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(54) (57) 1. СПОСОБ ПОЛУЧЕНИЯ 2,5- 
ДИМЕТИЛФУРАНА гидрированием 5-метил- 
фурфурола на катализаторе при повы­
шенной температуре в паровой фазе 

при скорости подачи 5-метилфурфуро- 
:ла 0,25-1 ч, отличающийся 
'тем, что, с целью увеличения глуби-

75-85
10-20
2-4

Не более 3 
при 200-260°С и

ны конверсии исходного сырья и по­
вышения выхода целевого продукта, 
в качестве катализатора используют 
медьсодержащий катализатор следую­
щего состава, мас.%

Окись меди
Окись хрома
Графит
Примеси

и процесс проводят 
молярном соотношении водорода и 
5-метилфурфурола 5:1-30:1.

2. Способ поп. 1, отличаю 
щ и й с я тем, что каталитическое 
гидрирование 5-метилфурфурола осу­
ществляют водородсодержащим газом.
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Изобретение относится к усовер- - 

шенствованному способу получения
2,5-диметилфурана,  который исполь­
зуется в качестве растворителя как 
исходный продукт при получении J
ацетонилацетона и в различных реак­
циях органического синтеза.

Известен способ получения 2,5- 
-диметилфурана циклизацией гексен- 
-3-ин-5-ола-2 при 60°С в присутст- ю 
вии катализаторов - солей или ком­
плексных соединений металлов побоч­
ных подгрупп I и II групп периоди­
ческой системы, например хлорида 
меди [l]. 15

Недостатками этого способа яв­
ляются применение труднодоступного 
исходного сырья, низкая производи­
тельность процесса, а также труднос­
ти регулирования течения реакции 2θ 
вследствие высокой ее экзотермич- 
ности.

Наиболее близким к предлагаемому 
по технической сущности и достигае­
мому эффекту является способ полу- 
чения 2,5-диметилфурана гидрирова­
нием 5-метилфурфурола при 110-200 С 
и молярном соотношении водорода и 
5-метйлфурфурола 12:1-47—1, и скорос­
ти подачи 5-метилфурфурола 0,25 - 
1,00 ч^ в паровой фазере реагентов 
на промотированном Ца£СОз и ^00^ 
палладиевом катализаторе, нанесенном 
на инертный носитель ^2].

Однако данный способ характери­
зуется сравнительно невысокой кон- 35 
версией 5-метилфурфурола, состав­
ляющей 70-95%, а также низким выхо­
дом 2,5-диметилфурана (56-84%). 
Низкая селективность процесса затруд­
няет вьщеление конечного продукта. 40 
Кроме того, для приготовления исполь­
зуемого катализатора требуются Дефи­
цитные и дорогостоящие палладийсодер­
жащие реактивы.

Цель изобретения - увеличение 45 
степени конверсии 5-метилфурфурола 
и повышение выхода целевого продук­
та .

Поставленная цель достигается 
тем, что 5-метилфурфурол подвергают 50 
гидрированию в паровой фазе при 
скорости подачи его 0,25-1 ч~ на 
медьсодержащем катализаторе следую-
щего состава, мас.%:

Окись меда 
Окись хрома 
Графит 
Примеси

75-85
10-20
2-4

Не более 3

55

при 200-260°С и молярном соотношении· 
водорода и 5-метилфурфурола 5:1 - 
30:1.

Кроме того, каталитическое гидри­
рование 5-метилфурфурола осуществляют 
водородсодержащим газом.

Медьсодержащий катализатор легко 
приготовляется, при этом использует­
ся легкодоступное и дешевое сырье. 
Кроме того, такой катализатор позво­
ляет проводить гидрирование 5-метил­
фурфурола с высокой степенью конвер­
сии и с высоким выходом 2,5-диметил- 
фурана.

Предпочтительно гидрирование 
5-метилфурфурола проводят водород- 
содержашим газом. В качестве второго 
компонента в водородсодержащем газе 
могут быть использованы азот или 
метан. Наличие инертного компонента 
в водородсодержащем газе позволяет 
выравнить градиент температуры по 
слою катализатора, в значительной 
мере сократить местные перегревы, 
что сказывается на увеличении выхода 
конечного продукта, облегчает регу­
лирование процесса гидрирования 
и увеличивает срок работы катализа­
тора. Кроме этого, инертный компо­
нент водородсодержащего газа поз­
воляет снижать расход водорода без 
ухудшения гидродинамических показа­
телей процесса, что позволяет эко­
номить относительно дорогостоящий 
водород, не ухудшая конечных пока­
зателей гидрирования 5-метилфурфу­
рола в 2,5-диметилфуран.

