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EMORIA DESCRIPTIVA

correspondiente a una PATENTE DE INVENCION, por 2C afios,
a favor de la sociedad VITEX,S.A.,Anciens Ntablissements
J.CANOUET, de nacionalidad francesa y residente en LE
BOUSCAT (Gironde) FRANCIA, Avenue de I™Ermitage, por:
"PROCEDIMIENTO DEHEPARACION DE RESINAS FENOPLASTBS'".

y
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El matodo corriente de fabricacién de resinas feno-
plastes modificadas, consiste en combinar un fenol y un
aldehido y, espues deshidratacién en vacio, en condensar
la fenoplaste obtenida con la colofonia. Con frecuencia
debido a un calentado demasiado prolongado o a una tempe-
ratura excesivamente elevada en el-transcurso de la
deshidratacioén, Ips productos obtenidos a partir de la
resina, son dificilmente* solubles en los aceites, en el
momento de su transformacidén en barnices y a veces la
resina misma se convierte insoluble en la colofonia.

La colofonia proviene de fabricas tratanto la gema
de los coniferos. Se prepara por destilacién de la esencia
de terebintina contenida en la germa y colada en barriles.
Durante la prepracion de la resina modificada, los barri-
les deben estar abiertos y la colofonia fundida. Existen

pardidas da manipulaciéon y los calentados repetidos a que
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'y el fenol no combinado sin riesgo de recalentado, con
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dabe someterse la colofonia producen la forwmacibén de cuer-
pos pegajosos e insaponlflcableu, la transformacidn de
écidos primitivos de la germa en dcidos igomeros, y la
formaeién de productos colorados.

21 presente invento evita los inconvenientes del
método descrito produciendo una resina de calidad superior E

a un precio menos elevado, 51 principio del procedimisnto

ety

congiste en reemplazar la cglofonia por la gema y pPoOr con-
siguiente los deidos de la colofonia por una solucibn de F

dcidos primitivos de la gema. e afiade puss a la fenoplauste,f

antes de su deshidratacién da gema, ya sea en forma gue

permite por si misma una mezcla perfecta por ejsmplo una

pmulsién, ya sea aun empleando un solvents del fenoblaste
y dé la gzema, tal como el alcohol etilico o el alcohol |
butilico.

La‘deshidratécidn se realiza entonces muy rapidamen- ¢

te, la esencia de terebintina de la gema arrastra el agua

cafda del Indice del oxhidrilo.

Un modo de realizacién del procedimiento-segdn el
ivento consoste en dpnducirrla ocperacifn en tres fases :

le,.- Gogcondéusacién del fenol y del aldehido en pre-
senciz de un alcalf, seguido o no de lavado.

28 ,~ Introduccibén de la gema en forma conveniente,
como se ha indicado wds arriba y destilacién de los pro-
ductos volatiles, agua, solvente, esencia de terebintina.

38,~ Cocidn, seguida o no de ssterificacidén. .

Otra forma de realizacién particular del procedimien-

to segdn el invento, consiste en efectuar la operacién
an una sola fase, conuensando 31multaneamente la gema, el

fenol, y ‘el aldehido. En estas condiciones no es neaesario

emplear la gema en forma de emulsién, ni de



50.~

55"‘

600"'

65."

70.-

15.=

dentro de un solvente comdn a la gema y =21 fenoplasiﬁ}$§b
peroc es necesario mantener una agitacién constante dufante-
toda la operacidn

La operacifn puede catalizarse, ya sea por los dci=-
dos resinicos.de la gema misma, ya sea por los.cataliza-
dores diversos, no necegariamente alcalinos.

En fin, es igualmente ﬁosible obtener productos nue-
vos, modificando'el orden de introduccidbn de los reactivos
de los productos de condensacidén de la gema con el fenol,
segin las indicaciones conocidas establecidas, o de la
gema con 51 aldehido, pudiendo nacer en la mezcla reaccio=-
nal.

31 procedimiaﬁto evita:

a).~ la destilacidn prealable de la gema, la puesta
en barriles despues de fracturada y la fusién de la fole-
fonia ccn los inconvenientes indicados: gasto de coubus-
tible, embalaje, manutencién, pérdidas de manipulacién,
pbrdidas de calidad debido a calentados sucesivos.

b).- la deshidratacién delicada en vacio de la resi-
na primaria y la dificultad de obtensr productos rigurosa-
mente constantes.

