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p o r  "PERFECCION JU-.1IEJ.ÍTCS EN 103 PROCEDIMIENTOS DE DE- 
0ARB0NILI2ACI0N DE 103 ALDEHIDOS, FRiNClPALMBKTE DEL 
FU3FU30L, MEDIANTE CAFAS CATALITICAS FLUIDAS", a  f a v o r  
de l a  f i r m a  e sp a ñ o la . FURFUROL Y DERIVADOS, S ¡A ., domi­
c i l i a d a  en M a d rid , "Conde de P e ñ a lv e r ,  n§ 6"*

^mMORlA DESCRIPTIVA

La. p r e s e n te  in v e n c ió n  s e  r e f i e r e  a  p e r fe c c io n a r -  
m ie n to s  en lo s  p ro c e d im ie n to s  de  d e c a r b o n i l iz a c iÓ n  de 
lo s  a ld e h id o s ,  p r in c ip a lm e n te  d e l  f u r f u r o l ,  m e d ia n te  
c a p a s  c a t a l í t i c a s  f l u i d a s .

5 . Bu e s p e o i a l ,  l a  p r e s e n t e  in v e n c ió n  t r a t a  de l a  p r e ­
p a r a c ió n  de fu ra n o  a  p a r t i r  d e l  f u r f u r a l .

La d e c a r b o n i l i a a c ió n  d e l  f u r f u r o l  h a  s id o  l l e v a d a  
a l  g ra d o  i n d u s t r i a l  g r a o ia s  a  l a  p a t e n t e  n o r te a m e r ic a n a  
L2 2*574.14-9; de 13 de Marzo de 1943 (a  nom bre de W nit- 

1 0 . man y de Du P o n t  de N em ours).
Según e s t a  p a te n te #  e l  fu ra n o  se o b t i e n e  n a c ie n d o  

p a s a r  p o r  la. f a s e  r— v a p o r ,  y a te m p e r a tu r a s  e le v a d a s ,  
una  m e z c la  de f u r f u r o l  y da a¿;ua s o b re  un c a t a l i z a d o r  a -  
p r o p ia d o ,  en p r i n c i p i o  t ro m its  m ix ta  de c in c  y  de m snga- 

1 3 . n e s o ,  dando r e n d im ie n to s  d e l  ó rd e n  de 85 a  9u%.
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A n te rio rm en te , se p re p a ra b a  e l  fu rano  p o r p i r ó l i s i s  
d e l  ácido p irom ácioo  (O rganic S y n th eses  O o l l . , v o l . 1 , 
p ag . 2 6 9 ), p o r paso  d e l f u r f u r o l  (o ien  so lo  o b ie n  con 
h id rógeno) so b re  un c a ta l i z a d o r  de n íq u e l  (Rend. Aoad. 
L in o e i 15; 610 (1 9 0 6 )); Qnem. Z e n tr . I ,  5?0 ( 1907) ;  B er.
53; 114 (1920); p o te n te  in g le s a ;  5 53 .175); o sobre  c a ta ­
l iz a d o re s  m e tá lic o s  d iv e rso s  ( p a te n te  i t a l i a n a  4-21.616) 
O; f in a lm e n te ;  po r paso  de vapores de f u r f u r o l  a t ra v é s  de 
lo s  á l c a l i s  c á u s t ic o s  fu n d ido s o de c a l  sodada ( J .  Am.
Cnem. Soc. 54; 2530, 193 2 ); pero  todos e s to s  p roced im ien­
to s  han dem ostrado s e r  muy c o s to so s  p a ra  p re te n d e r  a p l ic a r ­
lo s  en e s c a la  i n d u s t r i a l .

6*n l a  p re p a ra c ió n  d e l iu ran o  a p a r t i r  de l f u r f u r o l ;  
operando conforme a l a  d e sc r ip c ió n  de l a  ya  c i ta d a  p a te n te  
n o rtea m eric an aN S  2 .3 7 4 .2 4 9 ; se  enouen tran  o i e r t a s  d i f i ­
c u l ta d e s  de o rden  p r á c t ic o  que son ; p o r lo  demás, comunes a 
la  m ayoría  de l a s  re ao o io n e s  c a t a l i t i o a s  e je c u ta d a s  sobre 
cap as f i j a s ,  con a lg u n as  c i r c u n s ta n c ia s  a g ra v a n te s , además; 
deb idas a l  o a ra c te r  p a r t i c u l a r  de l a  re a c c ió n  y a l a  n a tu ­
r a le z a  d e l c a ta l i z a d o r .

