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La presente invencién se refiere a un procedimiento
susceptible de realizarse en escala industrial, para la
purificacién de resinas, particularmente de colofonias. Los
constituyentes esenciales de la colofoniz son ciertos 4cidos,

5. abiéticos, piméricos Yy otros, todos ellos igsomeros del 4cido
abiético, convirtiéndose en el mismo mediante adecuado
tratamiento térmico, y con estos constituyentes estd asociada
une cantidad variable (hasta un 10%) de material que resulta de
la oxidacién de la resina y terpenas durante su historia

10. prévia, as{ como toda terpena residual de elevado punto de
ebullicién,no eliminada con ls trementina. Tanto los productos
de la oxidacién, como tambien las terpenas, son responsables
del bajo valor de saponificacién; los productos de

oxidacién por sf solos causan el mal color de graduaciones

15 mis pobres.
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La presente invencién se refiere a H;ﬁkl;;fixacién
de resinas naturales mediante un proceso de destllacidnm,

Hay que distinguirlo de la destilacién destructiva de resinas
para la produccidén de aceite de resina. Al destilar colofonia
répidanente desde un elambique de hierro a la presién atmosfé-
rica, como se nhace corriente y comerciaslmente en la
fabricacién de aceite de resina, tanto cowo un 504 de la
resina inicial puede destilar, y destilaré, sin haber cambiados
pero por razones comerciales resulta impracticable separar el
componente de resina pura, de los productos de descomposicidén
que entran a formar parte del aceite de resina.

La presente invencidén se refiere a un procedimiento
de destilacién de resinas en condiciones tales - (opuestas a
aquellas de destilacién degtruotiva) - que prédcticamente todo
el &dcido abiético, o contenido equivalente, de la resina
original destilaré sin descomposicién y er una fraceidn
geparada de las impurezas que contaminan el material
primitivo.

La purificacidén de la colofonia en el vszcio se ha
estudiado por muchos técnicos que propusieron varios
procedimientos de destilacidén, pero lo que sepamos no se logré
éxito alpuno hasta la fecha en la preparacidén de un procedi-
miento de esta naturaleza en una escala comercial. Creemos
que esto es debido al hecho de no haverse apreciado plenamente
las exigencias especiales de tales procedimientos, Hasta
ahora se ha efectuado la destilacién de resinas naturales en
conjunto, y la resina, en contacto con la gsuperficie recalentsda
del alambique, se encontraba a la presidén hidrostética,
debido & la profundidad de la capa de material en el alambigue;
con ello resulté necesariamente una resina gobre-~calentada,
produciéndose descomposicién y al mismo tiempo, subiendo la
resina sobre-calentada a la superficie, tuvo lugar una
violenta ebullicién, conduciendo a la formacién de una cantidad
indebida de espuma, con sus correspondientes inconvenientes,

La presente invencién trata de evitar ios inconvenientes de
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anteriores procedimientos, eliminando el ceieuvau..nto loecal,

asi como la presidén hidrostdtica en el maierial que se desea
destilar,

La invenciér consiste en la purificacidén de resinas
naturales (especialmente de aquellas cuyo principal constituyente
forma el 4cido abiético o sus isomeros), mediante destilacién
al vacio, suminigtréndose parte, o todo el latente calor
de evaporacién de las resinas por las paredes de un alambique
que comprende un dispositivo calorifico sobre el gque se hace
pasar la resina. El calorifero podrid consistir en una serie
de tubos (constituyendo la superficie de calefaccidn de un
alambique), forzédndose el paso de las resinzs a través (o
alrededor) de los tutos, volviendo en circuito por esta
canalizacién., Asi resulta posible suministrar en breve tiempo
una cantidad considerable de calor a las reginas, sin tener
que emplear un medio de calefaceidén gue a cierta temperatura
pueda sobre-calentar las resinas. ZIfreferentemente se
conduciré el calor a las resinas por un fluido en circulacidn,

(por ejemploc , en forma de vapor que suministra calor por
condensacién) calentadc de por si (o evapora@o) en un punto
alejado del alambique, pudiendo as{ mantenerse estirecho control
de la temperatura del agente de calefaccidn,

