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P A T E N T E  D E  I N V E N C I O N  

a  fa v o r  de

PBBFOGIT SOC+ PER AZ# — de n a c io n a lid a d  i t a l i a n a  — dom ici­

l i a d a  en  MILANO ( I tg L ia )  V ia  Omenoni, 2 

p o r:

" P ro ced im ien to  p ara  l a  o b te n c ió n  d e l  d ib id r e p ir a n o  "

M e m o r i a  D e s c r i p t i v a

EL o b je to  de e s ta  p a te n te  lo  c o n s t itu y e  nn p ro ­

cedim iento  p e rfecc io n ad o  p a ra  i a  o b ten c ió n  deEL d ih id ro p ira n o  

p o r d e sh id ra ta c i& i c a ta l j f t i c a  d e l a lc o h o l t e t r a h i d r o f u r íu r i -
l i c o .
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E s ta  re a c c ió n  e s  en p r in c ip io  ya conocida . La 

encontram os c i ta d a  p o r PagL, en  e l  B u l l . Soc. Chim.France 4 ,5 3 , 

1489-^495 a s í  como en  o t r a s  p u b lic a c io n e s  d e l miaño a u to r  

que l a  e fe c tú a  empleando como c a ta l iz a d o r  e l  óxido de a lu ­

m in io . Se produce una d e s h id ra ta c ió n  y l a  llam ada  " t r a n s ­

p o s ic ió n  m e t i le a ic a "  que c o n s is te  en una em igación de l a  

doble  u n ión . La misma re a c c ió n  ha sido  e s tu d ia d a  p o r o t ro s  

a u to re s  que han in tro d u c id o  en e l l a  a lgunos perfecc ionam ien ­

to s  variando  lig e ra m e n te  l a s  c o n d ic io n e s  de re a c c ió n  a f i n  

de c o n se g u ir  m e jo ra r e l  re n d im ie n to . VÓase a e s te  p ro p ó sito  

e l  tra b a jo  de Sawyer y Andrus en O rg .S y n th .2 3 ,2 5  que e fec ­

tú an  l a  d e s h id ra ta o ió n  en tubo c e rra d o  y en c a l ie n te  en p re ­

sen c ia  de óxido de a lum in io  a s í  como E lin e  y T urkevich , J .ám . 

Chem.Soc.67,498 y l a  p a te n te  in g le s a  ns 547*334*

Es o b je to  de e s ta  p a te n te  un p roced im ien to  p e r­

feccionado  p a ra  e f e c tu a r  l a  d e s h id ra ta c ió n  c a t a l í t i c a  d e l 

a lc o h o l t e t r a h id r o f u r f  u r i l i c c  p a ra  t ia n s fo im a r lo  en d ih id ro — 

p iran o  y que p e rm ite  o b te n e r  ren d im ie n to s  su p e r io re s  a  l o s  

co n sid erad o s  h a s ta  ahora como p o s ib le s ,  ren d im ie n to s  que 

a lc a n z a n  h a s ta  90—95%. EL proced im ien to  en c u e s tió n  se ca­

r a c t e r i z a  p rá c tic a m e n te  p o r e l  hecho de que l a  d e s h id ra ta ­

c ió n  c a t a l í t i c a  se e fe c tú a  bajo  d e p re s ió n  c o n v en ien te .

Se hacen p a sa r  v a p o re s  de a lc o h o l t e t r a h i d r o f u r f u r i l i 00 so­

b re  óxido de a lum in io  a  una tem p era tu ra  s u p e r io r  a  300s e . y 

comprendida p re fe r ib le m e n te  e n tr e  300 y 370SC. con  una de­

p re s ió n  no sensib lem en te  i n f e r i o r  a  200 m ilím e tro s  de mer— 

c u rio  (con  lo  que se e n tien d e  que l a  p re s ió n  en e l  i n t e r i o r  

d e l a p a ra to  e s  p o r lo  menos i n f e r i o r  en  200 m ilím e tro s  de 

m ercurio con re la c ió n  a l a  p re s ió n  a tm o s fé r ic a ) .  A co n tin u a ­

c ió n  se se p a ra n  l o s  p ro d u c to s de punto de e b u ll ic ió n  elevado 

que se  founan  en can tid a d  mínima d u ran te  l a  re a c c ió n  d e l agua
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y d e l d ih id ro p iran o #  E s to s  d i tim os se  se p a ra n  en  dos capas, 