Bs d i f i o i l  m an tener una te m p e ra tu ra  un ifo rm e en l a  to ­
t a l i d a d  de l a  zona de c a t á l i s i s .  A parte  e s to ;  es n e c e sa r io  
quemar p e rió d ic a m e n te  lo s  p ro d u c to s  de condensación  y de 
c ra c k in g  que se acumulan con tinuam ente so b re  e l  o a ta l iz a r ­
d o r. B e ta  re g e n e ra c ió n , in c lu so  s i  s e  c o n t r o la  cuidado sar­
m enté, o o as io n a  siem pre so b re ca len tam ie n to s  lo c a le s  en so­
né, s s itu a .d as  f u e r a  de lo s  p u n to s  de c o n tro l  term om étrico .
A l a s  tem p e ra tu ra s  e le v ad a s  (g en era lm en te  su p e r io re s  a lo s  
500% 0 .)  l a s  c ro m ita s  de o ino  y de manganeso se d e sa c tiv a n  
com pletam ente. $ o r c o n s ig u ie n te , en cad a  re g e n e ra c ió n , una



3

10

15.

20.

25.

3 0 .

^determ inada zona d e l c a ta l i z a d o r  p ie rd o  in ev itab lem en ­
t e  su  p o d e r a c t iv o .  De aqu í se  s ig u e  que 1c d u rac ió n  ú— 
t i l  d e l c a ta l iz a d o r  es l im i ta d a .  A e s te  p r o p ^ - i to ,  l a
p r e c i ta d a  p a te n te  n o rte a m e ric a n a  uS 2 .374.149# ao da in ­
d ic a c ió n  p r e c i s a  a lg u n a ; en l a  p r á c t i c a  es no oes ario#  s in  
embargo, p ro c e d e r  a l a  re g e n e ra c ió n  después que e l  c a t a l i ­
zador h a  soportacO  e l  paso  de una c a n tid a d  (ea  peso) de 
í u r f u r o l  que no so b re p a sa  e l  dob le  de su  p ro p io  p e so , 
mas a l l á  de una r e la c ió n

K.g. de f u r f u r o l
R-g. de c a ta l iz a d o r

de 70 , aproxim adam ente, e l  c a ta l iz a d o r  debo s e r  g e n e ra l­
mente reem plazado por una s u s ta n c ia  n ueva .

-Los in c o n v e n ie n te s  que acabamos de en u n c ia r se pueden
su p r im ir , en numerosos c a so s , g r a c ia s  a l  empleo de cap as 
o leohos c a t a l í t i c o s  f l u i d i f i c a d o s .  S in  embargo, p a ra  po­
der a p la c a r  conven ien tem ente l a  tá c n ic a  f l u i d a  a una. re a c ­
c ió n  o a t a l i t i c a  d e te rm in ad a , en l a  fa s e  v ap o r, es n ecesa­
r io  que e l tiem po d^ c o n ta c to , o lo s tiem pos de c o n ta c to , 
so b re  e l  c a ta l i z a d o r ,  s u f ic ie n te s  p a r a  p ro d u c ir  l a  re a c ­
c ió n , sean muy c o r to s . A hora b ie n ,  en e l  oaso de l a  t r s n s fo r -  
mación ¿ e l f u r f u r o l  en fura& o, lo s  v a lo re s  ind icados por l a  
l i t e r a t u r a  c i e n t í f i c a  o p o r  lo s  te x to s  de l a s  p a te n te s ,  o
que se puedan e s t im a r  de acuerdo con e l l o s ,  p a r a  e l  tiempo 
de c o n ta c to , son d e s a le n ta d o ra s  p u a s to  que son ¿ e l  orden do 
v a r io s  segundos. E s tu d io s  m in u c io so s , a s i  oomo e x p e r ie n c ia s  
**'*'****̂ *̂**—RRs? Po— —a f irm a  s o l —c i t a n t e  e s te  dom inio, han
p e rm it id o , p o r e l  c o n t r a r io ,  e s ta b le c e r  que l a s  re a c c io n e s  
de d e c a rb o n il iz a c ió n  so produoen  con tiem pos de con teo to  de? 
orden  de una f r a c c ió n  de segundo. E s ta  in esp erado  re s u l ta d o
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^-a c o n s ti tu id o  un preám bulo te ó r ic o  a 2as i n v e s t i g a d o ^
que han desembocado en l a  a p l ic a c ió n , que mas adeüan t^  

se  d e s c r ib e , de l a  té c n ic a  f l u i d a  en l a  p re p a ra c ió n  d e l fu ­
la n o .

