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INTRODUCCION

pot "UN PROCEDIMIENTO PARA CONDENSAR Y POLIMERIZAR ALCOHOL
PURFURILICOY, a favor de la firma estadounidense INTERNATIO~
NAL RESEARCH AND DEVELOPMENT CORPORATION, domiciliada en 53
West Jackson Boulevard, OHICAGO 4, Illinois (USA).

MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere a la formecién de un
intermediario de resina o condensado parcisl & base de
alcohol furfurilico, mediante el uso de aldmina activada
¥y en susencia de 4cido.

Los polimeros de este invento son condenazados
de viscosidad baja, resultantes de la condensacién inter-
molecular del alecohol furfurflico y tienen una gamé
relati#amente éstrecha de pesos moleculares. Son parti=-
cularmente aptos pars usar en cementos resistentes a 1la

corrosién, como impregnantes, como aglomerantes y como
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la estrecha gama de pesos moleculares de los

revestimientos.

polimeros es causa de la bhagja viscoéidad de los condense~-
dos, lé cual es muy ventajosa para las diversas aplica-
ciones, pero ademis responden més uniforhenente a los
reactivos, tales como los amgentes termofraguantes,
que los polimeros con una amplia gama depesoc molecu-
lares.

El invento establece un procedimiento para éon-
densar y polimerizar mlcohol furfurilico 1lévéndolo a
una fase intermedie estable, procedimiento gue comprende
el calentar un cuerpo de alcohol furfurflico s una tempe-
ratura qye efectda la volatilizacién del alcohol monomé-
rico, el pomer en contacto los vapores defalcohol
furfurilico monomérico con aldimine sctivade y el apartar
del contacto con la alémina asctivada el producto liquido
de la reaccién de condensacidén intermolecular.

El invento establece también un procedimiento

para condensar y polimerizar mlcohol furfurflico que

. comprende el calentar un cuerpo de alcohol furfurilico &

temperatura que efectia la volatilizacién del zlcohol
furfurilico monomérico, el poner en contacto el una zona
de catel izador los vapores de alcohol furfurilico con la
aldmina activada, paras efectuar la condensacidn intermole-
cular del alcohol furfurilico, el apartar de la zona de
catalizador, en forme de vepores, el agua desdoblada por
la condensacién intermolecular del alcohol furfurilico y
por lo menos una porcidn del alecohol furfurilico gue no

he reaccionado, el retirar de la mencionada zZona de catali-
zador un producto liquido de la condensacién de alcohol |
furfurflico, el mezclar dicho producto liquido con el
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cuerpo de alcohol furfurilico que se esté calentando, y
el proseguir el calentamiento de la mezcla de alchol
furfurilico y condensados de alecohol furfurilico hasta que
la temperaturs de ebullicidén de la mezcla indica la elimi-
nacidn prdcticamente completa del aleoohol furfurilico mono-
mérico. |

Pgre lograr una conversién répida ¥ elevada de
alcohol furfurflico, las cantidades de catalizador no nece-
siten limitarse a cifras relativamente pequefias, como cuan-
do.el catalizador estd en contacto coh una mezcla liguida
reactiva de aleohol furfurilico monomérico y formas poli-
méricas de alcohol furfuriliéo que ven desde los dimeros,
log trimeros, etc., has?a los polimeros de peso molecular
superior.

Se sabe que el aloohol furfurilico se resinifica

0 condensa sin catalizadores cuando se la aplica calor.

Dunlop y Peters (Industrial and Engireering Chemiairy,

" vole 34, péginas 815-817) han demostrado que menos dsl

4% de monbmero se convierte en dimerc cusndo se calients
g cohol furfurilico a unos 3008F (alrededor de 150¢C)
durante unas 3 horas. El calentamiento a 4822F (250¢C)
durante 3 horss dimeriza menos de un 20% de alcohol furfu=
rilico. Estos métodos de calentamiento sin catslizador,
como salta en seguidava la vista, no logran en ningién
perfiodo préctico de calehtamiento efectuai un grado ele=
vedo de conversién de alcohol furfurilico monomérico &
condensedos poliméricos.

También se conoce en el ramo el producir inter- _
medisrios o condensados parciales de slcohol Ffurfurilico
por celentamiento de alcohol furfurf{lico en presencia de

un catalizador 4cido y de un disolvente que sirve para
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moderar lz regsceidn potencialmente violenta, disolvente
que de ordinario es el azgua. Al formar eatée intermedis~
rios polimerizados segién las précticas anteriores, se
calienta cuidadosamente el alcohol furfurilico con el
catalizador y el disolvente, hasta obtener un liquido
viscoso, y se termina la reaccidn sl llegerss & une vig=
cosidad aproximada que se ha determinado previamente.