Para obtener los mejores resultados, serd imcortante
mantener en el mismo alambique el méximo vicio posible, y una
de las caracteristicas de la invencidén consiste en permitir
a este objeto un flujo ilimitado de los vapores de las reginas
del alambique, & la bomba de vacfo. Ademds, para que la
presién en cualguier parte del 1liquido calentado, debido
al peso del mismo iiguido, se mantenga 1 még reducido posible,
se dard a la capa de 1lfguido en el alambique una profundidad
minima compatible con la previsién de una superficie
de calefaccién adecuada, y la repetida circulacién empleada
sirve pars gue todas las rartes del 1f{guido calentado suban
alternativamente & la superficie en frecuentes intervalos;

el dispositivo de intercambio de calefaccién podrd ser
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un evaporador de superficie de construccion conocida.
En los adjuntos dibujos se representa esguemdticamente
una forma adecuada de instalacidén, especialiente adaptada
a este uropésito.
90, Figura 1 es un alzado en peccién de las partes

rrincipales de la instalacidén, y

Figura 2 una seccién parcial por la linea A-A de
Fig. 1.

) En leos dibujos, el nimero de referencia 10

95, repregenta un alsmbique, alimentado con colofonia fundida
por el aparato de carca 11 a través de una artesa helicoidal
12. La cubteta 12 estd fijada a la pared interior 13 de un
recipiente forrado 14 que forma una prolongacién del alambigue
10, X1 espacio entre las paredes 13 y 14 comunica a través
100, de un tubo 15 con dos condensadores 16 y 18, unidos por un
tubo 17, comunicando el condensador 18, por su parte, a
través de la tuberia 19, con una bomba de vacio de gran
capacidad ( no representada en el dibujo } y de cualquier tipo
adecuado conocido o mejor me prevé uns serie de toberas
105 para chorros de vapor, con una bomba de vacio de nivel de
agua.
3e ha descubierto que es de importancia construir
la instalacidn de algun metal que no sea atacado materialmente
por la resina, por ejemplo, no se podrdn emplear conveniente-
115, nente hierro o acero, no porque el producto de la destilacién
veya a estropearse necesariamente por el hierro, sino
porque se forma en el alambigue resinato de hierro, acompariado
dc congiderables cantidades de gas gue no se condensa, haciendo
imposible que se mantenga un vacio converiente., Con una

115. ingtalacidn de hierro o acero resulta uns cantidad excesiva

de residuos, ricos sn hierro (se ha observado el 14%) y,
aparte del dafio que sufre el producto, la corrosién del acero
0 hierrs> es tan grande que su empleo resulta imyracticable.

Materiales adecuados para el caso son: acero inoxidable,

120, hierro o acero esmaltado, o aluminio. La instalacién se
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construiré preferentemente de acero inoxiduULfT ... se
podréd emplear tambien aluminio si se tiene:n en cuenta sus
inferiores cuslidades mecédnicas a temperaturas elevadas.

En el interior del alambique se dispone un hag de
tubos verticales 20, morntndos en cade extreno de un modo
hermético en platillos 21 y 22 que se fijar en el alambigue
medizsnte parejas de bridas 23 y 24 , respectivamente. El haz
de tubos 20 se calienta vor medio de vapor gue se condensa en
los tubos, o mediante un liquido gue circuia alrededor y al
exterior de los tubos. Inmediatamente por debajo del
extremo inferior del haz 20 se encuentra uu impulsor 25
con accionamiento mecénico, provisto de une pileza adecuada
26, obligando al lfquido a subir y atravesar los tubos
centrales y a impelerlo en sentido descendcute a través de los
tubos exteriores. El eje de accionamient. del impulsor se
indica en 27. Por encims de los tubos 20 se ensancha el
recipiente y tiene guficiente longitud para dar cabide
a toda la espuna que puedes formarse durzarte la destilazeiédn,
Coman ge explicé antes, esta parte superior del recipiente
tiene doble pared y estd dispuesto para permitir que los
vapores, despues de salir de la cdmara de espuma, desciendan
entre la pared interior y la exterior 13 y 14. 'n el extremo
de salida de la océmara de espurma se dispore una campana en
forma de chimenea, para evitar gue cualquicr material grueso
vaya a llegar al sistema de condensadores,