^1 o b je to  de la  p r e s e n te  in v en c ió n  c o n s is te  en e lab o ­
r a r  un p ro ced im ien to  o p e ra to r io  que p e rm ite  l a  r e a l i z a c ió n  
de una u n id ad  c a t a l í t i c a  f u r íu r o l / f u r a n o  que fu n c io n a  con 
d t,u l.L gadores só lid o s  a p ro p ia d o s , oapaces de a c tu a r  so b re  
s u s ta n c ia s  en fa se  vapor (en p a r t i c u l a r  la s  p re p a ra d a s  s e -  
gdn e l  p ro ced im ien to  d e s c r i to  en l a  m encionada p a te n te  n o r -  
te a m e ric e n a b S  2 .3 7 4 .1 4 9 ) , pero  que se  h a l le n  eh capas 
i l u i d a s  o f l u i d i f i c a d a s .  Operando a s i  se  o b tie n e n  l a s  ven­
t a j a s  que se  enuncien  a. c o n tin u a c ió n í

1. E l  ap a ra to  p r e s e n ta  dim ensiones re d u c id a s  oon r e l a ­
c ión  a lo s  u tilizan do e  normalmente*

2. En e l tra n s c u rs o  de l a  p ro d u cc ió n  o ^ p o s ib le  mante­
n e r  l a  t o t a l i d a d  de l a  zona de c a t á l i s i s  uniform em ente ca ­
le n ta d a  a l a  te m p e ra tu ra  óp tim a de re a c c ió n . E v itando  un 
so b reca len tam ien to  o descensos lo c a l iz a d o s  de l a  tem peratu ­
r a ,  se  dism inuye la. p o s ib i l i d a d  de re ao o io n e s  se c u n d a ria s .
De aq u í r e s u l t a  un p ro d u c to  que t ie n e  un grado de p u re z a  su­
p e r io r  ( e l  fu rano  o b ten id o  p o r c a t á l i s i s  f l u i d a ,  d e s t i la d o , 
p a sa  en te ram en te  e n tre  31—32^ 0 . ,  s i n  r e v e la r  l a  p resen c ia , 
de p ro d u c to s se c u n d a rio s ; además puede s e r  h idrogenado d i­
re c ta m e n te  a  te t r a h id ro fu ra u o  s in  s e r  som etido a una d e s t i ­
la c ió n  o a un p ro ced im ien to  in te rm ed io  de p u r i f i c a c ió n ) ,  un 
aumento d e l ren d im ien to  en fu rano  (de 85-90 % a 90-93 y 
un p e rio d o  de a c t iv id a d  d e l c a ta l i z a d o r  mas p ro longado  an­
te s  de que se a  n e c e s a r io  e f e c tu a r  su  re g e n e ra c ió n  (por lo

30 que s e  r e f i e r e  a l a  r e l a c i ó n



c a n tid á d  de f u r f u r o l
c a n tid a d  de c a ta l i z a d o r  

se p a sa  d e l v e lo r  1 ,7 —2 a un v a lo r  de 10 a' 20;
3 .  3;, e l  t ra n s c u rs o  de l a  fa se  de re g e n e ra c ió n  se  pue­

de l o g r a r  una o x id a c ió n  d e l o a ta l i s a d o r  s in  que se  p roduz­
can so b re c a le n ta m ie n to s  lo c a le s  p e l ig ro s o s  y , p o r consi­
g u ie n te ,  s in  que una p a r t e  d e l c a ta l iz a d o r  se d e s a c t iv e . 
e f e o to , l a  o x id a c ió n  se e f e c tú a  oon e l  c a ta l iz a d o r  f l u i d i f i ­
cado p o r  l a  o o r r ie n te  de gas que c o n tie n e  e l  o x igen o , m ien- 
t-.-..^ que es ca l a ltad o  uniform em ente a una, te m p e ra tu ra  que no 
so b re p a sa  a  la  de re a c c ió n . Ep tiem po n e c e s a r io  p a ra  lo g r a r  
1^ r^ g  m igración se  en c u e n tra  se n s ib le m e n te  a c o rta d o , p r in c i ­
pa lm en te  s i  se  l a  compara con e l  ac recen tam ien to  d e l tiempo 
de p ro d u cc ió n  y con l a  d u rac ió n  ú t i l  d e l c a t a l i z a d o r ,  p rá c ­
tica m en te  i l im i t a d a ,  según se  v e rá  c la ram en te  en l a  d e sc rip ­
c ió n  s ig u ie n te  r e l a t i v a  a algunos ejem plos de r e a l i z a c ió n  de 
l a  in v en c ió n :