Este liquido viscoso producido por ﬁna reaccidén
catalizads con 4cido es de ordinario uns mezcls de glcohol
fuffurilico monomérico y formas polimériess de alcohol
fuffurilico de amplia game de pesos moleculares. Para
disminuir la viscosidad de las mezclas de condensad® , resul-
tantes de una reaccidn en que se obtiene alto grado de
conversién de alcohol furfurilico, hasta un punto en gue
sea préctico someter las mezclas s pasos complementarios
de trstamiento teles como neutralizacién, lavado, combi-
necibén, etc., se diluyen los condensados con alcohol
farfufilico monomérico. Las soluciones en alcohol furfu~
rflico de meaclas muy viscosas de alcohol furfurilico
tieﬁen utilidad limitada en los revestimiento, los cemen-
tos, los adhesivos, etcey 2 CRBusa de que el gran contenido
de alcohol furfurilico monomérico ocasione gren encogimien-
t0 y tendencia a la porosidad en los revestimientos y en
las uniones adhesivas hechas a base de tales soluciones.

También se sabe gque por condensactidédn intermo=
lecular de alcohol furfuriliéo en presencis de un cata-
lizador de aldmins activado pueden péoducirse condensados
gue con intermediarios estables. Ji la reaccidén de con=
denseci én zatalizada por sldmina se he llevado hasta el
puntoe de la conversién précticementes compieta del alcohol
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furfurilico monomérico en formas poliméricas de alcohol
furfurilico, el producto es una mezcla de polimeros de

una asmplia gama de pesos moleculares. los intermedierios
estables cuyos componentes son materiales précticamente
del todo poliméricos, presentan grem viscosidad, que varia
de la de un Jarebe espeso hasta un alquitrdn duro. Las
viscosidades de estos condensados son elevadas, a causa

de la amplia geme de polimerog presentes, que incluye

una cantided importante de polimeros de peso moleculsr
elevado y, par consiguiente, de gran viscosidad.

Ahore se ha descubierto que la polirerdzactién del
alcohol furfurilico puede acelerarse para gue se produzca
de rodo précticamente tranquilo y puede controlarse para
constitulr polimeros con un gredo relastivemente uniforme
de polimerizgeién, si se aporte alcohol furfurilico a una
zona de catelizador que comprenda aldminag activada, en
condiciones tales de temperatura que se prioduce la conden-
secl 6n intermolecular del elcohol furfurilico, el agus
de condensa¢ién se veporiza y sale por la parte superior
del lecho de caetalizador, y el condensado formado es un
1iquido gue puede retirarse por el fondo del lecho de
catalizador. la reaccidn puede efectuarse, en sus fases
iniciales, con temperaturas y presiones a las gue précti-
camente s0lo los vapores de alcohol furfurflico establecén
contacto con el catalizador. En fases ulteriores de con—
densacién, la reaccién puede efectuarse en éondicioﬁes de
temperatura y de presidén, por ejemplo a presién subetmos-
férica, en las que vapores constitufdos en esencla por
dimeros, trimeros, etc., puedan ponerse sucesivamente en
contacto con el catalizedor y condensarse para former

polimeros de peso molecular supgrior de ung game limiteda
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de pesos molsculares. De preferencia, la reaccién inicial
se efectia a presidn aproximedamente atmosférica y a
temperaturas entre unos 2508F y 4002F (unos 1202C y 205¢C),
¥y de ordinario a temperatura ligzeramente superior al punto
de ebullicién aproximado del alcohol furfurilico comerecial,
0 sea de unos 3250F a 3292F (unos 1632C a 1652C).

El método psra condensar y polimerizér el
alcohol furfurilico puede efectuarse como una operacidn
por partides o como unas operacidn continua.

En general, la condensacién de una partida o
carga de alcohol furfurflico pare producir un producto
polimérico de viscosidad baja de una'gama relativamente
estrecha de pesos moleculares, se efectda calentando un
cuerpo de alcohol furfurilico a temperatura éue realiza
la volafilizacidn del alecohol furfurilico monomérico que
estd en contacto con aldning sctivads, mantenida en una
zona de cetalizador sin conteacto con el liguido que se
estd calentando a temperaturas de volatilizaclén. ITos
veporss en contacto con la aldmins activada guedan Some-
tidos & condensacién intermolecular, con lo gue se deadobla
agug de acuerdo con una reacd én bien conocida.

El agua desdoblada en la reesccidén de condensacidn
ge vaporiza a la temperstura de la reaceién. ILos vapores
acuosos, junto con c¢ssi todo el alcohol furfurilico que'no
ha reaccionado, pasa de la zona del cetalizsdor a un sis-
tema condensador refrigerado de menera corriente. El con-
densado ge acumula en un colector en el que el agua y el °
alcohol furfurilico forman capas separadas. El agua que
se halla en la cape superior puede descergarse al vertedero,
y el alcohol furfurilico puede devolverse &l cuerpo ds
alcohol furfurilico que se esti calentando ¢ a 1la zona del

catalizador,.



5

10.

15.

20.

25.

