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MEMORIA DESCRIPTIVA

La p reg an te  invención  se r e f i e r e  a un procedim iento  pa­
r a  la  d e s t i la c ió n  bajo  p re s ió n  de form aldehido desde so lucio ­
n es acuosas de condensación r i c a s  en form aldehido.

Se conoce ya el. hecho de ex tra e r form aldehido de una. so­
lu c ió n  acuosa p o r  d e s ti la c ió n  bajo  p re s ió n . Walker, en "F or- 
maldehyde", Nueva. York 44, pág ina 59, m a n ifie s ta  sin  embargo 
que a l separarse  p o r d e s ti la c ió n  form aldehido bajo  una p re ­
sión de 5 a tm ó sfe ras  se destruye en c ie r ta  ex tensión  el a lde­
hido p o r e fec to  de una reacc ió n  de Oannizzaro. E ste  inconve­
n ie n te  que surge ya a l  e lab o rar so lu c ion es pura s de form alde- 
h id o , r e s u l ta  to d av ía  mas desagradable cuando debe ex tra e rse  
form aldehido de so lu c ion es de condensación en l a s  cuales el 
producto de condensación contenido en la  so lución  acuosa cons­
t i tu y e  el p roducto  p r in c ip a l .  A si, una so lución  ob ten ida  por 
condensación de a ce ta ! debido y form aldehido en p re se n c ia  da
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á l c a l i  en medio acuoso contiene* además de p e n t a e r i t r i t a  y 
formaldáhido* toda una se rie  de p ro d u c to s  secundarios. Si pa­
ra  recuperar e l  formal denido so somete esa solución a d e s t i l a ­
ción bajo p resión*  e l  foim aldehido puede reacc io n ar con l a  
p e n t a e r i t r i t a  o lo s  p ro d uc to s secundarios* a  causa de la. tem­
p e ra tu ra  elevada de dicha, operación* o b ien  le p e n t a e r i t r i t a  
y /o  lo s  p ro d u c to s secundarios pueden d e s tru ir s e  de uno u o- 
t r o  modo. En consecuencia* queda, mermado e l rendim iento en 
p e n ta e r i t r i t a *  ta n to  d i r e c ta  como ind irectam ente*  p o r ejemplo 
a causa de la. form ación de p ro d uc to s de descomposición que ha­
cen im posible la  segregación de la  p e n t a e r i t r i t a .  De lo s  ejem­
p lo s  de l a  memoria de la  p a te n te  b r i tá n ic a  757 564 se despren­
de que d es tilan d o  a p re s ió n  de 1*4 a tm ósferas el rendim iento 
en p e n t a e r i t r i t a  es menor que d e s tilan d o  a. p re s ió n  de 1*05 a t­
mósferas* y en consecuencia se prevé e l e fec tu a r  l a  ^ e s t i l a ­
ción a p re s ió n  de 1*05 a 1*54 atm ósferas* co rrespondien te  a. ur­
na tem peratu ra  máxima, de d e s ti la c ió n  de 1303* aproximadamente, 
porque aunque l a  segregación de formal denido del residuo  me­
jo ra  con p re s io n e s  mayores* l a  ca lidad  del producto  p r in c ip a l , 
p e n t a e r i t r i t a  empeora en cambio.

El o o je to  del invento  que aqu í ge expone e s  un p roced i­
miento que perm ita  emplear la  d e s ti la c ió n  a. p re s io n e s  eleva­
das ta n to  en l a  obtención de form aldehido a base so lu c ion es a -  
cuaeas p u ra s  del mismo como* en p a r t i c u l a r ,  en el tra tam ien to  
de so lu c ion as de condensación con contenido de form aldehido 
sin  que* de una p arte*  se descompongan lo s  p ro d u c to s de con­
densación deseados n i  que* d? o t r a  p arte*  se p ie rd an  p o r con­
densación can tid ad es a p re c ia d le s  de form aldehido, o sea, sin  
que por reacc ió n  del form aldehido con lo s  p ro d uc to s de conden­
sación con ten idos en l a  solución* como la. p e n t a e r i t r i t a  y /o
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l o s  producto,? secundarios, merma el rendim iento en e s to s  pro­
ductos de condensación.