4 .  -l<a v e lo c id a d  de re a c c ió n  aumenta sen sib le m e n te  p o r e l 
necho de l a  g ran  s u p e r f i c i e  de l c a ta l iz a d o r  que se  h a l l a  en 
o o n tac to  con lo s  g a se s  y en razó n  de l a  a g i ta c ió n  o o n tin u a  a 
l a  que estos son som etidos a l  mismo tiem p o , p o r o t r a  p a r t e ,  
que e l  c a ta l iz a d o r  mismo. A s í, p a ra  e l  v a lo r

s u p e r f ic ie
v e lo c id a d

se p a sa  de 0 ,03  a  1 ,5 - 2 ,5  cm  ̂ de f u r f u r o l  l iq u id o  p o r omP 
do c a ta l iz a d o r  p o r h o ra .

O tros o b je to s  de l a  in v en c ió n  se verán  en e l  tra n sc u rso  
de le, d e s c r ip c ió n  que s ig u e .

E sto s d i f e r e n te s  o b je to s  se r e a l i z a n ,  según l a  inven­
c ió n , g r a c ia s  a l  paso de una m ezcla  de vapores da f u r f u r o l



5 34660
,y de agua, de abajo a r r i b a ,  a t r a v é s  de una capa  de c a ta ­
l i z a d o r  só lid o  fin am en te  d iv id id o , em en tad o  a una tempe­
r a t u r a  a p ro p ia d a , en co nd ic iones t a l e s  que e l  paso  de lo s  
vapores m antiene e l  c a ta l i z a d o r  en c o n d ic io n e s 'd e  í l u i d i — 
f io a c ió n .

Hn l a  p r á o t io a ,  e l  c a ta l iz a d o r  e s t á  c o n s ti tu id o  p o r oro 
m ita  m ix ta  de c inc  y de m anganeso, p ero  puede e s t a r  c o n s ti­
tu id o  in d ife re n te m e n te  p o r c u a lq u ie r  o tro  c a ta l iz a d o r  s ó l i ­
do capaz de p ro d u c ir  fu rsn o  a p a r t i r  de f u r f u r o l  en l a  fa s e  
vapor y ,  en p a r t i c u l a r ,  p o r lo s  c a ta l iz a d o re s  d e s c r i to s  en 
l a  r e f e r i d a  p a te n te  n o rte a m e ric a n a  ES 2 .3 7 4 .1 4 9 , y que se 
en cu en tran  a T¿,.s tem p e ra tu ra s  in d ic a d a s  en este, p a te n te .  Es­
te  c a ta l iz a d o r  en polvo se oomprime en form a de t a b l e t a s  u— 
t i l i z a n d o  una p re s ió n  adecuada ( e l  v a lo r  óptimo e s tá  com­
p ren d id o  e n tre  50 y 150 &-g./cm^). l a s  t a b l e t a s  o b te n id a s  
a s i  s e  rompen luego  en pequeños tro z o s  y se  recogen  p o r ta ­
mizado lo s  pequeños g rán n lo s  de c a l ib e a  ap ro p iad o . De e s ta  
manera se o b t ie n e  un c a ta l iz a d o r  cuya r e s i s t e n c i a  m ecánica 
y cuy o;, cu rac ió n  son s a t i s f a c t o r i a s  y adecuadas p a ra  la . u t i ­
l i z a c ió n  en form a de capas f l u i d i f i c a d a s ,  m ejorándose ade­
más e s ta s  c a r a c t e r í s t i c a s  a m edida que se  u t i l i z a  e l c a ta ­
l i z a d o r .