Предлагаемый способ осуществляют 
следующим образом.

Загруженный в реактор катализатор 
перед использованием активируется 
азото-водородной смесью либо чистым 
водородом при 150-200®С. Жидкие 
продукты реакции конденсируют при 
низкой температуре и определяют 
с помощью газожидкостной хромато­
графии. 2,5-Диметилфуран ввделяют 
из реакционной смеси известными 
методами, например ректификацией.

В качестве исходного реагента 
использован 5-метилфурфурол, содер­
жащий 99,5-99,8% основного вещества.

Пример 1. 100 г 5-метилфур­
фурола (в пересчете на 100% основного 
вещества) гидрируют водородом при 
температуре 200°С, давлении 0,03 ати, 
молярном соотношении водорода и 
5-метилфурфурола 20:1 и объемной
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скоростью подачи альдегида 0,25 ч“* 

' (считая по жидкому 5-метилфурфуро- 
лу) в присутствии 40 мп катализа­
тора следующего состава, мае.7:

Окись меди
Окись хрома 
Графит 
Влага и примеси 
После проведения

вания 5-метилфурфурола получают смесь,  10 
содержащую, г: 2,5-диметилфуран 82,65’ 
воды 15,50} 5-метилфурфурилового 
спирта 1,32', 5-метилфурфурола 3,9’, 
неидентифицированных примесей 0,10. 
Конверсия 5-метилфурфурола 96,17.

Выход 2,5-диметилфурана, считая 
на пропущенный 5-метилфурфурол 

-94,77, считая на прореагировавший 
(от теоретического) 98,57. Произ­
водительность по 2,5-диметилфурану 
229 г/л кат.ч.

Пример 2. 100 г 5-метилфур­
фурола (в пересчете на 1007 основ­
ного вещества) гидрируют смесью во­
дородсодержащего газа, содержащего 
807 водорода и 207 азота, при темпе­
ратуре 260°С, давлении 4 ати, моляр­
ном соотношении водорода и 5-метил- 
фурфуропа 8:1 и объемной скорости 
подачи?0,8 ч“' (считая по жидкому 
5-метилфурфуролу) 
40 мл катализатора ι 
тава, мае.7:

Окись меди
Окись хрома 
Графит 
Влага и примеси 
После проведения 

вания 5-метилфурфурола получают смесь 
содержащую, г: 2,5-диметилфурана 
83,1; воды 15,19; 5-метилфурфурило­
вого спирта 0,46; 5-метилфурфурола 
1,80; неидентифицированных приме­
сей 2,45. Конверсия 5-метилфурфурола 
98,27.

Выход 2,5-диметилфурана, считая 
на пропущенный 5-метилфурфурол 95,37;· 
■считая ца прореагировавший -977. 
^Производительность по 2,5-диметил­
фурану 739 г/л кат.ч.

Пример 3. 100 г 5-метил- 
фурфурола (в пересчете на 1007 основ­
ного вещества) гидрируют водородом 
при температуре 230°С, давлении 
0,05 ати, молярном соотношении водо- 55 
рода и 5-метилфурфурола 30:1 и объем­
ной скорости подачи 0,5 ч'кечитая 
по жидкому 5-метилфурфуролу) в при-
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сутствии 40 мл катализатора следую­
щего состава, мае.7:

Окись меди
Окись хрома
Графит
Влага и примеси

80
15 
4 
1

После проведения реакции гидриро­
вания 5-метилфурфурола получают 
смесь, содержащую, г: 2,5-диметилфу- 
рана 84,13; воды 15,77', 5-метилфур- 
фурилового спирта 0,54; 5-метил- 
Фурфурола 2,80; неидентифицирован- 
ных примесей 0,27. Конверсия 5-ме­
тилфурфурола 97,27. Выход 2,5-диме- 

15. тилфурана, считая на пропущенный 
5-метилфурфурол 96,47; считая на 
прореагировавший - 99,27. Произ­
водительность по 2,5-диметилфурану 
467 г/л кат.ч.