S i p rocedim iento  a que se r e f ie r e  e l invento  e s tá  ca rac te ­
rizad o  por el hecho de que, en re la c ió n  a una subida, de l a  tem­
p e ra tu ra  de destilac ión  a. v a lo re s  p o r encima de 1206, aproxima­
damente* ocasionado p o r e l empleo de p re s io n e s  superiores*  se 
ab rev ia  e l periodo  medio de permanencia de la. so lución  que se 
t r a t a  en l a  in s ta la c ió n  d estilado ra , y además se v ig i l a  que l a  
so lución  en d e s t i la c ió n  no se vuelva, a lc a l in a .

-áe ha reconocido que en e s te  procedim iento  no es n e c e sa ria  
l a  reacc ió n  ác id a  de l a  solución y que e l p e lig ro  de co rrosión  
motivado p o r e lla , es p rác ticam en te  in e x is te n te , por cuanto que 
se opera con so lu c ion es n e u tra s . Las so lu c ion es se m antienen, 
o ge vuelven , p rác ticam en te  in c o lo ra ? .

E l tiempo que puede permanecer en l a  in s ta la c ió n  una, c a n ti­
dad dada de so lución  sin  que se p resen ten  s e r ia s  p e r tu rb a c io ­
nes secundarias* depende da l a  p re s ió n  que se ha eleg ido  y de 
l a  tem peratu ra  de d e s ti la c ió n  que con e llo  se determ ina. Apro­
ximadamente, es de 30 m inutos a. 1 minuto cuando se opera con 
tem p era tu ras  de d e s ti la c ió n  en tre  130 y 200S, aproximadamente, 
co rresp o n d ien te s  a p re s io n e s  de 1 ,7  a 14 ,8  a tm ó sferas.

El. tiempo de permanencia* que e s  p rec ep tiv o  en cada, oaso* - 
puede e s ta b le c e rs e  por medio de d iv e rso s  re cu rso s . Pued'é combi­
n a rse  la  construcción  de l a  columna de d e s t i la c ió n  de modo que 
con un número dado de fondos y una cantidad  de paso dada po;&ea 
una cabida, mínima. La. manera, mas s e n c i l la  de cumplir e s ta  con­
d ic ió n  es emplear una columna de a n i l lo s  R asch ig , pero  tambíón 
pueden lo g ra rs e  lo s  tiem pos de permanencia, breve que &e exigen 
con columnas de fondos c r ib a d o re s  y fondos acampanados. Toda­
vía. puede a b re v ia rse  mas el tiempo de permanencia, reduciendo
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o n ta  la. p re s id a  aumenta también l a  concentración  del form al

dehido en la  fa.se gaseosa, dicha reducción  carece de im portan­
c ia , porque con p re s io n e s  elevadas y menos fondos se e s ta b le ­
ce fác ilm en te  la. misma concentración de form aldehido, o in ­
cluso  una concentración  su p e rio r , en l a  cabeza de una columna, 
destiladora^, que con p res ió n  mas b a ja  en una columna con un nú­
mero mayor de fondos.

í o r  ú ltim o , e l tiempo de permanencia de l a s  so lu c ion es 
que se han de e lab o ra r en la  reg ión  de l a  tem peratu ra elevada.
puede d ism inu irse  también s i ,  en lu g ar de p ro d u c ir  a base de 
l a  so lución de condensación el vapor n ec esa rio  para, l a  ac tua­
ción de l a  columna, se trabaja con vapor d irecto . 9e esta  ma­
n era  se prescinde de todo e l tiempo de perm anencia de l a  solu­
ción de condensación en e l  v apo rizado r. l a  so lución  de salida.
alim entada a la  columna, s a ld r ía  de l a  columna con el mismo vo­
lumen, aproximadamente, que te n ia  a n te s  de la. d e s t i la c ió n . Por 
consigu ien te  no se em plearía el vapor u t i l iz a d o  p a ra  v apo rizar 
la  so luc ión . Beto no co n s titu y e , sin  embargo, desventaja, s i  se 
u t i l iz a ,  el vapor que escapa, en la, cabeza de l a  columna, d e s t i la ­
dora de form aldehido para, c a le n ta r  una in s ta la c ió n  vaporizado- 
re de t r e s  e tap as  y ge recupera, e l form aldehido expulsado, co­
mo condénsalo de la. in s ta la c ió n  v apo rizado r^ , en forma da una 
solución en riq u ec id a . para d e s t i l a r  ? l form aldehido de 11 l i ­
t r o s  de so lución  de p a r t id a  se n e c e s ita n , por ejem plo, 3 , o k i­
lo s  de vapor. &i. se d ir ig e  e l vapor que escapa, en l a  cabeza, de 
l a  columna de d e s ti la c ió n  a una in s ta la c ió n  v spo rizado ra  de 
t r e s  etapa s, pa.ra c a le n ta r la ,  se puede v ap o riza r l a  so lución  de 
partid a , de 11 kg. tan to  tiempo como se q u ie ra , y en consecuencia 
p a ra  la  e laborac ión  de lo s  11 kg. de so lución  de p a r t id a  se30.
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n eces itan  solamente 3 ,5  kg. de vapor d ire c to .
p o r la  combinación de la  in s ta la c ió n  da o t i l  a do ya. con una. 