Siem pre en f a s e  f l u i d a ,  se p u e fn . u t i l i z a r  c a ta l iz a d o ­
re s  " so p o rta d o s"  o b ten id o s  hac iendo  a b so rb e r , co n v en ien te­
mente p o r g e l  de s í l i c e ,  p o rc e la n a  p o ro s a , e t c . ,  l a  p a r t a  
a c t iv a  del p o lv o . Ie s  c a ta l iz a d o re s  s o p o r ta o s  p ro p o rc io ­
n an , s in  embargo, r e s u l ta d o s  p r á c t ic o s  de u t i l i z a c i ó n  i n f ­
r i a r e s  a lo s  oue se o b tie n e n  con e l  c a ta l iz a d o r  en form a 
máxima. 3 s to  co rre sp o n d e , p o r 1 . demás, cpn lo  que se d ice  
en l a  m encionada p a te n te  n o rte a m e ric a n a  dS 2 .374 .149  no*"'
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dos en o ^ )a s  f i j a s ,  
t in u a o ió n  m u estran ,

lo s  o a ta l
234660

z ador es so p o rtado s u t i l i z a r
lo s  ejemplos que se p re s e n ta n  a oon-
s in  oa r s o te r  l im i t a t i v o ,  algunos mo—

dos de r e a l iz a o ió n  p r á o t io a  de l a  in v e n c ió n .
p re p a re  un c a ta l i z a d o r  c o n s ti tu id o  p o r

c ro m ita s  m ix ta s  de ciño  y de m anganeso, haciendo p r e c ip i ­
t a r  l a  so lu c ió n  de lo s  n i t r a t o s  con cromato de amonio. Jos
crom atos se  f i l t r a n ,  se lav an  con agua d e s t i la d a  f r í a ,  se 
eeoan en un horno a  1106 C. y ¿espués se c a l ie n ta n  en una 
cá p su la  a 400& 0.

E l c a ta l iz a d o r  en polvo a s í  o b ten id o  se comprime en f o r ­
ma de t a b l e t a s  m ed ien te  una p re n s a  y luego se  red u ce  a g ra­
n u lo s  de pequeñas d im ensiones.

Se in tro d u c e n  $00 cm̂  (oO g .)  de e s te  c a ta l iz a d o r  en un 
tubo v e r t i c a l  de acero  (o a len tad o  e lé c tr ic a m e n te ) ;  unido a 
una p a r t e  o a l  dar a d' ev aporac ión  y luego se  l e  red u ce  me­
d ia n te  h id rógeno  a 4006 0.

A tr a v é s  del c a ta l iz a d o r  ca len tad o  a  4206 (3., se hace 
p e s a r  de abajo — a r r ib a  una m ezcla t o t a l  de 9 kg . de f u r f u ­
r o l  (94 m oles) y 1 6 ,9  kg . de agua (940 m oles) en estado  de

5Vapor. Ls v e lo c id a d  de ca rg a  de l f u r f u r o l  e r a  de 95 cm / h .  
y l a  del agua de 170 om^/n. Bu t o t a l  se han o b ten id o  6 ,2  kg. 
de fu ran o  (ren d im ien to  9 1 ,^  %)* e l cual se  h a  h idrogenado 
POr o a ta l i s a s  en un a u to c la v e , a s i  como te t r a h id r o f u r a n o ,  
s in  que h ay a  sido  p rev iam en te  d e s t i la d o  o som etido por o— 
iba, p a r t e  a un p ro ceso  de p u r i f i c a c ió n .

En e s ta s  c o n d ic io n e s , l a  r e la c ió n  m olar a g u a / f u r íu r o l  
ig u a l  a  10, l a  r e la c ió n  v o lu m en /v e lcc id ad , de 1 ;9  vo lú ­

menes de f u r f u r o l  l iq u id o  p o r volumen de c a ta l iz a d o r  p o r ho­
r a ,  y e l  tiempo de con tacto  d e l o rd en  de 0,2 segundos.3 0 .
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< S i  c a ta l iE a o p r ,  quo ha. so p o rtado  en con jun to  e l paso 
de una c a n tid a d  de f u r f u r o l  ig u a l  a 150 v eces su p ro p io  
p e so , e s t á  siem pre ac tiv o  y p re s to  a  una u t i l i z a c i ó n  u l t e ­
r i o r ,  en ta n to  que su ren d im ien to  en fu rano  perm anece cons- 
t a n t e .  ^  e l  curso de e s ta  oper an ió n , e l  c a ta l iz a d o r  ha  ex­
perim en tado  re g e n e ra c io n e s  in te rm e d ia s  cada vez que se h a  
observado  e l paso de f u r f u r o l  in a l t e r a d o .  La, o p e ra c ió n  se 
ha  efec tuad o  enviando p rim eram ente o x igen o , m anteniendo l a  
tem p e ra tu ra  d e l o a t  a l i s  ador a l  n iv e l  de l a  te m p e ra tu ra  do 
re a c c ió n , y enviando después h id ró g e n o , siem pre a l a  misma 
te m p e ra tu ra , io s  ¿os g a se s  se han d ir ig id o  a t ra v á s  de l c a ­
ta l i z a d o r  a una v e lo c id a d  c a lc u la d a  p a r a  m an tener l o t e  en 
estado  f l u i d i f i c a d o ,  l a  d u rac ió n  de cada re g e n e ra c ió n  in ­
te rm e d ia  no ha  sobrepasado jam as de l a  h o ra .