de l a s  c u a le s  l a  su p e r io r  es e l  d ih id ro p ira n c  que puede s e r  

separado m ecánicam ente a  no s e r  que se  desee  p ro ce d er a  su 

r e c t i f i c a c ió n  p a ra  co n seg u ir  un e levado  grado de pureza#

Conviene o b se rv a r  que aumentando l a  d e p re s ió n  por 

encima d e l v a lo r  mínimo a n te s  in d icad o  se  aumenta e l  re n d i­

m iento + A sí pues se  p r e f i e r e  t r a b a j a r  con  una d e p re s ió n  com­

p ren d id a  e n tr e  500 y 650 m ilím e tro s  de m erc u rio , d e p re s ió n  

que se ha co n sid erad o  s e r  l a  óptim a p a ra  p r á c t ic a  i n d u s t r i a l  

d e l o b je to  de e s ta  p a te n te #  E sto  no q u ie re  d e c i r  que con 

un vacio  to d a v ía  mayor no aumente to d a v ía  más e l rend im ien to , 

más b ie n  e l l o  sucede aán cuando den tro  de e s tr e c h o s  l ím i t e s  

y p o r  c o n s ig u ie n te  e n tr a  p e rfec tam en te  en l o s  l ím i t e s  de e s t a  

p a te n te  e l  uso de un mayor vacio#  Pero l o s  v a c ío s  ta n  e le ­

vados r e q u ie re n  a i  uso de un f u e r t e  en fria m ien to  dada l a  vo­

l a t i l i d a d  d e l d ih id ro p ira n c  y es p o r ta n to  p r e f e r ib le  ev i­

ta r lo s #  P or e l  c o n t r a r io ,  p o r lo  que se  r e f i e r e  a  l a  tem­

p e ra tu r a ,  e s ta  puede v a r i a r  con r e l a c ió n  a l  grado óptimo an­

t e s  in d icad o  pero  l o s  ren d im ien to s  son  i n f e r i o r e s  como p o r 

o t r a  p a r te  ha  sido  ya in d ic a d a  p o r  o t r o s  a u to re s  a l  d e s c r i­

b i r  l o s  mótodos y a  conocidos#

Damos a c o n tin u a c ió n  un ejam pio de e je cu c ió n  d e l  

p roced im ien to  o b je to  de e s ta  p a te n te ,  com prendíándese que 

e s te  no es  l im i ta t iv o  en  modo alguno y que e s te  proced im ien to  

es s u s c e p t ib le  de d iv e r s a s  m o d ifica c io n e s  p o r  p a r te  de lo s  

tá c n ic o s  s in  a p a r ta r s e  de l o s  l ím i t e s  de e s ta  p a te n te #

A sí tam bién  e l  c a ta l iz a d o r  c ita d o  en e l  ejam pio 

(que es e l  comunmente empleado p a ra  e s ta  reaco ió n ) puede s e r  

m odificado o v a riad o  p a ra  m e jo ra r e l  rend im ien to  s in  que d e je  

de poderse  em plear ven ta josam en te  e l  p ro ced im ien to  o b je to  

de e s ta  p a te n te #
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Un ejemplo de e je c u c ió n  e s  pu.es e l  s ig u ie n te :  Se

hacen p a s a r  l o s  -vapores de 1 Kg# de a lc o h o l t e t r a h id r o f u r í  u— 

r i l i c o  por encima de 500 c c . de óxido de a lum in io  g ranu lado , 

en un ap ara to  de c a t á l i s i s  de t ip o  ya conocido y que p o r  ta n ­

to  no es  n e c e sa r io  d e s c r i b i r ,  a  una tem p era tu ra  de unos 360 SC 

y con una d e p re s ió n  de 580-600 m ilím e tro s  de m erc u rio . Los 

p ro d u c to s  que s a le n  d e l ap a ra to  de c a t á l i s i s  co n tien en  subs­

ta n c ia s  de punto de e b u l l i c ió n  elevado  que se han formado jun ­

to  con e l  d ih id ro p ira n o  y que a lc a n z a n  a  0,5-1%  d e l  a lc o h o l 

t e t r a h id r o f u r f u r i l io o  empleado; e s ta s  s u b s ta n c ia s  son p re fe ­

r ib le m e n te , adn cuando e l lo  no e s  ab so lu tam en te  n e c e s a r io , 