in s ta la c ió n  vaporizadora se ahorra, agua de re f r ig e ra c ió n , ade­
más del vapor, porque de esa. manera, se p re sc in d e  del d isp o s i­
t iv o  de condensación que es u sua l en lo s  o tro s  casos en l a  
in s ta la c ió n  d e s ti la d o ra , le r o  s i  se q u ie re  con tinuar con e l mé­
todo usual h a s ta  ahora, dai caldeo in d ire c to  de l a  columna, a 
causa, de l a  concentración  de l a  so lución  de condensación que 
e llo  comporta, se puede log ran  e lig ien d o  un vapo rizado r con 
el tiempo de perm anencia mas breve p o sib le?  apropiado es, por 
ejemplo, un vaporizador de capa, tenue luwa. p a ra  e s te  cago.

Es conveniente que la. so lución  ap o rtad a  a la. cabeza de la. 
columna de d e s t i la c ió n  sea ca len tada  p o r un cambiador de ca­
lo r  en el cual absoroe el contenido térm ico de l a  so lución que 
sa le  por el p ió  de l a  columna. Lara. es to  se e l ig e  un cambiador 
de c a lo r  de pequeño volumen en re la c ió n  a la  s u p e r f ic ie  de cam­
b io , p a ra  m antener tam bién aquí dentro  de l im i ta s  de brevedad 
el tiempo de perm anencia del l iq u id o  en la  zona de tem peratura 
elevada..

La a p lic a c ió n  de p re s ió n  a l t a  p a ra  la  recuperac ión  del fo r ­
mal debido en e l curco de l a  d e s ti la c ió n  disloca, l a  re la c ió n  
de e q u il ib r io  del formal denido en la  fa se  liqu ida, y en la. ga­
seosa. hacia  una. mayor concentración en la. fa se  gaseosa. Si se 
d e s t i la  a una. atm ósfera una. solución acuosa de form al debido,, 
se o b tien e  un f a c to r  de concentración  de , aproximadamente, 1 ,8 , 
y s i se d e s t i la  a 6 a tm ó sferas, un fa c to r  de, aproximadamente,
3,5« Hn consecuencia con l a  a p lic a c ió n  de p re s io n e s  a l t a s  se 
ob tienen  de inm ediato d e s ti la d o s  de formal debido de concentra­
ción notablem ente mayor en comparación con la de la. solución, 
i n i c i a l ,  a l  mismo tiempo que e s  considerablem ente menor e l
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.gasto de vapor p era  la  d e s ti la c ió n  de todo e l form aldehido.
^ i en una. columna con muchísimos fondos se d e s t i la  e l fo r ­