Ko se h a  r e g is t r a d o  n inguna p é r d id a  a p re c ia b le  de c a ta ­
l iz a d o r  d eb ida  a su  a r r a s t r e  meo&nioo po r l e s  p ro d u c to s  de 
l a  re a c o ió n .

EJEMPIO 22. -  Se h a  p rep a rad o  un c a ta l iz a d o r  como en e l  
caso d e l  Ejemplo 13.

TPEn 70 enr de cata lizador en estado finam ente d iv id id o , 
que corresponden a 32 g . , co locados en un tubo de v id r io  
f i r a x  d isp u e s to  v e r t ic a lm e n te ,  se hacen  p a s a r  1*650 k g . de 
f u r f u r o l  (1 7 ,2  m oles) y 3 ,4  k g . de agua (189 m o les ), en f o r ­
ma ¿e m ezcla , a  v e lo c id a d  un ifo rm e, en estad o  Re v ap o res y 
Re abajo  -  a r r ib a ,  d u ran te  un p e río d o  de unas 12 h o ra s . 'Si 
c a ta l iz a d o r  se c a le n ta b a  uniform em ente con e l e c t r i c id a d  h as­
t a  420* 0 . ,  aum entándose e s t a  tem p e ra tu ra  h a s t a  430* g. so­
lam en te  a l  f i n a l  ¿o l p ro ceso  o p e r a to r io .  Se han o b ten ido  
1*050 kg . de fu rano  (ren d im ien to  93 %)* S i  p roduc to  o b te n i­
do e re  de un oo lor lig e ra m e n te  am a rillo  y , en le  d e s t i l a —



& ián, h a  pasado e n tre  3 1 - 32* C. s in  r e v e la r  l a  p re s e n c ia  
de p ro d u c to s  se c u n d a r io s .

an l a s  co nd ic iones d e s c r i t a s  a r r i b a ,  l a  r e la c ió n  vo- 
lu m en /v e lo c id ad  h a  s id o  ¿e 1 ,5  volúmenes de f u r f u r o l  l i ­
quido p o r  volumen de c a ta l iz a d o r  por h o ra , y ^  tian p o  de 
c o n ta c to  cercano  a 0 ,3  segundos.

^1 c a ta l iz a d o r  ha so p o rtado  e l  paso de f u r f u r o l  a r a -  
s<ín de 22 veces su p ro p io  p e s o , p roduciendo  fu rano  13,3 ve­
ces s in  n in gu n a  re g e n e ra c ió n  in te rm e d ia . Después de le  re ­
g en e rac ió n  ¿e l c a ta l i z a d o r  e l grado de a c t iv id a d  h a  v u e lto  
a l  v a lo r  i n i c i a l .

EJ # g I 0  3 * . -  Se ha  p rep arad o  un c a ta l iz a d o r  soportado  
según e l  p ro ceso  s ig u ie n te :

