido
FDCA seco en 45,0 g de solucion de NHsOH al 10% en peso. La mezcla se filtré usando el filtro de jeringa GHP
Acrodisc de 25 mm para eliminar las particulas de carbono del catalizador. El b* de la solucién se midié como se
analiza a continuacion:

Método para la medida de b*.

Las muestras se analizaron usando un espectrofotdmetro Hunter Lab UltraScan Pro con una esfera de luz
integradora. De acuerdo con las recomendaciones del fabricante, el espectrofotdmetro se ajusté a la escala de
colores CIELAB con el iluminador D65 y observador a 10°. Las muestras (en este caso, una solucién madre de
NH4OH al 10% en peso) se transfirieron a células de transmisién transparentes desechables que tenian una longitud
de recorrido de 20 mm. EIl espectrofotdmetro se estandariz6 en modo de transmisiéon total con una celda de
transmision rellenada con solucion madre de NH,OH al 10% en pesoe. El propdsito de esta estandarizacion era
restar la respuesta de color de fondo de la celda y la solucién madre de la muestra de FDCA. La transmision de cada
muestra se midié después para obtener el valor de CIELAB para b*.

Tabla 1
soélido FDCA rel. Pres[on ' pFDCA slido o
bruto mol T ¢ parcial Tiempo rendimiento
Ejem- do’ emperatura de de % THFDCA
plo FFCA FECA (°C) hidro- reaccion | FFCA | THFDCA en el
(ppm b* a P geno (h) (ppm (ppm b* filtrado
peso) MPa peso) peso)
COMP | 4000 | 44,12 15 100 2,0 3 480 N. M. 36,9 0,05
1
COMP | 4000 | 44,12 15 120 1,9 3 260 N. M. 21 0,06
2
3 10890 | 53,41 40 150 1,6 3 <10 77 0,74 0,65
4 4000 | 44,12 26 150 1,6 3 <10 43 0,75 0,64
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5 4000 | 44,12 18 150 0,9 3 <10 36 0,24 0,20
6 19320 | 61,84 71 170 1,3 3 <10 18 0,98 0,36
7 4000 | 44,12 15 170 0,9 3 <10 31 0,25 0,11
8 4000 | 44,12 15 170 0,6 3 <10 23 0,34 0,11
9 19320 | 61,89 71 180 1.1 3 <10 N. M. 0,96 0,14
C(1)I(\)/IP 10890 | 53,41 40 200 0,5 3 <10 12 0,24 2,59
11 10890 | 53,41 40 200 0,5 1 <10 15 0,35 <0,03
C(1)2/IP 4000 | 44,12 15 170 6,6 3 <10 48 0.4 14,80

@se uso6 0,5% en peso de Pd sobre carbono (CBA -300 SE 11233)
b pureza de pFDCA > 99,95%
N. M. = no medido

Los Ejemplos Comparativos 1y 2 demuestran que la hidrogenacion ha de llevarse a cabo a una temperatura en la
que el FDCA sea suficientemente soluble en agua. La temperatura de disoluciéon debe ser lo suficientemente alta
como para obtener una buena disolucion de FDCA en el disolvente dado, o de lo contrario la reduccion de b* y FFCA
por hidrogenacion seria insuficiente.

Los Ejemplos 3 a 9 y 11 demuestran que el pFDCA con un contenido de FFCA de menos de 10 ppm y un b* de
menos de 1 se puede conseguir mediante hidrogenacion suave de FDCA bruto.

El Ejemplo Comparativo 10 muestra que a temperaturas de hidrogenacion elevadas, tiene lugar una excesiva
hidrogenacion en el anillo para formar THFDCA en grandes cantidades (que aparecen en el filirado). La cantidad de
THFDCA puede controlarse a altas temperaturas de hidrogenacion limitando el tiempo de permanencia y la carga de
catalizador.

El Ejemplo Comparativo 12 muestra que, a una presion parcial de hidrogenacién mas alta, tiene lugar una excesiva
hidrogenacion en el anillo para formar THFDCA en grandes cantidades (como aparece en el filtrado). La cantidad de
THFDCA puede controlarse a una presion parcial de hidrogenacion mas alta limitando el tiempo de permanencia y la
carga de catalizador.

Ejemplo Comparativo 13.

Este ejempilo ilustra el efecto de la hidrogenacion severa en una composicion de FDCA. En este ejemplo se empled
una gran cantidad de metal catalizador y, bajo las condiciones de hidrogenacion (temperatura, presion parcial de
hidrégeno y tiempo de permanencia), la mayor parte del FDCA sometido a hidrogenacioén se convirti6 en THFDCA.