mal denido bajo  p res ió n  atm osférica.; se o b tien e  un vapor que 
p resen ta  composición p rác ticam en te  ig u a l a l a  de la  so lución 
de p a r t id a .  3?ara d e s t i l a r  de e s ta  manera, de la. so lución de 
p a r t id a  todo s i formald.ehido se n e c e s ita  por lo  ta n to  una, can­
tid a d  de vapor que corr sponda., aproximadamente, a l contenido 
de agua de la. solución de form aldehido que se na de e la b o ra r . 
En cambio, s í  se t ra b a ja  con una p re s ió n  de 6 a tm ó sferas , p o r
ejem plo, l a  mezcla de vapor que se desprende dé l a  columna 
con tiene , en p roporción  a l  a.gua, t r e s  veces mas form aldehido 
que en l a  solución de. p a r t id a .  Para la. d e s ti la c ió n  completa 
del form aldehido solo se n e c e s ita , por co n s ig u ien te , en e s te
procedim iento  un t e r c io ,  aproximadamente, de la. oantidad de 
vapor que debería, consumirse trabajando a p re s ió n  atm osféri­
ca. Pero la  capacidad de carga de una. columna, de d e s ti la c ió n  
dada depende en lo  esen c ia l solam ente de la  carga de vapor. 
Por ejem plo, s i se e lig e  una p re s ió n  ta n  a l ta  que lo s  vapores
que escapan de l a  columna tien e n  el t r i p l e  de concentración 
de form aláeni^o que traba jan d o  con p re s ió n  norm al, la  carga 
de vapor de esta, columna es solamente de un te r c io .  Puede pa­
sa rse  por lo  ta n to  una. cantidad t r i p l e  de solución p o r e s ta  
columna, lo  que a su vez reporta, una reducción a un te r c io  
del tiempo de perm anencia de una. can tidad  dada de solución de
p a r t id a  en la  columna, También la  in s ta la c ió n  n e c e sa ria  para. 
ÜB& eápáeida.d dad§/se reduce a un te r c io  solam ente, aproxima­
damente, de l a  n e c e sa ria  para, t r a b a ja r  con. p re s ió n  atm osfé­
r i c a .

gn e l empleo de p res ió n  
to d as l a s  demás cond iciones,

elevada de vapor, siendo ig u a le s  
o sea. con e l  mismo paso de va.-
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poxy d im in u y e  co rresp o n d ien t^3ente l a  veloc idad  del vapor en 
l a  columna, a. consecuencia de l a  mayor densidad del vapor con 
la  mayor p re s ió n . Si se ajusta , en l a  columna y aproximadamente* 
la  misma velocidad  de vapor que traba jan d o  a. p re s ió n  atmosféri***
ca, e l paso de vapor con p re s ió n  elevada r e s u l ta  mayor en re ­
la c ió n  a l a  densidad elevada del vapor. E sto  s ig n if ic a  que con 
p re s ió n  elevada una. columna dada puede ser cargada mas in ten sa^
mente por causa de l a  m odificación  de l a  densidad del vapor* 
con lo  cual ¡33 o r ig in a  o t r a  vez una p o s ib i l id a d  de ab rev ia r e l 
tiempo de perm anencia de una can tidad  dada de so lución  i n i c i a l
en l a  columna. '.En e s te  caso e l paso de vapor no se eleva, en fox** 
ma. exactam ente p ro p o rc io n a l s l a  densidad del vapor* sinó en 
forma, un poco in f e r io r .

E& le  d e s t i la c ió n  de so luc iones de condensación r i c a s  en 
form al debido por mátodos conocidos se consume, de una p a r te ,  u -  
na cantidad, de vapor que a continuación apa,pa.ee en forma de a- 
gua en el d e s ti la d o  y , de o tra  p a r te ,  o tra  can tidad  de vapor 
que es n e c e sa r ia  para, p ro d u c ir  e l re f lu jo *  a l cual ha de f i j a r ­
se como 1 : 1 . Según e l  ejemplo 16 de la. p a te n te  b ritá n ic a . N3 

757.5o4* se c a lc u la , p o r consigu ien te :
Vapor p a ra  la  producción del d e s ti la d o  10.280 kg.
Vapor p a ra  la  producción del r e f lu jo  10.280 kg.

20.560 kg.
3 i se t r a t a  l a  misma so lución  conforme a l  p rocedim iento  de 

e s ta  invención que aqu í se expone, con una p re s ió n  de 8 atm ósfe­
r a s  en una columna, de cuerpos H e n o s  con uná e f ic a c ia  de 6 fon­
dos te ó r ic o s , aproximadamente, se n e c e s ita  solamente una c a n ti­
dad da vapor de 6,500 k g . , p ara  ob tener el mi.gno re su lta d o . 9e 
o b tien e  en el consumo de vapor un ahorro  de dos te rc io s*  apro­
ximadamente, m ien tra s  que el empleo de in s ta la c ió n  se reduce



en form al debido, se o b tien e  en el p rocedim iento  de e s ta  inven­
ción, con empleo de una p re s ió n  to d av ía  mayor que la. de 8 a t­
m ósferas, un cuadro tadavia. mas favorab le*