30.

s 7T =

)1 producto liguido de la condensacién del alcohol

furfurilico puede ger devuelto para mezelarlo con el cuerpo

de alcohol furfurflico que se egtd calentando. A4 medida

que eumente la cantidad de productos de condensacién.intérb
molecular scumulados en el cuerpo de alcohol furfurilico,
aumenta el punto de ebullicién de la mezcle resultante hasta
unos 4109F (2102C) y puede~obténerse un producto que esté
précticemente libre de alcohol furfurflico monomérico sin
reaccionar. '

Si el método paraAoonQenaar y polimerizar el
aleohol furfurilico ha de realizarse continuamente para
producir un producto de condensgcidén del alcohol furfurilico
de un meterial polimérico de una gama relativamente estreche
de pesos molecularses, el procedinmiento se lleva & cabb de
ordinario calentando. inbielmente un euerpo de alecohol fure
furilico a temperatursa que efectde la volatilizacién del
alcohol furfurflico. Los vapores de alcohol furfurilico
se ponen en contacto con a&limina activada granular en uns
zong de catalizador mantenide por eneima de unos 2508F
(i2oﬂc). El vapor de ague y algunos de 1los vapores de
alcohol furfurflico sin reaccionar se sacan de la zong
del catalizador por condensacién en un sistems tal como
el que se describe para el procedimiento por partidas.

De la mencionads gona del catalizador se retira un producto

polimérico 1fquido de condensecibén del alcohol furfu-

" rilico. ¥ste producto polimérico puede calentarse en la

segunda zone de caldeo para auhentar gradualmente la -
temperatura'de modo que al principio se volatilice el
alcohol furfurilice gque pueda‘estar presente en el produc=-
to polimérico. Betos vapores de alechol furdurflico se

ponen en contacto con la alémina ectivada granulsr en un

-
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. segundc lecho de cataligzador. &1 producto liguido formsdo

por la reaccidén de condensecibn en la segunda zona de
cetalizedor se devuelve paras meszclarlo con el producto po-
limérico que se estd calentando, hasta que el punto de
ebuilicidn del producto en la segunde zona de caldeo indi-
que la conversidn précticamente completa dél aleohol fur-
furfilico.

Si han de condensarse las formas polimérieas de
glcohol furfurilico de peso molecular relativamente bajo,
se somete la mezcla en la seguﬂda zOna de caldeo a tempe~
raturas coordinadas y a presién subatmosférice, con lo que
ge iolatilizan lag formas poliméricas inferiores del
alcohol furfurilico, 0 bien se pasan los polimeros de
peso molecular bajo, en caliente, pero en estado liquido,
& une zona de cetalizedor mantenids a temperatura del
orden de 2508F 3 4009F (1200C 8 20590), y de preferencia
de 3509F a 4000F (1778C = 2052C). Los productos de con-

densacidén reaxltantes del cslentamiento del material

~polimérico pueden devolverse a la segunda zong de calded

0 enviarse & un colector separado. Los producetos poli=-
méricos de pes¢ molecular bajo formados por condensacién
del alcohol furfurilico pueden tener una viscosidad del
orden de 200 & 1500 centipoises, medida en un viscosimetro
Brookfield, pere por ulterior condensescidén de los mate-
riales poliméricos de peso molecular bajo pueden lograrse
productos con viscosidad hasta 250,000 centipoises.

Ia aldmina activada dtil pars efectusr la con-
densacidén intermoleculsr del alcohol furfurilico, es, de
preferencis, la aldmine gemma. La aldmine gemma se carac-
terize por ser una forma ceracteristice de sldmina, actie

vada & le forma gamma por calentamiento del mismo material
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aluminoso que es corriente.en lz formacidén de aldmins,
pero a una gama oritica de temperatura, tal como la de unos
T008F a 11008PF (unos 3708C a 5852€). lLa aldmins gammz
tiene una estructurs cristelina caracteristica en compa-
Se .racién, por ¢jemplo, con le alémins alfa, que, empezando
' con el mismo material, no ha sido acalentads al mismo grado.
La aldmina catalizadora gamma m4s activa es
un2 aldmine sctive gque se ha preparsdo calentando aldmine
hidratade neutras de unos 900¢F a 11002F (unos 4802C a
59500}, y de preferencia a unos 10002C (5402C). Ia dife-

0 rencia de activided de las aldminas activas disponibles
en ¢l ocomercio se traduce en que emplean un periodo nmés
largo o més corto para efectuar la desesda deshidrogens-~
cibén catalitica del alcohol furfurilico. asi, por

15. ejgmplo, una aldmina gamma activada, précticamente pura,

que se ha calentado a unos 1000°F (540°C) puede emplear
apenas la mitad del tiempo de reaccidn necesario para
obtener el mismo grado de condensacidn de una aldmine
activa que se ha activado calentédndola & unos 8009F

20. (4258C). _

Cuando la alémina activeda contiene otras formas
de 8ldmina, tales como la gldmina .alfa, su actividad
disminuye notablemente segin la cantidad que existe de
egta aldmina inactive. For ejemplo, una alémina activeda

25. que ses una mezcla con mds de un 50% de alémina alfa
ingctiva, habrd perdido su =ctividad catalftica précticea~
mente por entero. Con menos de un 50% de alfmine zlfa
inactiva, la mezcla de aliminas alfa y gamma es dtil
para emplear segdn este inventd. +a utbilidad aumenta
& medida que aumenta la concentracidn de alllmine gamma.