Todos los pasos entre el alanbli;ue y la bomba de
vacio tienen anchaes dimensiones y estdn libres de reducciones
que podrian ser la causa de un aunento evitable de la sregidén
absoluta entre el alambique y la bomba. ,

No se disponen recipientes para el condensado gue
viene de los condensadores 16 y 18, perc en cada casu se
prevé uns bomba calentada, de trabajo continuo, 31 y 41
respectivamente, para las que el mismo condensado hace de
cierre estenco (procedente de las cdmarss 30 y 40 respectiva-

mente). Sin embargo, si se desea, se podrén utilizar
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recipientes.

El método de trabajo consiste en hervir el 1l{quido
de calefaccién - que en este caso es Sxido difenilico -
a una presién constante, préviamente fijada, y correspondiente a
una temperatura de uncs 3002 C, hasta 400: C., condensando
luego el vapor alrededor de la superficie exterior de los tubos
20. E1 1{guildo condensado , en circulacid.., vuelve para
calentarlo nuevamente. La instalacidn queds evacuada, aspirén-
dose al alambigue 10 una carga de resina natural fundids
(a una temperatura aproximada de 1602 C.). La resina
fundida que entra gse dirige a la cubeta inclinada 12, pasando
por la hélice abajo, en forma de una del-ada pelicula, hacia
el alambique; por esie procedimiento la resina queda
prdcticamente desgasificada. ILa carga inicial bastaréd
justo para cabrir los extremos de los tubos 20, manteniéndose
el nivel esencialmente constante durante la destilaecién
mediante adicidén a intervalos de material fresco.

Tan pronto llegue la carga al slambique, se pone
en marcha el impulsor 25 y la resina fundida circularé
continuamente a través de los tubos 20, asorbiendo el calor
del vapor de 6xido difenilico gue se condensa al exterior
de los tubos 20 antes de volver a recalentarse. La velocldad
del paso de la resina por los tubos es de aproximadamente
5 piés por segundo y no debfa ser infuric:- a 3 piés por
gegundo.,

Para evitar que el matcrial se agriete, la
temperaturas del material en el alaambligue 10 debila exceder de

300¢ C., quedando preferentemente en unos 225 a 235¢ C.,

guficiente pars la destilacién si se puede mantener la
correapondiente presibén de unos 3 mm. de mercurio.

ouedando en el alambique practicamente nada néis
que residucs, se para temporalmente la destilacién y la
alimentacién con nuevo material, vclviendo a seguir 1a
operacién cuando la resins haya galido sl depdsito 28,

préviamente vacieado.
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Desde el alambigue descienden los ;apor;a vertical-
mente a través del primer condensador 16, donde se condensan y
se enfrian hasta una temperaturs de unos 80¢ C. y de allf
se pasan todos los vapores que ain queden al segundo condensgador
18, donde se enfrian a unos 202 C. Se extrae el condensado
por las bombas 31 y 41. Todo wvapor restarte pasa a la bomba
de vac{o que mantiene una presién de unos 3 mm, de mercurio
por toda la instalacién. Esta presidén debia ser 1c mis baja
posible, no pasando nunca de 40 mm, de mercurio, preferentemente
no superior a 10.mm,

Una aplicacién de enorme interds industrial de la
presente invencidn consiste en el tratamientoc de colofonia (o
resina natural) cuandc se desea emplearlo como compuesto
dieléctrico., As{ se emplea colofonia refirada con preferencia
gegun la patente que los recurrentes solicitan con esta
misma fecha. Esta colofonia refinada posés como gqueda
expuesto en la otra sclicitud de patente antes citada,
my grandes ventajas sobre la colofonia no refinads empleada
haata ahéra en los compuestos dielédctricos.