*-e ha  t r i tu r a d o  un p la to  ¿c p o rc e la n a  p o ro sa  en o e s te s  
de pequeñas dim ensiones que s e  han p u r i f ic a d o  v a r ia s  veoes, 
p rim ero  p o r tra ta m ie n to  m e n a n te  s u s ta n c ia s  qu ím icas y des­
pués po r c a lc in a c ió n  con f u e l l e .  Se h a  dejado embeber lo s  
g ranos en e l  agua d e s t i l a d a  d u ran te  algún  tiem po y luego se  
ha t i r a d o  e l  exceden te  de agua y so b re  l a  p o ro e la n a  mojada 
se ha añad ido , a pe quenas d o s is  y am o v ien d o  constantem en­
t e ,  c a ta l iz a d o r  en polvo  p rep arad o  de l a  form a d e s c r i t a  en 
el a n te r io r  Ejemplo 1* ( s in  fo rm ar, desde lu eg o , e l  aglome­
rado p o r  com presión y s in  p ro c e d e r  a. l a  confeooión  de g ra ­
n u lo s ) .  Después se ha p u es to  e l con jun to  en un horno o era  un 
secado o a iream icn to  e jecu tad o  a 120* C. d u ran te  dos h o ra s , 
aproxim adam ente. E l  c a ta l i z a d o r  o b ten id o  de e s ta  m anera se  h- 
sep arado d e l  exceso de polvo  no abso rb ido  y s e  h a  como robado 
que e s te  c a ta l iz a d o r  e s ta b a  c o n s t i tu id o  p o r un 18 % ge sus­
ta n c ia  a c t iv a .

Vapores m ixtos ¿e agua y  de f u r í u r o l  (en l a  r e la c ió n
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m olar de 1 5 : 1 , 
a c r ib a  a tra v é s

aproxime d á te n te )  s e  han enviado de abajoT¡de 50 cm de c a ta l iz a d o r  soportado  f in a ­
mente d iv id id o  (c o r re s p o n d ie n te  a 42 g . ) ,  que c o n tie n e  
aproxim adam ente 7 ,3  g . d ; p a r t e  a c t iv a ,  y ca len tad o  u n i­
form em ente a 420% 0. Con una r e la c ió n  vo lum en /vslo c id ad
de aproxim adam ente 1 (volumen de f u r f u r o l  l iq u id o  p o r vo­
lumen ¿e c a ta l iz a d o r  so p o rta d o , p o r h o ra ) se  h a  o b ten ido  
fu ran o  con un ren d im ien to  de 8 5 %, ca lcu lad o  so b re  e l  p ro ­
ducto tran sfo rm ad o , en ta n to  que un 3 5 % , aproxim adam ente, 
d e l f u r f u r o l  p esab a  in a l te r a d o  a t ra v é s  d e l c a ta l iz a d o r .

-JhPjpip .4^*" Se ha p rep arad o  un c a ta l iz a d o r  soportado
de l a  forma, s ig u ie n te :

S* h a  o b ten id o  g e l  de s í l i c e  p r e c ip i tá n d o le  a p a r t i r  
de una so lu c ió n  de s i l i c a t o  só d ic o . E l g e l se h a  lavado  va­
r i a s  v eces con agua d e s t i l a d a  
te  to d a  s u s ta n c ia  e x tra ñ a . Ai

ha s t  a e l im in a r  c a.s i  to  t  
g e l d isp e rso  en agua se

.im en­
ha.

añadido c ro m ita  m ix ta  de c in c  y de manganeso re d u c id a  a p o l­
v o ,a  razón  de 25%  con r e la c ió n  a l  SiO^ seoo. E l con jun to  
sa h a  homogeneizado b ie n  después en un molino de b o la s ,  
después se  ha  f i l t r a d )  en un apar*ato c e n tr ifu g o  hasta , seque­
dad; p o r ú ltim o  se h a  ro to  l a  mas¿¿ o b te n id a  d e já n d o la  des­
pués s e c a r  a l a  tem p e ra tu ra  am bien te . 3 l  c a ta l iz a d o r  a s i  
o b ten id o  se h a  red u c id o  a g ra n u lo s  de pequeñas d im ensiones. 
Vapores m ix tos de agua y de f u r f u r o l  ( r e la c ió n  mo^ar apro­
ximada, 1 3 : i )  se  han enviado de abajo  a r r ib a  a tra v é s  de 50 
cm ge c a ta l iz a d o r  so p o rta d o , o b ten id o  en l a  form a an te s  in ­
d ic a d a , y con ten ido  en un tubo de v id r io  P i r e x .  E l c a t a l i ­
z a d o r, ca len tad o  uniform em ente a 420% 0 . ,  p e sa b a  36 g . ,  apro­
xim adam ente, y c o n te n ía  8 ,18  g . de p a r to  a c t iv a .

Con una. r e la c ió n  volum en/velo  c idad  de, aproxim adam ente,



un volum en d-3 f n r f o e o l  T iq u id o  p o r  vo lu r:en  ao c a te - iz a r -  
¿ci*y p o r  h o r a ,  ce  h a  o b te n id o  un Yíannrm icnto ce lUYaao de 
75 *%? en t a n to  que 40 f u r r u r o .
r a d o .  .
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A

5.