30. la aldmins sctivada se presents en el comercio
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con diversos tem:fios de purv cu1,~, gue vorin dosiz <l

. polve fino o lo que se llama naltmina activada fldida"

hesta los fragmentos groseros.de unas 2 pulgedas (50,80 mm).
Al reslizar el método de condensacidn de este invento, se
elige ol tamafio de part{culas de la a2ldminz activada de
manera que proporcione uns columna de reacd én empacada con .
espacio intersticial suficiente para pemitir que los con-

sados liquidos fluyan en contracorriente con los vapores,

sin que se dificulte aprecisblemente a los vapores el paso

por encima del cuerpo de aldmina activada 0 8 través de -61l.
Para las unidades pequeilas se prefiere un tamafio de particu=-
las de 8 a 14 mallas; pero psra las unidades mayores, el
tamafio de particulas preferido es de 1/4 de pulgads & 2 pul-
gadas (de 6,35 mm a 50,80 mm). ‘

Una columna o torre empagada con le alémina gra-
nular ge adapta para ol paso de vapores a itravés de ella
conectdndola a un depfsito cepaz de contener una cantidad
apreciable de liguido, depésito que estd provisio de medios
para malentar el liquido a una tempergtura predeterminada.

Fara mantener las condiciones 6ptimas de
reaccién en la torre empagada, sste cuenta de ordinario
con medios para rsgular ;a temperatura del catalizedor.

Zg deseable que las tempersturas que se mentengan sean tales
que el material polimérico formamdo no ge vaporice, sino

que se condense, mieniras que toda el agua desdobladae por
la reaccidn de condensacidn se vaporiza y pasa, junto

con algunos, por lo menos, de los vapores de alcohol fur-
furilico, a un sistema condensador separado.

Aunque lg reaccidén de condensacién puede ser

originade por el contacto de los vapores con el cataliza~

dor calentado unicamente por contacto con el material
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vaporizado, cabe realigar lg vaporizacién‘é aﬁéﬁtemperar
ture mientras se mentiene el catglizador & otra tempera=
tura por medios apropiados de calefaccidn o refrigerseiédn,
por ejemplo circundande la zona del catalizador con medios
5. calefactores.
Los vapores que salen de la zona del catalisza-
dor, como se ha explicado antes, contienen vapor de agua
y vapores de alcohol furfurilico. En la modalidad pre~
ferida de realizacidn, se condensan los vapores y el 1iqui-‘
10. do fluye a un colector gpropiado, donde el liquido se sepsra
en una capa acuosa y una capa de alcohol furfurilico. El
agua puede ser descargada del colector al vertedero de
manera continua o perfodica, £1 alcohol furfurilico puede
devolverse al depdsito de manera continue 0 procediendo
15. al transporte por part?das.
Alternativemente, la mezcla de vapores de
alcohol furfurilico y de vapor de agua puede hacerse pasar
- por una columne rectificadora. E1 alcohol furfurilico
1liquido recuperado como producto del fondo de la columna
0. rectificadora puede devolverse al depbsito pesando por la
torre de catalizador o por un conducto de derivacién apro-
piado.
En otra varisnte todavia del procedimiento para
convertir alcohol furfurilico monomérico en una mezcle
254 de polimeros de viscosidad baja y pego molecular predomi-
nantemm te bajo, modalidad apta para operacién continua,
12 caldera vaporizadora del alcohol furfurilico envie
vapores & una zona o %orre de catalizador, mantenida a
tal temperatura que el agud desdoblada por la reaccién
de condensacién intermolecular y précticamente todo el

30. alcohol furfurilico sin reaccionar passn en forma de vapo-
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res por enciﬁg de la zona de catalizador. Las formas po=
liméricas de slcohol furfurilico que se condensan en la
zona de catalizador se extraen de ella para pasarlas a
un colector de polimero, seﬁarado de la cdldera que con~
tiene el alcohol furfurilico monomérico. El material poli~
mérico de peso molecular bejo, més una cantided secunda=-
ria de alcohol furfurilico sin reaccionar, puede tratarse
subsiguientemente para eliminar el alcohol furfuriiico
sin reaccionsr y/¢ para polimerizar ulteriormente les
formas poliméricas de glcohol furfurilico, por ejemplo
pafa ¢condensar elACOmponente dimero_de ls mezcle.