sep arad as inm ediatam ente p o r gravedad o p o r o t r o s  m edios con­

v e n ie n te s#  A c o n tin u a c ió n  se e n f r ia n  l o s  v ap o res  de agua y 

d ih id ro p ira n o  h a s ta  una tem p era tu ra  de unos 5SC ob ten ién d o se  

a s í  dos capas l íq u id a s  su p e rp u e s ta s  de l a s  c u a le s  puede sepa­

ra r s e  fá c ilm e n te  l a  in f e r io r #  Queda l a  capa  s u p e r io r  de d i ­

h id ro p ira n o  lig e ra m e n te  Impuro con un c o lo r  ve rde  pardusco y 

p e rfec tam en te  lím p id a  y tra n s p a re n te #  S i p a ra  e l  o b je to  a  

que se  l e  d e s t in a  se  desea o b ten e r un d ih id ro p ira n o  de mayor 

p u reza  que e l  a s í  ob ten ido  se  somete e s te  a  l a  d e s t i la c ió n #

En p rim er lu g a r  d e s t i l a  un p roducto  de cabeza formado p o r 

agua y d ih id ro p ir a n o , d e s t i l a  luego  e l  d ih id ro p ira n o  puro e 

in co lo ro  y queda un re s id u o  l íq u id o  en c a n tid a d  de 5% como 

máximum. EL rend im ien to  t o t a l  de d ih id ro p ira n o , incluyendo 

e l  d ih id ro p ira n o  conten ido  en e l  p roducto  d e  cabeza de l a  

d e s t i l a c ió n  que a  su  vez puede s e r  separado d e l agua p o r e l  

miaño p roced im ien to  in d ic a d o , a lc a n z a  a  86—94%#

P ara  poner de r e l i e v e  l a s  v e n ta ja s  d e l p ro ce d i­

m iento o b je to  de e s ta  p a te n te ,  puede d a rse  e l  s i g í l e n t e  ejam­

pio#  R ep itien d o  exactam ente l a s  mismas o p e rac io n es  a n te s  des­

c r i t a s ,  en ig u a le s  co n d ic io n es  pero  a  l a  p re s ió n  a tm o sfé r ic a



se o b tie n e  como p roducto  de l a  d e sh id ra ta c iÓ n  c a t a l í t i c a ,  

un l íq u id o  de c o lo r  vende obscuro que d e ja  un res id u o  de 

10—15%# E l rend im ien to  t o t a l  es solam ente de 75% y ye fu ­

re n te  l a  d e s h id ra ta e ió n  se  t ie n e n  p e rd id a s  de 5—10% deb idas 

5 a  l a  form ación  de p ro d u c to s  secu n d a rio s  gaseosos# P o r o t r a  

p a r te  l a  d u ra c ió n  d e l  c a ta l iz a d o r  es menor de l a  que se  

consigue  operando t a l  como se  ha d e s c r i to  e n  e l  ejem plo a n ­

te r io r #

Se com prenderá que e s t e  ejem plo t ie n e  so lo  un 

3 ^  v a lo r  i l u s t r a t i v o  y que en  l a  p r á c t ic a  podrán  in tro d u c ir s e  

v a r ia c io n e s  y m o d ifica c io n e s  a s í  como d e te rm in a r l a s  v a r ia ­

b le s  de l a s  o p e ra c io n e s  y l a s  co n d ic io n es  óp tim as en oada 

caso s in  a p a r ta r s e  p o r e l lo  de l o s  l ím i t e s  y a lc an c e  de e s­

t a  p a te n te #
15

N A

Se r e iv in d ic a  como o b je to  de e s ta  p a te n te :

1 # - P roced im ien to  p a ra  l a  o b te n c ió n  d e l d ih id ro — 

p ira n a  c a ra c te r iz a d o  p o r t r a t a r  a lc o h o l t e t r a h i d r c f u r f o r i l l ­

eo en  c a l ie n te  en p re s e n c ia  de un c a ta l i z a d o r  y a  p re s ió n  

reducida#

2 . -  P roced im ien to  segón l a  re iv in d ic a c ió n  1 , en 

e l  cu a l e l  c a ta l iz a d o r  empleado e s  e l  óxido  de alum inio#

3#— P roced im ien to  segdn l a  r e iv in d ic a c ió n  1 , en 

e l  cual e l  c a ta l iz a d o r  co n tien e  óxido de a lu m in io #

4#-* P roced im ien to  segÓn una de l a s  r e iv in d ic a ­

c io n es  a n te r io r e s  en  e l  cu a l l a  d e p re s ió n  no es s e n s ib le ­

mente i n f e r i o r  a  200 m ilím e tro s  de m ercurio#

5# - P roced im ien to  se g ín  una o más de l a s  r e iv in ­
d ic a c io n e s  a n te r io r e s ,  en  e l  cu a l l a  tem p era tu ra  de re a c c ió n

30
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ea s u p e r io r  a  30CSC.