Q O 0 Q
0O cat O
HO \N/ OH *+ 2H; ————» HO OH
acido tetrahidrofurano-2,5-dicarboxilico
FDCA (THFDCA)

Un autoclave de titanio de 300 mL equipado con una cesta de catalizador se cargd con FDCA (40,0 g, 256 mol) y
450,0 g de agua. La cesta del catalizador se cargé con 13,0 g de catalizador de paladio/carbono (40% de humedad)
que contenia 0,5% en peso de paladio. El autoclave se cerré herméticamente y se calenté a 170 °C mientras se
agitaba la mezcla. Se introdujo gas H; para alcanzar 3,4 MPa de presion parcial. La presion total se mantuvo desde
el tanque de compensacion durante la reaccidon. La reacciéon continué durante un periodo de tiempo de 4 h, el
suministro de gas se detuvo y el autoclave se enfrio a temperatura ambiente y se despresurizé. La mezcla acuosa
homogénea se filtrd para eliminar las particulas de negro de humo. El agua se eliminé usando un rotavapor para dar
un sélido blanco. El soélido blanco se secé en estufa a 110 °C a vacio durante la noche. El producto se analizé
mediante cromatografia de gases usando el método de derivatizacion BSTFA y se obtuvo un 91% (38,39 g) de
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THFDCA.
Ejemplo Comparativo 14.
Este ejemplo ilustra el efecto de la hidrogenacion de FDCA bajo una temperatura de reaccion severa.

Un autoclave de titanio de 300 mL equipado con una cesta de catalizador se cargd con FDCA (45,0 g, 256 mol) y
450,0 g de agua. La cesta del catalizador se cargd con 3,0 g de catalizador de paladio/carbono (40% de humedad)
que contenia 0,5% en peso de paladio. El autoclave se selld y se calenté a 250 °C al tiempo que se agitaba la
mezcla. Se introdujo gas Hy para alcanzar una presion parcial de 930 kPa. La presién total se mantuvo desde el
tanque de compensacion durante la reaccién. La reaccion continué durante un periodo de tiempo de 3 h, se detuvo
el suministro de gas, y el autoclave se enfri6 a temperatura ambiente y se despresuriz6. La mezcla acuosa
homogénea se filtro para eliminar las particulas de negro de humo. El agua se eliminé usando un rotavapor para dar
solo 2,1 g de un sdlido pegajoso intratable. Aunque sin vincularse a una teoria, la mayor parte del FDCA o del
THFDCA experimenté descarboxilacion o hidrogendlisis a muy alta temperatura catalizada por paladio.
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REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para purificar una composicion de acido furano-2,5-dicarboxilico (cFDCA) bruto, que
comprende:
a) proporcionar en una zona de oxidacién una composicion de cFDCA que comprende solidos de acido

furano-2,5-dicarboxilico (FDCA), acido 5-formil-furano-2-carboxilico (FFCA) y una composicion de
disolvente de oxidacion que es una solucién acuosa de acido acético que tiene una concentracion de acido
acético de 80 a 99% en peso antes de afadirla a la zona de oxidacion; o la composicion del disolvente de
oxidacion como se afiade comprende una mezcla de agua y acido acético que tiene un contenido de agua
de 0% a 15% en peso;

b) combinar una composicién de disolvente de hidrogenacion con dichos sélidos de FDCA y disolver al menos
una porcion de los sélidos de FDCA para producir asi una composicion de FDCA solvatado (sFDCA) que
comprende FDCA disuelto, la composicion de disolvente de hidrogenacion y FFCA;

c) en una zona de reaccion de hidrogenacion, hidrogenar la composicion de sFDCA poniendo en contacto con
hidrégeno la composicion de sFDCA a una temperatura que se encuentra en un intervalo de 130 °C a 225
°C y bajo una presion parcial de hidrégeno dentro de un intervalo de 69 kPa a 6,2 MPa en presencia de un
catalizador de hidrogenacion para hidrogenar asi el FFCA y producir una composicion de acido furano 2,5-
dicarboxilico (hFDCA) que comprende una especie de FFCA hidrogenado, FDCA disuelto y dicho disolvente
de hidrogenacion; y

e) separar al menos una porcion del FDCA disuelto de la composicion de hFDCA para obtener una
composicion de producto FDCA (pFDCA),

en donde la reaccion de hidrogenacion se realiza bajo condiciones tales que la composicion de hFDCA contiene no
mas de 2% en peso de acido tetrahidrofurano-2,5-dicarboxilico (THFDCA), basado en el peso de la composicion de
hFDCA, que incluye liquidos y soélidos.