En todas estoé procedimientos alternativos,
la éantidad de aldmins en la zona del cataliiador puede
variar anpliamente segidn la cantidadAde aleohol furfuri-
lico en la calders vaporizadora. Aungue no se pretende -
que esté limitada por ningune teorfis de ectuacidn del
catalizador, la actividad del este aparece basada en la
actividad superficial. Por este motivo, dado que la
resaccién es una deshidrogenscién, la humedad formade
en la resccidn de conﬂensacién results ser adsorbida
sobre la superficie del catalizador. Este humedad aparen—-
tomente se vaporizae y se extrae con los vapores de alcohol
furfurilico, reactivando ssi continusmente el catalizador
de alfimine para mantener su superficie relativemente exen=
ta de humedad.
En general, cuanto msyor es la cantidad de

catalizador, més rédpida es la conversidén dél alcohol
furfurilico s las formas poliméricas. Por ejemplo, uti~

lizando aldmina en cantidad que constituya el 10% en

Peso del alcohol furfurilico en el recipiente vaporiza=-
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dor, puede alcanzarse en menos de 3 horss ol Wisis grado
de condensacidn gque puede lograrse en 6 horas empleando
1,8% en peso de catalizador en la zona catalitica. Se
usan cantidades de catalizador que varian de ordinario
de un 1% a8l 20% en peso del alcohol furfurilico.
El invento se comprenderd més plenamente con

los ejemplos que siguen, los cuales se dan a titulo de
ilustracién y sin intencidén ninguna de gque el invento se

limife a ellos.

10. EJEMPLO 1.
En un recipiente apropiado se introducen

1500 partes en peso de alcohol furfurflico. El recipien-

te y ol contenido:ae calientan con un bafio adaptado para

estricto control dg las temperaturas en la game de unos
15 : 3000F a 450RF (unos 1509C g 2300C) y se mentiene el calen~
temiento uniforme por medioc de un equipo sgitador apropia-
do.

i
Los vapores de alcohol furfurilico se hacen
subir por une columna situada verticalmente, que contiene
27 pvartes en peso de aldémina granular de un tamafic de par—
ticulas de unas 8 & unas 14 mallas. ba columna estd

20.

provista de un colector dée liquido que va paralelo 2 la

zons catalitica. En la parte superior de le columna,

un condensador 0 1o que se llama %"dedil frio" condensa el
'25. vapore .

Cuando se condensan tanto el vapor de agua

como los vapores de alcohol furfurilico, el material con-
densado se acumula en el colector y se separa en doe
capas. El mgua se descarga sl vertedero y el alcohol

30, furfurilico se devuelve al depdsito de alcohol furfurili-
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Ie temperatura de ebullicibén de una masa de

CO.

alconol furfurflico es de 3258F a 329¢F (de 163eC a 165¢C).
Después de iniciada le vaporizacidn del alecohol furfuri-
lico, se requieren unoslzo minutos de contacto entre el
catalizador y los vapores zntes de que el catalizador ss
caliente a una tempersturs a la que ses eficaz pars
suscitar la reaccién de condensacién. Al cabo de una
hora de contacto del catalizador con lo: vapores alcoh6li-
cos, el contenido del recipiente se hierve a unos
341eF (1729C), En esta fase el contenido dei recipiente
tiene una viscosidad de 4 a 5 centipoises, medida con un
viscosimetro Brookfield a temperatura embiente de 778F |
aproximadamente (252C). El contenido del recipiente estd
cohstituido en el 60% aproximadamente por alcohol furfu-
rilico sin convertir. ‘

La prosecucifén del calentamiento dufante 6 ho=
ras puede hacer que el punto de ebullicidén del contenido
del recipiente se remontc a unos 375¢F (alrededor de 1902C).
En esta fame, el 86% aproximadamente del alcohol furfuriliceo
estd convertido en condensaﬁos ¥y la viscosidad de la solu=
cién es todavia de unss 56 centipoises solamente.

La continuacidén del calentamiento hasta que la
temperatura de ebullicién del cohtenido del recipiente
se remonta a uncs 4102F (alrededor de 210¢C) da por resule
tado un producto précticamente exento de glcohol furfurilico
monomériéo gin regceionar. El condensado tiene una visco-
sidad de 1000 centipoises aproximadamente, medida con un

viscosimetro Brookfield s temperatura ambiente.
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EJENPLO 1II.
Se modificd la instalacién descriia en el ejem=

plo I aumentandd la cantidad de alimina empacada en la zona
catalit;ca 8 150 partes en peso.

‘ Se introdujeron en el recipiente 1500 partes en
peso de alcohol furfurilico, se llevé este a.temperatura
de 3309F (1652C) en unos 20 nimitos y se prosiguié el ca-
lentamiento con aumento graduel de la temperatura durante
3 horas. Al cabo de este tismpo, el punto de ebullicidn
del contenido del recipiente era de unos 4102B (2108C). E1
contenido del recipiente estabas précticamente exento de
alcohol furfuriflico monomérico sin reaccionar y tenfa una

viscosidad de 400 centipoises solamente.

EJEMFPLO III

Al recipiente ¢ caldero para calenter el salcohol
furfurilico se aplicé una columha de destilacién, que a su
vez se conectd 2 un condensador y & un colector -de lfquido,
la instalacién corrisnte que se usa en la destilacidén azeo-
trépice pere separar el agus cémo azedtropo con un liquido
més pesado Qué el agua; También se aplicd al caldero un’
agitador para mantensr el catalizsdor suspendido en el
liquido.