10.

15.

20.

deol
ech a  l a  des c r i a c ió n  d e l  p r e s e n t a  in v e n to  y lo  que! se 
i'a. como no p ra c t ic a d o  n i  p u e s to  en e je c u c ió n  en <̂ep ¿r 

ílEy com prendo  l a s  r e i v i n d i c a c i o n e s  s i g u i e n t e s *
!& .— ^ e r f a c c io n a m ie n to s  en lo s  p ro c e d im ie n to s  de de— 

c a r b o n i l i z a c i ó n  da lo s  a ld e h id o s ,  p r in c ip a lm e n te  d e l f u r -
f u r o l?  m e d ia n te  c a p a s  c a t a l í t i c a s  f l u i d a s ?  c a r a c te r iz a d o '
p o rq u e  Dos vapor ee. ì ld e h id o  a t r a t a r  y lo s  d e l agua se
h a ce n  p a s a r  de ah a jo  a r r i b a  a  t r a v é s  da una cap a  d? c a t a l i ­
z a d o r  s ó l id o  c o n v e n ie n te m e n te  re d u c id o  a l  e s ta d o  de f i n a  
d i v i s i ó n  y m an ten id o  a una te m p e r a tu r a  a p ro p ia d a ?  en con d i­
c io n e s  t a l e s  que e l p a so  de lo s  v a p o re s  m a n tie n e  a l  c a t a l i ­
z ad o r en e s ta d o  f l u i d i f i c a d o .

28-.- l e r f e c o ío n s m i a n to s ,  según  la . r e i v in d i c a c ió n  18 , 
c a r a c te r iz a d o s  p o rq u e  e l  a ld e h id o  a  t r a t a r  e s t á  c o n s t i t u i ­
do p o r  f u r f u r o l .

3 8 . -  P e r f e c c io n a m ie n to s ,  según  l a  r e i v in d i c a c ió n  18, 
c a .rso te riz a .d o s  p o rq u e  se  u t i l i z a ,  un c a t a l i z a d o r  en e s ta d o  
p u l v e r u le n to ,  so p o r ta d o  p o r  s í l i c e ,  p o r c e l a n a  porosa: o c u a l­
q u i e r  o t r o  m edio a p ro p ia d o , re d u c id o  a g ran o s de g r o s o r  ex­
p ro p ia d o  y a p to s  p a r a  p r e s t a r s e  a u n a  f l u i d i f i o a c i ó n .

4 8 . -  P e r f e c c io n a m ie n to s ,  seg án  l a  r e i v i n d i c a c i ó n  1 8 , 
c a r a c te r i z a d o s  p o rq u e  la . r e g e n e r a c ió n  d e l c a t a l i z a d o r  se

25
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- 3  A234660-e ie c tu a  p o r o x id ao io n  a una tem p e ra tu ra  que no sobrepa­
sa  l a  de t r a b a jo ,  haciendo  p a s a r  de abajo a r r i b a  una oo- 
r r r e n t e  de a i r e ,  oxígeno u  o tro  gas que con tenga ox igeno , 
a  t r a v é s  del c a ta l iz a d o r  uniform em ente ca len ta d o  y a i 
co n d ic io n es t a l a s  que e l  pe so de gas m an tiene  a e s te  ca­
ta l i z a d o r  en estado  f lu id i f i c a d o  y , su ces iv am en te , se l e  
somete a re d u o o iin , a te m p e ra tu ra  c o n v e n ie n te , p a r a  lo  
cual se n ace  p a s a r  de abajo  a r r i b a  una c o r r ie n te  de h i ­
drogeno y asimismo ai con d io ica  ás de f lu id i f i o a o id n .

$ a .-  P e rfec c io n am ie n to s  en lo s  p ro ced im ien to s  de de- 
c a rb o n i l iz a o iá n  de lo s  a ld e h id o s , p r in c ip a lm e n te  d e l f u r -  
f u r o l ,  m edian te  oapas c a t a l í t i c a s  f l u i d a s .

Sr gán se d e s c r ib e  y r e iv in d ic a  en l a  p r e s e n te  memo­
r i a  que c o n s ta  de ¿ooe h o ja s  f o l i a d a s  y m ecanografiadas 
p o r una s o la  cara*

m ad rid , a 3 de A b r i l  de 195?.
FuRFuaOI Y DERIVADOS, S .A ,
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