¢).~ en los barnices, sl amarillento exagerado y
las dificultades de sscado debido a la presencia de feno-
les que, en el nuevo procedimiento, son més féciles de
eliminar. '

La utilizacién de una solucién de colofonia no cone-
duce a resﬁltadoaﬁdéntiaos, y solo se consigue las ventajas
indicadas én "a® en el cas0o de que la colofonia se obten-
ge en soluciéﬁ, como por ejemplo en la extraccién por les
golventes de maderas resinosas,

- Los ejemplos datos a continuacién ilustran el mode
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de realizacidén en tres etapas del procedimiento, segdn
el invento:
EJEMPLO 1.

a) - una polécula de fenol y dos moléculas de for-
mol, o sea:

- 400 partes de fenol a A4 %

- 800 partes de formol en solucidon a 30 %.
se condensan a 60-703 o en presencia de 10 partes de solu-
cidén acuosa de sosa caustba a 50 %, en una caldera pulien-
do alternativamente calentarse a 2108 o enfriarse por una
corriente de agua y unida a un refrigerante pudiendo fun-
cionar en marcha ascendente o descendente. La operacioén
de condensacion dura 8 horas bajo reflujo. La resina
primaria obtenida contiene 50 % dp&gua.

b) - se afiade entonces gema en solucién dentro de
20 partes de alcohol butilico (para 100 partes de gema)
de manera a obtener una mezcla conteniendo : *

- 87 partes de acidos resinicos primitivos.

- 13 partes en paso calculado en seco de resina
fenoplaste 'a'.

La destilaciéon de los productos voléatibles de hace,
sin espuma, en 45 minutos.. Se recobe a la salida del refri
gerante una mezcla de -agua, alcohol butilico, esencia
de terebintina-, esencia de terebintina, que se separa
en dos capas : una capa inferior agua - alcohol butilico,
que se recupera y rectifica para separar los constituyen-
tes, ynna capa esencia de terebindina - alcohol butilico,
que puede ser utilizada en la operacién siguiente. En el
transcurso de esta operacién las trazas del fenol no con-

dénsalo destilan.
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c) - temperatura es toncas elevada en g)edia hora a
2109 0. y matenida durante una hora.
Se obtiene una resina dura, muy clara, soluble a

frio en alcohol de 952, presentando las siguientes carac-

teristicas:
- indice acido - 148,5
- indice oxhidrilo: 67,6
- punto de fusion: 96-100-10- (al bloque Maquenne)

Por esterificaciéon en la glicerina y calentado a
260 - 270s se obUane una resina de igual coloracion

- Indice acido : 17,25

- Punto de fusidn: 969-1033-1105
EJEMPLO 1I1I.

Se opera de igual manera que para el ejemplo 1, pero
la esterificaciéon de la resina se obtiene a la pentearitrita.

- Indice de &cido : 26,9

- Punto de fusion : 1153-1209-1273
la resina es menos clara gne en el ejemplo I*

EJEMPLO 111.

La operacion sigue el mismo curso que en el ejemplo
I. pero la gema adicionada de 5 % de acido oxalico (calcula-
do sobre los &acidos resinicos de la gema). La resina obteni-
da es mas clara que en los ejemplos 11 y L.

- Indice acido : 145,5

- Punto de fusion: 853-909-97°
EJEMPLO 1V.

La operacion se realiza en la forma indicada en el
ejemplo L. pero con el alcohol etilico en lugar del alcohol
butilico; el procedimiento sigue siendo el mismo pero la
operacion es mas dificil de realizar debido a la formacién
de espuma que persiste hasta,cerca de los 2009. La resina 8
obtenida es igualmente clara que en los ejemplos 1 vy Il. T

- Indice Aacido - 141 $
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- Indice oxhidrico

- punto de fusioén
¢JhKPLO V.

La gema se emplea sin haberse transformado en solu-
cion y la mezcla gema + resina fenoplaste es emulsionada
por adicion de:

- 21 litros de solucidon de amoniaco a 25

- 18 litros 1/2 de agua
para 100 Kilos de mezla de

- 13 partes de resina fenoplaste (calculada en seco)

- 87 partes de 4cidos resinicos de la gema.

La operacion se realiza como eiél ejemplo I.

La resina obtenida es mas colorada que en los ensayos

precedentes
- indice oxhidrilo :82,5
- indice acido 1132,5
- punto de fusiodn 1932-1033-1076

Los ejemplos que siguen ilustran el modo de realizar
en una sola etapa el procedimiento segun el invento.

EJEMPLO VI.

Se introducen en 390 partes de gema, calentada a
1503, 45 partes de una seria fenoplaste preparada a partir
de una molécul”™&e paracresol, 0,835 moléculas de formol
bajo forma de solucidén a 30%, en presencia de acido sulfu-
rico como catalizador, neutralizando después reaccién por
cal apagada. Se introduce seguidamente el tercio de una
molécula de formol bajo forma de paraformaldehide, calcula
do con relaciéon a la resina fenoplaste y se calienta media
hora a 1503-1603. Se afiade lugo 33 partes de glicé&rina,
haciendo subir la temperatura a 2605, manteniéndola durante
8 horas, de las cuales una hora en vacio. Se obtiene una

resina muy clara, de un indice &cido Re 22,4 y u”™™unto
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175-- 4e fusion 78-84 grados.