Se depositaron en el caldero de caldeo 1500 gramos
de alcohol fuffurilioo, Junto con 150 gramos de sltmina
gamma que £ habia calentado a unos 10008F (5408C) y usada
en particulas del tamefio de unas 8 & 14 mallas, suministrada
con la designacién de “"grado F=10" por la Aluminum Compeny
of America.

Se calenté el 1lIquido agitado y, en cuanto la

temperatura hubo llegado a unos 275eF (unos 1352C) se
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inicié la resccidén de condensacidén. 4 medida que prose-

guie la condensacién, le temperatura de la mezcla reac- .
cionel hirviente fue sumentando graduslmente.
El Colector se 1lend de lfquido destilsdo por
5e la columna de destilacién. Este lfquido se separd en
dos capes. El sgua fue descargade al vertede&6 ¥y la capa
de alcohol furfurilico fue devuelts al recipiente de
caldeo para ulterior condensacién.
Periddicamente se midié el agua separada en
10, el condensador y se tomd une muestra del contenido del
recipiente de caldeo, psra medir la viscosidad con un
viscosfmetro Brookfield a 779F (25¢C).

las pruebas dieron los resultados siguientess

15, "~ Calentemiento % de agua desdoblada Viscosidad del conden-

en horas (A vase de la canti- 88d0 en centipoises, a
dad de alcohol fure T79% (2580)
fur{licoe) : .
1 11,2 720
20, !
2 12,0 5000
4 A 13,0 ’ , 10000
25,

6 C 15,0 250000
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E1l contenido del caldero, de una viscosidad
de 250,000 centipoises, estazba précticeamente exento de
alcohol furfurllico monomérico. Se tamizé en caliente .
el contenido 1liguido del caldero para separar el catali-
zador de aldmina y luego se le enfrié.

Le comparacidén del tiempo necesario paré la
reaccidén completa de los productos de los ejemplos I y II
nuestra que el aumento de la cantidad de catalizador
reduce enérgicemente el tiempo necesario para la reaccién
complets del alcohol furfurilico.

_Al'comparar la viscosidad de los productos de

los ejemplos II y III (400 centipoises frente & 250,000
centipoises), cuyos métddos de preparacidén utilizan la
misma proporcién en peso de alémina respecto a aleohol
furfurflico y llevan a cabo la condensacidén haste el mismo
punto final, o sea hasta l= exenci@q casi absoluta del
alcohol furfurilico monomérico, resulta evidente que el
producto preparado de acuerdo con este invento es un
material'polimérico de viscosidad notaﬁlemente inferior,
indicacidén de gue contiene un predominic de condensados
inclufdos dentro de una estrecha game de pesos molescula=-
reg, 0 sea dimeros, trimeros'y andlogos, si es que no
consta enterzmente de ello.

Egtos nuevos condensados de escass viacosidad
que cerecen en esencis de alcohol furfurilico sin reac-
cionar, son particularmente aptos para usar como componen=
te resinoso de impregnantes, revestimientos, coladas,
etc. ILa escesa viscosidad delosg condensados permite
mezclarlos para lograr la distribucién uniforme de los

componentes mezclados con ellos. Ademéds, la escass visco-

sidad de lo0s condzneedos, sasociads con la carencie casi
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completa de alcohol furfuri{lico monomérico, hace a estos
condensados particularmente dtiles en el campo de los
revestimientozs. Los revestimientoz en forma liquids

se extienden en capas lisas y se curan formanddé peliiculas
continuas s6lidas, carentes de la perniciosa porosidad

que generalmente presentan los revestimientos preparados

a base de soluciones en alcohol furfurilico d¢e condensedos
de alcohol furfuriflico. Ademds, puede inducirse en los
condensados de viscosidad escasa el eslabonamientéd trans-
versal, por ejemplo mediante aminas, amidas, etc., polifun-
cionales, para pfoducir revestimientos termofraguables de
excepciongl inercia gqufmica, flexibilidad y capacidad de
adherencis a las superficies no porosas, como las superfi-
cies metélicas.

4 Los nuevos condensados de baja viscosidad son
tUtiles también como cohponente resinoso de los cementos
reSisteptes a la corrosién. ®1 componente liguido de los
cementos constituido por condensado de alcohol furfurilico
es una solucién en alcohol furfurilico diluido de conden~
sados de slcohol furfurilico con unas arplia gama de pesos
moleculares. Como se sabe. la velocidad con que se cura
con un catalizador dcido un condensado de alcohol furfu-
rilico disminuye a medida'qﬁe crece el‘peso molecnlar del
condensado. Con un catalizador dcido, el cemento dels
curarse sin aplicacién de calor, y esta condicidn se
atiende menteniendo bajo en el componente liguidoe el
contenido de condensado. Aunque el alceohol furfurilico
monomérico pfesente Be curs répidsmente sin aplicacién de
ocalor, origina al mismo tiempo porosidad y contraccidn.
Cusndo se use una s0luciPn en alechol furfurilico de los

nuevos condensados de viscosidad vaja de este invento,
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puede sumentarse la centidad del componente resinoso por

la mayor reactivided de 1os condensados de viscosidad
baja y, en consecuencia, se disminuye la tendencia & la
porosidad y a la contraccién. Un componente liquido de
esta Indole pera cemento resistente & la corrosién puede
hecerse conforme al ejemplo II interrumpiendo la reaccién
cuando se ha formado la cantidad deseada de condensado,

0 bien disolviendo en alcohol furfurilico los condensados
de este ejemplo.