6#— Pro ceñim iento  segón. l a  r e iv in d ic a c ió n  4, en 

e l  cual l a  d e p re s ió n  e s t á  comprendida p rác tic am e n te  e n tre  

550 y 650 m ilím e tro s  de m erc u rio .

7*— P roced im ien to  segdh l a  r e iv in d ic a c ió n  5# en 

e l  cu a l l a  tem p era tu ra  de re a c c ió n  e s t á  comprendida p r á c t i ­

camente e n tre  340 y 370se .

8 . -  P roced im ien to  p a ra  l a  o b ten c ió n  de l d lh id ro — 

p iran o  que comprende e l  p a sa je  d e l a lc o h o l t e t r a h id r o f u r f u — 

r i l i c o  sobre un c a ta l iz a d o r  apropiado a tem p era tu ra  su p e r io r  

a 300SC* y a una d e p re s ió n  no sen sib lem en te  i n f e r i o r  a  200 

m il ín e t ro s  de m erc u rio , l a  se p a ra c ió n  de lo s  p ro d u c to s  de 

punto de e b u l l ic ió n  elevado  fo rn ad o s y e l  e n fr ia m ie n to  de 

lo s  p ro d u c to s de re a c c ió n  r e s t a n t e s ,  c o n s t i tu id o s  p r in c ip a l ­

mente p o r  d ih id ro p ira n o #

9*— Proced im ien to  p a ra  l a  o b ten c ió n  de d ih id ro p i­

ra  uo que comprende to d a s  l a s  o p e rac io n es  c i ta d a s  en  l a  r e i ­

v in d ic a c ió n  8 y además l a  p u r i f ic a c ió n  d e l d ih id ro p lra n o  p o r 

e lim in a c ió n  de l a  capa acuosa más pe sada que se  form a en l a  

p a r te  i n f e r i o r  de l o s  p ro d u c to s  de re a c c ió n  en fria d o s#

1 0 .  — P roced im ien to  p a ra  l a  o b te n c ió n  d e l d ih id ro — 

p iran o  que comprende to d as l a s  o p e rac io n es  c i ta d a s  en l a  r e i ­

v in d ic a c ió n  9 y  además una p u r i f ic a c ió n  31 t e r i o r  d e l d ih id ro -  

p ira n o , p o r d e s t i l a c ió n ,  con re c u p e ra c ió n  e v e n tu a l d e l d ih i— 

p ro p iran o  que p asa  con l o s  p ro d u c to s  de cabeza de l a  d e s t i ­

l a c ió n .

1 1 . — Proced im ien to  segóh  una o más de l a s  r e i ­

v in d ic a c io n e s  1  a 7 , en e l  cual l o s  p ro d u c to s  d e  rea cc ió n  

son separados p o r g ravedad , p o r d e s t i l a c ió n  o b ie n  p o r cua l­

q u ie r  o tro  m edio, en  d iv e rs a s  f r a c c io n e s  p a ra  o b te n e r  de 

e l l o s  e l  d ih id n o p iran o  con e l  grado de p u reza  deseado#

- 6 -
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1 2 . -  P roced im ien to  p a ra  l a  o b ten c ió n  d e l d ih id n o — 

p iran o  m ediante l a  d e s h id ra ta c ié n  c a t a l í t i c a  d e l a lc o h o l te — 

t r a h íd r o f n r f u r i l i c c  a p re s id n  i n f e r i o r  a  l a  p re s ió n  a tm osfé ­

r i c a  t a l  como se  ha d e sc r ito #

1 3 . -  P roced im ien to  p a ra  l a  o b te n c ió n  d e l  d ih id ro p i-

rano#

E sta  memoria c o n s ta  de s i e t e  p á g in a s , e s c r i t a s  

p o r  mía s o la  cara#

BARCELONA,2  6  f EB, ̂ 852 

P.A#
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