EJEtI-LO VIT.

215 partes de una mezcla de para, meta y orto cresol
puitc de fusidon : 195-2109) se mezclan a 509 , por agitacion °
con 5,4 partes de una solucidon de potasa a 50% en el agua.
180. - Se afiaden luego lentamente 4CO gramos de una soluciodn
acuosa de formcl a 30%) haciendo subir la temperatura a
809. se calienta agitando, a 8C-90s durante dos horas y
media, luego se calienta hasta ebullicién a reflujo a
1053 durantetres horas.
185.- Reposando se forman dos capas : la copa inferior
que es la resina y la capa superior, la capa acuosa, Ista
se elimina por decantacién lo que es facil, estando la
resina bastante dura. La resina ligeramente calentada por
agua caliente, se lava dos veces mediante agua h&viente
190.- para eliminar el catalizador. Se obtiene una resina blan-
guecina conteniendo aun 30 % aproximada ante de agua, que
se trata de lae siguiente manera
45 partes de esta resina se afiaden a 1502 lentamente,
agitando, en 390 partes de resina de pino maritimo conianien
195.- do alrededor de 30% de resina de terebintina (gema preala-
blemente lavada y tratada por un procedimiento corriente
por acido oxalico). Después calentado durante una hora a
1502 se obtienen 13 partes de agua procedentes de la resina
fendlica y 24 partes de esencia de esencia de terebintina.
200.- Se hace subir la temperatura a 2509 afiadiendo 30 partes de
glicerina. Durante la esterificacidon se forma agua que
destila con el resto de la esencia de terebintina, o0 sea
60 partes. Sa calienta 5 horas a 2609 y se obtiene una

resina de indice &cido 30,2, punto de fusidén 82-88 grados,
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. perfectamente compatible con un standoil de aceite de lino

de 100 mise

BIEPLO VIII.

.230Vpartes de gema conteniendo 15% de esencia de
terebintina se mezclan con 45partes de fenol y 206 partes
de paraformaldehide. Una vez haber calentado durante una
hora a 125-130 grados, se afiaden 30 partes de glicerina
alevando la temperatura a 250 grados.

Destila primero una mezcla de esencia de terebintina
y agua, luego aceite de resina y agua de la esterificacién
de los dcidos resinicos para la glicerina. Cuando el Indi-
ce d4cido de una muestra es‘aproximadamente 25, se expul-
san los productbs voléfihes'en vacio de 25=50 milimetros
de mercurio,

Se obtienen 223 partes de una resina ligeramente
morena de Iindice’4eido 14, punto de fusidén 105-113¢ (al
blogue aquenne) que es muy soluble en ol spirit—white.
BIEMPLO IX.

Se hace hervir a reflujo duranté seis horas una
mezecla de 180 partes'de gema corriente, 300 partes de
formol 30% y 12 partes de Acido coxalico cristalizado.

- Iuego se afiaden 20 partes de Tenol y se hacs hervir
durante aproximadanente una hora y cuarto al reflujo. Una
vez reposado se decanta la capa acuosa (240 partes) y 8se
expulsa por destilacibén los residuos de agua y egencia de

terebintina. A 1502 se introducen 15 partes de glicerina

'y se eleva la temperatura a 2602, manteniédndola durante

9 horas. Ia resina (170.pertes) se obtiene a un Indice

acido de 36,4 y un punto de fusidén de 115-120¢.

EJEMPLC X.




235 — 360 partes de gema natural y 40 partes de fenol se
calientan a 100S y mezclandose con una solucién de 24 par-
tes de acido oxgiico cristalizado en 300 partes de forhgl
acuoso a 30% en una hora. Se mantiene seguidamente la tem-
peratura de 100-1023 bajo reflujo durante 5 horas; se de-

240.- canta el agua cubriendo la resina formada, se lava con
agua caliente y se calienta a 2503 introduciendo 40 -artes

de glicerina.

Cuando el indiee acido de la mezca es de 60-90
aproximadamente, se afiaden 300 partes del ester glicérico
245 - de la Colofonia y se continua la esterificacidn hasta el
indice acido 25 aproximadamente. Se obtiene una resina
clara de un punto de fusion 115-122 (al bloque Maquenne)
que es bien soluble en los hidrocarburos y puede serbir
para la fabricacion de barnices.
250.- EJEMPLO XI.
Se iIntroduce lentamente durante media hora agitando,
45 partes de dimetiloolparacresol en 3S1 partes de gema
(conteniendo 70% de acidos resinicos aproximadamente)
calentados a 150-160*9. Después de una hora de calentado,
255.- a 150-160S, ha destinado 5 partes de agua y 10 de esencia.
Se eleva la temperatura a 260S aproximadamente introducien
do 33 partes de glicerina, es decir 10% mas que la canti-
dad tedrica. Se calienta luego durante tres horas y media
& 260S y se expulsa en vacio de 20 milimetros las partes
260.- volatiles. Se obtienen 330 partes de una resina Indice
acido 17 y punto de fusidén 102-108. Durante la reaccion

se ha obtenido 73 partea de esencia de terebintina.