Los nuevos condensados de viscosidad baje son
dtiles también como pomponente resinoso 0 aglomerante
de composiciones para fundicidén, iales come los néicleos
0 moldes usados en la colade de metales. Estas composi-
ciones parg fundicién comprenden una proporeidn principal
de un material refractaric psra fundicién y una poporcidn
secundaria de un aglomerante de alcohol furfurilico, gque
comprende sl condensado de alcohol furfurilico de éste
invento.

Aunque esta es una descripcién detsllade del
método pars producir condensados de uns gama relativamente
pequefis. de pesos molecularss, dsbe entenderse gque cabe
efectuar numerosas revisionea.y modificaciones sin salirse
del verdaderc alcence y los conceptos de novedad de este |

invento que se indican en las reivindicaciones anexas.

[
1
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Deserito el objeto de le invencidn, se declars como
no divulgado ni practicedo en Espafia, 1o comprendido en las

siguientes reivindicaciones:

1. Un procedimiento para condensar y polimerizar
alcohol furfurllico para ponerlo en una fase intermedia
estable, caracterizado porgue comprende calentar un
cuerpo de elcohol furfurflico a una temperatura que.
resliza la volatilizacidén del alcohol monomérico, poner
en contacto 1os vapores del alcohol furfurilico monomé-
rico con aldmina activade y apartar del contacto con
la elémina activada el producto lfquido de la reaccidn

de condensacién intermoleqular.

| 2. Un procedimiento segdén se he definido en la rei-
vindicacién 1, ceracterizado por el hecho de que el agus de-
condensacidn que se produce en la remccidn es apartada

continuamente en forma de vapor de gsgus.

3. Un procedimiento segén se ha definido en cualquiers
de las reivindiceciones 1 o 2, caracterizado por el hecho
de que log vapores de alcohbl furfurilicoc monomérico se
ponen en contacto con aldmine activada en une zong de ca~

talizador separads del cuerpo de alcohol qgue se calienta.

4. Un procedimiento segin cuslquiera de las reivin-
dicgeiones precedentes, caracterizado por el hecho de gue
los vapores de aleohol furfurilico se ponen en contacto

con el alcohol gctivado a temperatura superior e unos 2500F
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(alrededor de 1202C).

5. Un procedimiento segin se ha definido en cualquiers
de las reivindicaciones precedentes, caracterizesdo por el
hecho de gue el producto lfguido de la condensacién del al~
cohol furfurilico se retira de la zona de cgtalizador y se
mezcla con el cuerpo de alcohol furfurilico que se estd

calentando.

64 Un procedimiento, caracterizado porque comprende

calentar un cuerpo de alcohol furfurilico a una tempera-

‘tura que realiza la volatilizacion del slcohol furfuri-

lico monomérico, poner en contacto los vapores de alcohol
furfurilico con alimine activada en una zons de catali~-
zgdor, para efectuar la condensacidén intermolecular del
alcohol furfurilico, retirar de la zona de catalizador,
en forma de vapores, el agua - -desdoblada por la condensa=
¢idn intermolecular del alcohol furfurilico y por 1o
menos una poreidn del alcohol furfurflico que no ha

reaccionado, retirar un producto liquido de la condensa=-

- ¢idén del alcohol furfurflico de diche zona de cataliza~-

dor, mezclar dicho producto lfiquido con el cuerpo de
alcohol furfurilico que se estd calentando y proseguir

el calentamient¢ de la mezcla de alcohol furfurilico y

condensados de alcohol furfurllico hasta que la tempe-

ratura de ebullicién de la mezcle indicz 1la eliminscidén

précticamente completa del alcohol furfurilico monomé-

rico.

To Un procedimiento segdn se ha definidc en la rei-
vindicacibén 6, caracterizado porque el celentamiento de la

mezcla del producto liquido y el cuerpo de alcohol fure
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furflico se prosigue para volatilizar los componentes

que hierven por debajo de unos 4102F (2109C) a presién

atmosférica.

3. Un procedimiento segdn se ha definido en la reivine
dicacién 7, caeracterizado porque se prosigue el calen-
tamlento paza yolatilizar sucesivamente, de acunerdoc con
sus puntos de ebullicidn, el alcohol furfurilico y los
componentes de punto de ebullicidén més bejo de 1a
nezcla, se pone en contacto el material volatilizado
con la mencionada aldmina activada, se retira el conden-
sado l{quido de la mencionada zona decatasligador,
se mezcle dichae condensado liquido con la mezcla que se
estd cslentando y se prosigue la formacién de condensado
lfquido hasta que la mezcla resultante alcanza una

visoosidad determinade previamente.