Пример 4. 100 г 5-метилфур­
фурола (в пересчете на 1007 основ­
ного вещества) гидрируют водородом 
при температуре 240°С, давлении 2 ати, 
молярном соотношении водорода и 
5-метилфурфурола 10:1 и объемной 
скорости подачи 0,6 ч*^ (считая по 
жидкому 5-метилфурфуролу) в присут­
ствии 40 мл катализатора следующего 
состава,

Окись меди 
Окись хрома 
Графит 
Влага и примеси 
После проведения

вания 5-метилфурфурола получают 
смесь, содержащую, г: 2,5-диметил- 
фурана 84,48; воды 15,84, 5-метил- 
фурфурилового спирта 0,48,' 5-метил­
фурфурола 2,40; неидентифицированных 
примесей 0,33.

Конверсия 5-метилфурфурола 97,67. 
Выход 2,5-диметилфурана, считая на 
пропущенный 5-метилфурфурол 96,87,* 
считая на прореагировавший 99,27. 
Производительность по 2,5-диметилфу­
рану 563 г/л кат ч.

мае. 7:.
79
16

3
2

реакции гидриро-

Пример 5. 100 г 5-метилфур- 
фурола (в пересчете на 1007 основ­
ного вещества) гидрируют смесью во­
дородсодержащего газа, содержащего 
607 водорода и 407 метана при тем­
пературе 210°С, давлении 0,20 ати, 
молярном соотношении водорода и 
5-метилфурфурола 5:1 и объемной ско­
рости подачи 1,0 ч'*(считая по жид­
кому 5-метилфурфуролу) в присутст­
вии 40 мл катализатора следующего 
состава, мае.7:
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Окись меди 77 
Окись хрома 18 
Графит 4
Влага, и примеси 1
После проведения реакции гидри- 5 

рования 5-метилфурф^урола получают 
смесь, содержащую, г: 2,5-диметил- 
фурана 79,85‘, воды 14,9 7; 5-метил- 
фурфурилового спирта 3,67; 5-метил- 
фурфурола 3,8; неидентифицирован- 10 
ных примесей 1,11.

Конверсия 5-метилфурфурола 96,2%. 
Выход 2,5-диметилфурана, считая на 
пропущенный 5-метилфурфурол 95,1%,’ 
считая на прореагировавший - 98,9%. 
Производительность по 2,5-диметил- 
фурану 921 г/л кат.ч.

Таким образом, применение медь­
содержащего катализатора предлагае­
мого состава и проведение процесса 20 
гидрирования 5-метилфурфурола водо­
родом или водородсодержащим газом 
при 200-260°С и молярном соотношении 
водорода и 5-метилфурфурола 5:1 - 
30:1 позволяет увеличить глубину 25 
конверсии исходного сырья и повы­
сить' выход целевого продукта до 
96%,считая на пропущенный 5-метил- 
фурфурол,. [.

В процессе экспериментальных иссле- 30 
|дований проводятся опыты 
нию 5-метилфурфурола при 

.’ниже 200 и выше 260 С и 
соотношениях водорода и 

по гидрирова- 
температуре 
молярных
5-метил-

.'фурфурола меньше 5:1 и больше 30:1. 35
-Однако, при снижении температуры про­
ведения процесса (менее 200иС) и 

.уменьшении молярного соотношения ре­
агентов (менее 5:1) наблюдается 

снижение глубины конверсии 5-метил- 
фурфурола и уменьшение выхода 2,5- 
-диметилфурана. Гидрирование 5-ме­
тилфурфурола при температуре выше 
260° С приводит к снижению селектив­
ности процесса по 2,5-диметилфурану, 
увеличению образования побочных 
продуктов и уменьшению выхода це­
левого продукта. Увеличение моляр­
ного соотношения водорода и 5-ме­
тилфурфурола больше 30:1 нецелесооб­
разно, так как при этом не наблюда­
ется увеличения выхода 2,5-диметил­
фурана, однако увеличивается расход 
водорода.

Изменение давления от 0,03 до 
'10,00 ати не влияет на конечные 
показатели процесса - конверсию 
5-метилфурфурола и выход 2,5-диме­
тилфурана .

Исследования показывают, что 
увеличение давления до 10,00 ати не 
влияет на конечные показатели про­
цесса - конверсию 5-метилфурфурола 
и выход 2,5-диметилфурана. Значе­
ния давления, указанные в примерах, 
являются показателями не только 
диапазона исследований, но и воз­
можными пределами избыточного дав­
ления, необходимого для преодоления 
сопротивления слоя катализатора. 
Увеличение давления более 4,00 ати 
нецелесообразно, так как не приводит 
к увеличению конверсии исходного 
альдегида и увеличению выхода 2,5- 
диметилфурана, однако при этом воз­
растает расход водорода и ухудшают­
ся технико-’экономические показатели 
процесса.
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