Hecha la descripcidén y aclaraciones precedentes,
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es preciso afiadir que los detalles de realizacién de la.

idea expuesta, pueden variar, sin gue por ello eambief1§ ﬂ?l”

sencia de la invencién, que es la que se desprends de los |

pdrrafos que anteceden y se reivindican en la siguiente
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En resumen: la PATENTE DR INVENCION, cuyo registro
se gsolicita recaerd sobre las reivindicaciones siguientes:

l12),- "PROCEDIMISENTO DE FIEPARACION Di R.CINAS FEREC-
PLASDES, caracterizadc por condensar en caliente un fenol,
un gldehido y la gema de conifero,

28),~ Bl mismo procedimiento,ISegﬁn la reivindicacién
i, caracteriéado por el hechd de que se¢ realiga primeramen-
te 1la condensacién del fenol y el aldehido, luego se eon-
densa con la gema de confferc el fenoplaste asi obtenido,

38),~ E1 mismo prdcedimiento, segﬁnrias reivindica-
ciones 1 y 2 caracterizado por 8% hecho de que @l fenoplag-
te fenoaldehido se obilene en presencia de un alcali.

48).- El1 mismo procedimiento, segin las reivindica-
ciones 1, 2 y 3, caracterizado pcr el hecho de gue se afia-
de 1a.gema al fenoplaste fenol-aldehido en forma de emul-
sién.

58),- 7l mismo procedimiento, segzin las reivindica-

ciones 1, 2 y 3, caracterizado por el hecho de que se aflade

la gema 81 fenc-plasie fenol-aldehido en forma de solucién
de esté'en un solvente comin a la gema y a dicho fenoplaste.
62).— E1 mismo procedimiento, segdn las reivindica-
cliones 1,2 y 59 caracterlzado por el hecho de que el scl-
vente .es upglcohol o una mezecla de alcoholes.
78).~ E1 mismo proaedimiento, segun las relv1ndlca—
cgcionus 1, 2, 5 ¥y 6, caracterizado por el hecho de que el

sclvente es aleohol etilico.
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83).- El mismo procedimiento, segun las reivindica-
caciones 1,2,5 y 6, caracterizado por. el hecho de que el
solvente es el alcohol butilico.

93).- EI mismo procedimiento, segun las reivindica-
caiones 1, 2, 5y 5, caracterizado por el hecho de que el
solvente es una mezcla de alcoholes etilico y butilico.

103) .- EI mismo procedimiento, segun las reivindi-
caciones 1 y 2, caracterizado por el hedho de que se des-
tila durante la operacidn de agua, la esencia de terebin-
tina y al fenol no combinado.

113) .- EI mismo procedimiento, segun lareivindica-
cacionl. caracterizado por el hecho de que se condensa
simultdneamente la gema, el fenol y el aldehido.

123).- EI mismo procedimiento,ssegun las reivindi-
caciones 1 y 11, caracterizado por el hecho de que la
reaccién se pone en presencia de catalizadores afadiéndose
a los qu”™onstituyen los acidos primarios normalmente
presentes en la gema.

133) .- El mismo procedimiento, segun las reivindi-
caciones 1 a 12, caracterizado por el hecho de que el
catalizador utilizado es un catalizador &cido.

143) .- EI mismo procedimiento, segun las reivindi-
caciones 1 y 12, caracterizado por el hecho dgtue el cata-
lizador utilizado es un catalizador béasico.

15&) .- EI mismo procedimiento, segun I”™s reivindi-

caciones 1 y 11, caracterizado por el hecho de que se

mantiene una agitacién constante durante toda la operacion.

163).- 31 mismo procedimiento, segun las reivindi-
caciones 1, 11 y 15, caracterizado por el hecho deque se
modifican los productos de reacciéon modificando el orden

de introduccién de los reactivos. "



17&) .- 31 mismo procedimiento, segun la reivindica
cion 1,caracterizado por el hecho de que, se esterifia

por la glicerina el producto formado.

330.- FEITOPLASTES".
La presente memoria descriptiva consta de doce
hojas, foliadas y escritas a maquina por una sola de sus
caras, componiendo un total de trescientas treinta y

cuatro hojas incluidas las presentes.
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