9. Un procedimiento conforme a 1lo definido en las
reivindicaciones precedentes, caracterizado por comprender
el calentamiento de un cusrpo de alechol furfurflico a uné
temperatura que efectéa la volatilizacibn del alcohol
monomérico, el poner en contacto los vapores de alcohol
furfurllico con aldmina activada granular gue se h&
activedo calentando aldmina & tesmperatura del orden
de unos TO0fF a 110CeF (alrededor de 370¢C & 59590),
la retirada de la zona d@ catalizador, en forma de vapo-
res, del agua desdoblads por la condenssacién intermole~
culer del alcohol furfurflico y prdcticamente todo el
alcohol furfurilico que no ha resccionzdo, el llevar
lg9s vapores a un condensador para producir un condensado
1iquido de alcohol furfurilico ¥ agua que se separs,

con el reposo, en uns cspa &cuosa y una capa alcohflica,



aleoh6lica al cuerpo de aleohol furfurilico que se eatd

calentando, y la acumulacién del msterial polimérico
liguido en dicho cuerpo de alcochol furfurilico gque se

5; estd calentando.

10. Un prbcedimiento conforme a lo definido en
-las reivindiceciones precedentes, caracterizado porque com~
preﬁde el calentar un cuerpo de alcohol furfurflico & una
temperatura gue efectda la volatilizacién del alcohol furfurili-
10. c0o, el poner en contacto los vaporss de alcohol furfurilico
con aldming activada granular, en une zona de catalizador
mentenida a temperatura superior a unos 2502F {unos 120¢C)
para efectuar la condensacifn intermoleculer del alcohol fur-
fur{lico, el retirar de la zona de catalizador, en forma de
15. vaporessel agua desdoblaeda por la condensacién intermolecular
del alcohol furfurflico y una porcidn principal del alecohol
furfurilico que no ha reaccionado, el condensar el alcohol
furfﬁrilico, el devolver el alcohol furfurilico condensado
2l mencionsdo cuerpo de alechol furfurllico, él retirar ds la
15, mencionada zone de catalizador um producto pélimérico 1fquido
de condensacién del alcohol furfuriiieo, el acumuler en una
segundé zona de calentamiento un cuerpe de producte liquido
constituido por material polimérico y alcohol furfurilicm mo=-
nomérico, el calentar dicho cuerpe de producto 1fquide 2 uns
25,. temﬁeratura que afectie la volatilizacidén del alcohol furfuri-
lico gque contiene, ol ponef en contacto en una segunda zona de
catalizador log vapores de slcohol furfurilico con la
aldmina activada granular, el retirar de la mencionada

segunda zona de catalizador un condensado liguido y

30. acumularlo con el mencionado producto polimérico hasta
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que el puntc de ebullicidén de la mezcle resultante de

productos indica la conversién prdcticamente complete
del aleohol furfur{lico a la forma polimérica. 4

11. Un procedimiento segin se hs definido en la rei-
vindicacién 10, caracterizado por el‘hecho de que el cuerpo de
l{quido se calients progresivemente & temperaturss mayores
haste un mdximo de 410“? (2102C) aproximadanente.

12. Un procedimiento segun se ha definido en cualguie-
ra de las reivindicaciones 10 u 11, caracterizado por el hecho de
que el cuerpo de liguido se calienta en condiciones subatmosféri-

¢as,

13, Un procedimiento segin se ha definido en cualquiers .
de las reivindiocsciones precedentes, caracterizado por el hocho de
que la alimina activada esté en forma granular,

14. Un procsdimiento segin se hadefinido en eualguie—
ra do las reivindicaciones precedentes, caracterizedo por el heehb
de que le aluming activeda tieme un tamefio medio de 1/4 a 2 pul-
gedas aproximadamente (6,35 a 50,80 mm). '

15. TUn procedimiento aagﬁh se ha definido en oualguie-
re de las reivindicaciones preoedentes,:caracterisado por el hew
cho de que se ha activade la aldmina calenténdela e temperaturs
de T009P & 11008F (3708C a 5955C).

16, Un procedimiento segin se ha definido en cual~
quiera de las reivindicaciones precedentes, caracterizado por
el hecho de que en la zona del catalizador esid presont; del
1% al 20% del cataligador de aldmina aotivada, en relacidén al
peso de alcohol furfurilico en el cuerpe que se esté calentan—

- 4o,

17. Un procedimiento para condensar y polimerizar ale
cohol furfurdlice.
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Segin se describe y reivindica en le presente memoria

que consta de 25 hojas, foliadas y escrites a méquina por una

80la de sus cares.

Madrid, & 9 de Abril de 1963
Poao

AW TSEPN MIRALLES
/’-_&& '




	Bibliographic data
	Description
	Claims