EJEMPLO.- á  l a  cabeza de un^/columna de cuerpos l le n o s ,  con 
una lo n g itu d  de 130 cm. y un diám etro In te rn o  de 10 cm., se a - 
lim en tan  40 kg. poWhora de una. solución neutra, que contiene 
4 ,42  kg. de p e n t a e r i t r i t a  y 2,43 kg. de formal debido, a l  mismo 
tiempo que se in troducen  1 3 ,5  kg. de vapor a S a tm ó sferas, d i­
rec tam en te . l o r  el fondo de l a  columna fluyen  cada, hora unos 
40 kg. de una so lución  que con tiene 4 ,41 kg. de p e n t a e r i t r i t a  
y , aproximadamente, 0,04 kg. de fo rm aldehido , m ien tra s  que de 
l a  cabeza de la  columna se desprenden cada hora 13 ,5  kg. de una 
mezcla de vapor que contiene 2,39 kg. de fo rm aldehido .

Hecha la  d esc rip c ió n  del p re se n te  Invento ge d ec laran  co­
mo nuevas y de p ro p ia  invención l a s  re iv in d ic a c io n e s  sigu ien ­
t e s :

1 . -  ¡Procedimiento p ara  l a  d e s ti la c ió n  bajo p re s ió n  de fo r­
m aldehido desde so lu cion es acuosas de condensación r i c a s  en 
formaldehido,. en p a r t i c u l a r  bajo p re s ió n  e lev ad a , c a ra c te r iz a ­
do por e l  hecho de que l a  acción  nociva del aumento de la  tem­
p e ra tu ra  de d e s ti la c ió n  p o r encima de 1209, ocasionada p o r l a  
sobrepro síón empleada en cada ca so, se compensa abreviando el 
tiempo medio de perm anencia de una. can tidad  dada de solución 
i n i c i a l  en l a  in s ta la c ió n  d e s ti la d o ra  de manera que, a. l a
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tem peratura. e le g id a , l o 3 componentes de l a  aolucidn i n i c i a l  
no experiñientan P o é tic a m e n te  merma, alguna a consecuencia de 
reacc io n es  secundarlas, y p . r  e l hecho de que se v ig i la  además 
que el l iq u id o  de n e s ti la o íg ^  no se vuelve a lc a l in o .

2.  -  P roced im ien to , según l a  re iv in d ic a c ió n  1, ^ e t e r i ­
zado por el he dio do que se t ra b a ja  con una tem peratu ra por
encima de 1306 y un tiempo de perm anencia in f e r io r  a 30 minu­
to s , aproximadamente.

3 .  -  P roced im ien to , según l a s  re iv in d ic a c io n e s  1 ó 2, carac­
te r iz a d o  por e l hecho de que ge emplea para d e s t i l a r  una colum- 
n<̂  d,. cu .rp o s  l le n o s ,  ya. en gi conocidos, reduciendo de p re fe ­
re n c ia  por lo  menos a la  m itad el número de lo s  fondos t e ó r i ­
cos que h a s ta  ahora ge consideraban n ec esa rio s -

4 .  -  p roced im ien to  para, m  d e s ti la c ió n  de form aldehido des-, 
de un^ solución de condensación de p e n t a e r i t r i t a ,  según l a s  
re iv in d ic a c io n e s  1 a 3 , c a ra c te rizad o  por el hecho de que el 
vapor r ic o  en form aldehido que se escapa de l a  columna se u t i ­
l i z a  p a ra  c a le n ta r  una. in s ta la c ió n  vaporiza.dora p a ra  l a  solu­
ción de p e n t a e r i t r i t a .

5. -  P rocedim iento  para l a  d e s t i la c ió n  bajo p re s ió n  de fo r­
maldehido desde so lu c ion es acuosas de condensación r i c a s  en. 
form e!debido.

32gún se d esc rib e  y re iv in d ic a  en l a  p re se n te  memoria que 
consta de nueve h o ja s  fo l ia d a s  y m ecanografiadas por una sola, 
ca ra .

hadrid, a 9 de Snero de 1960.
J. MEI83NER.

p . a .
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