2. El procedimiento segun la reivindicacion 1, en el que la composicién de cFDCA comprende al menos:

(i) 28% en peso de solidos, basado en el peso de la composicién de cFDCA, en donde al menos el 90% en
peso de los sdlidos es FDCA, basado en el peso de los solidos; y

(ii) al menos 0,2% en peso de FFCA; o
en donde la composicién de cFDCA comprende al menos:

(i) 28% en peso de sdlidos basado en el peso de la composicion de cFDCA, en donde al menos el 90% en
peso de los solidos es FDCA basado en el peso de los solidos; y

(ii) al menos el 0,2% en peso de FFCA,
en donde la composicién de cFDCA tiene un valor b* de al menos 5.

3. El procedimiento segun la reivindicacion 1, en el que la cantidad de FFCA en peso presente en la
composicion de cFDCA se reduce en un factor de al menos 100x relativo a la cantidad de FFCA presente en la
composicion de pFDCA; o

se reduce en un factor de al menos 500x.

4, El procedimiento segun la reivindicaciéon 1, en el que la composicion de cFDCA es alimentada en un
evaporador para eliminar al menos una parte de la composiciéon de disolvente de oxidacién, de la composicién de
cFDCA, para producir una suspension concentrada; la suspension concentrada se alimenta a una zona de
separacion sélido/liquido para eliminar al menos una parte de la composicion de disolvente de oxidaciéon como licor
madre para producir una torta himeda; dicha torta humeda se lava para producir una torta de cFDCA lavada; y la
torta de cFDCA lavada se alimenta a una zona de disolucién para disolver la torta de cFDCA lavada en la
composicion de disolvente de hidrogenacion, para producir la composicion de sFDCA.

5. El procedimiento segun la reivindicacion 1, en el que la composicién de cFDCA se alimenta a una zona de
separacion solido/liquido para separar la composicion de disolvente de oxidacion de la composicion de cFDCA,; y los
sélidos de FDCA, después de la separacion de la composicion de disolvente o de forma simultanea con la misma, se
combinan con la composicion de disolvente de hidrogenacion para disolver al menos el 98% de los sélidos de FDCA
y producir asi la composicion de FDCA solvatado.

6. El procedimiento segun la reivindicacion 1, en el que la composicion de sFDCA comprende:

a) menos del 1% en peso de sélidos;
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b) FDCA disuelto en una cantidad de al menos 7% en peso;
c) un disolvente de hidrogenacion en una cantidad de al menos 50% en peso;
d) FFCA en una cantidad al menos mayor que el 0%;

basado en cada caso en el peso de la composicion de sFDCA.

7. El procedimiento segun la reivindicacion 1, en el que la hidrogenacioén se lleva a cabo a una temperatura
dentro de un intervalo de 130 °C a menos de 200 °C.

8. El procedimiento segun la reivindicacion 1, en el que la hidrogenacién se lleva a cabo bajo unas
condiciones eficaces para producir una composicion de pFDCA que contiene menos de 500 ppm de acido
tetrahidrofurano dicarboxilico (“THFDCA”), basado en el peso de sélidos de FDCA en la composicién de pFDCA.

9. El procedimiento segun la reivindicacion 1, en el que la composicion de hFDCA se cristaliza.

10. El procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 9, en el que la composicion del
disolvente de hidrogenacion comprende al menos un 90% de agua; o en el que la hidrogenacion se realiza bajo una
presién parcial de hidrégeno dentro de un intervalo de 69 kPa a 6,2 MPa y una presion total dentro de la zona de
reaccion de hidrogenacion dentro de un intervalo de 241 kPa a menos de 6,55 MPa, o en el que la hidrogenacién se
realiza bajo una presion parcial de hidrégeno dentro de un intervalo de 138 kPa a 2,75 MPa y una presion total
dentro de la zona de reaccion de hidrogenacion dentro de un intervalo de 241 kPa a menos de 6,55 MPa.

11. El procedimiento seguin una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 9, en el que el rendimiento de FDCA,
sobre una base de sélidos y medido en la composicién de pFDCA, es al menos el 80%.

12. El procedimiento segin una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 9, en el que el proceso trabaja

produciendo al menos 20.000 kg/dia de pFDCA sobre una base de sdlidos, sobre una base de 24 horas, en un
periodo de tres meses.
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Figura 1

16.0 Solubilidad del FDCA (% en peso)
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