N 0 T A

Descrita suficientemente la naturaleza del
invento,as{ como la mznera de realizarlo e la nréctica,
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente
citadas son susceptibles de liseras modificaciones de detalle
en cuanto no alteren su principio fundanental. Tambien se hace
constar que dicho invento corresponde a una patente presentada
en Inglaterra con fecha 25 de enero de 1939, n: 2570 », ¥
que se acoge, por tanto, a los beneficios que condeden los
Convenios Internacionales en vigor, siendo lo gue constituye
la esencia del referido invento y por lo gue se solicita
patente de invencidn,por veinte afios en Esvafia: “"Perfeccionamien-
tos en compuestos dieiéctricos'"; caracterizéndose por lo
siguiente:

l2,= Procedimiento para la produccidn de

reginas naturales refinadas, particulsruente de colofonia,
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caracterizado porqgue se somete una resina natural a l. -

deatil=cidbn en vacico, de tal modo que seeviten sobre-calentamien-
tos y descomposicidn de lz resina rmedisnte elimincceién del
efecto de la presién hidrostdtica durante la destilacidn.

230. 29,= frocedimiento segun reivindicacidén 1,
caracterigado porque se somete c¢olofonia fundide de haja
graduacidén (resina) a la destilacién en vacio, procediendo
durante el proceso a una c¢irculascién en vequetias canticdades,
calentando el material aislante a una temperastura ne

235, superior a 3002 C., mediante contactc indirecto con un
1{quido de calefaccismn,

32,= Procedimiento segun reivindiezcién 2,
caracterigado porgque la temperatura del material circulante
gometido al vacfo , cueda cntre 225¢ C. y 23 C,

240, 4¢,= Procedimiento, segun cuvalguiera de las
reivindicaciones anteriores, caracterigzedc porque se desgasi-
fica la resina natural, despues de fundida y antes de
destilarla,

59,= rrocedimiento sesun cualquiera de las reivin-

245, dicaciones anteriores, caracterizado porque la instalacién
comprende una caldera parz fundir la resina, un alambiquse
alimentado sor dicka calders, un siste a de condensadores
y una bomba de vacic, dimensionandose todos los pasos
o conductos gque conducen decde el alambigue a la  bombe

250, de vacfo de tal forma que pricticamente n: puveda producirse
condensacidn alguna de los vagores en estcs conductoa.

62,= Froecedimiento segun reivirdicacidén 5, caracteri-
zado porque el alembigue de la instelszcidr comprende un
hez de tubos verticales, por los que, y airededor de los

255, cuales, corre la resina fundida en vequefizg cantidades,
fuera del contacto directo con el lfquido de calefaccién
en el mlaubique, disponiéndose muriones ¥ dispositivos unidos
a éstos, para hacer circular la resina z ‘ravés de los
tubos cerntrales, & continuacién por los t.bos exteriores, ¥y

260, as{ sucesivanente.




7T¢.= Procedimiento segun reivindicacién 5.
caracterizado porque se prevé un impulsor.
.= Procedimiento segun cualquiera de las reivine
diccciones 5 a 7, caracterizado porgqre se ulisponen en la
265, lrnstalacién, eutres la caldera y el alambiue, dispositivos
vara la desgasificacidén de la regine fuudica.
92,= Frocedimiento segun reivindicucidn 8,
caracterizado poryue la instalacidén comprende wia cubeta
N helicoidal , sujeta a la :ared interior del alambigue, por
270, encimga de los tubos, descendiendo la resina por esta cubeta
en forna de una fina pelficula.
10?,= rrocediuiento segun vreiviuaicaciones 5 a 9,
caravterizade porque ¢l alambigue tiene Jfurwa de evagorador
de muperficie,
275. "Perfeccionamientos en compuesitus diwléetricos!;
tal y como gneda substancialneunte descriicv en ia uregente
N menoria ¢ ilustrado ern log dibujos que se acowmpanan,
Este nenoris consta de nueve hojus escritas por
una sola cara,
Vadrid, 25 de enero de 1940,
LUSGEK DROTMHERS & ORFPALY LIGITED y
| ARCHIBALL wALTha ynCkioUN,
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