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INVERCION L

por "FROCGEDINIZNTO BARA 14 DESPILACION BAJO ERUSION DJ FOR-
f.EMDEIiIDO DESDE SOLUCIONE: "4QUOSAS DB CONDEWSACION RICAS BN
FORMALDEHIDO?, a fevor de la firma alemena J, MSISIER, do-
miciliada en K¥ln-Bayenthel (dlemanie), ”Oberi¥nder Ufer,
1840, ’

»

LEMORIA DBSCRIPTIVA

la presente invencifn se reflers a un procedimicnto pa-
ra 1z destilacibn bajo presibn de formaldehido dssde soluclo-
neg acuoses de condensacibdn ricas en formaldehildo.

Se conoes yz el hecho de extraer formeldenido de una =0-
lucién acuosa por destilzcibn bajo presibn, Welker, en “For- ’
moldehyde”, Nu:ve York 44, péging £9, manifiesta sin embargo
gue al sebararse por degtilacibn formeldehido bzjo una pre-
si6n 4= 6 atméoferes ge Ao sbruye en clertz extensibn el elde-
nido por efascto de una reaceidn de Gunnizzero. bghe inconve— |
niznis que surge ya al elaborar soluciones pures de foxmalde-
hijo, resulta todevis me s desagradabls cuando debe extrasrse
formal Aenifo de g0lucloney da condensecibn an lag cusles el
producto de sondensoeidn contenifo en 1a golucibn acuosa cone-
tituye el producto prineipal. Asi, una solucidn obtenida por

condensacibn de acetaldehido y fovmaldenido en presencila de
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1c21i en medio acuoso contisne, ademde de peuntaeritrita y
formel denido, tods upz gsrie de productos secundarios. §i pa~
15 racuparar ol formaldenido go pomete esa s0lucibn a Aasgbtila~
cibn bajo presibn, el formaldehido pusde rezcclonar con la
pentasritrite o log productos secundarios, & c%Usa de 12 ten~
peratura elevada de diche operacibn, 0 bien 12 pentaeritrita
y/0 10s productos secunderios pueden Ao gtruirge de uno u o-
tro modo, ZIn consecusncis, gusda mermado el rendimisnto en
pentasritrita, tanto directa como indirectamente, por ejemplo
a ceug2 de la foimacién de producios de degcomposicibn que ha-
cen impogible la gegregacidén de la pentaeritfita. De 10¢ gjem~
plos de 1z memoriz de la patente briténioé 151 564 w0 dogpren—
de quo dastilen?o g presibn Az 1,4 atmb=feras el rendimisnto

en pentaeritrita es menor quz degtilendo a precibn de 1,05 at-
mé eferas, y en couscuencia e prevé el efectusy ls Aestile~
cibn a presibn A» 1,05 & 1,5 atmbcferas, corregpondients a u-
na temperzturs méxima de destilacidn de 1302, aproximademsnie,
POrgue aungue 1z segregacibn de formeldenido del resfiduc me~
Jora con presionss mayores, la calidad del producto prinecipal
pentaeritrita empeora en cambio.

i objeto del invento ques agul ze expons es un progeli-
misnto gus permits emploar le destilioelln & preciones oleva~
dzg tanto en la obtencidn de formaldehido a bage soluciones a—
cu0et e puras del migno como, en particular, on 1 tratauisnto
de soluciones e condensgzeidn con contenido de formaldeshido
gin qgue, de un2 pertey se descompongan los productos de éon-
dengacibén deseados ni que, 4= otra parts, se plerdan por con-
Aensacibn contidades eprsciables de Fformaldehido, o sea, gin
gue por reaceidén del formaldehido con los productos de conden~

s20i6n contenidos an la =olucibn, como la pentzeritrite y/o
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105 productos sscunderios, mermaz &l rondimicnto en estos pro—

dueotos de confengacibne

(&2

Bl procedimisnto 2 gque so refiere el invento =2stéd ceracte-
rizado por el hocho de gue, =n relacidn a unz gubide de la t@mw
peratura de destilacibn a valores por encims de 1202, aproxima~
dsmente, Ocagionado por =21 empleO de prasiones superiOres, eo
abxevie el periodo melio Ae permanencie de 1s solucibn que se
trote en la instalacibén destiladora y ademds se vigila gue la
solucidn en destilacibn no s vuelva alcalins.

fe he reconocido que en esbte procedimiento no es necesaris
1la reaccién dcida de la eolucibn y que el peligro de corrogidn
motivado por ella es précticement» inexictents, por cuanto que
ge Opora con soluciones neutrase las soluclones se mentienen,
0 e vuelven, pricticamente incoloraes. |

Bl tiempo qus puede permenecer en lz ingtelacibn uns centi-
dad dade d= solucidn sin gue se presenten serizs perturbacio-
nes gecundarias, depende de la presibn que se ha elegido y da
1a. temperature de destilacibn que con ello se determina. Apros
ximadamente, 2 de 30 minutog e 1 minuto cuando ce opera con-
temperatures de destilacién entre 130 y 2002, aproximzdamente,
corregpondientes 2 piesiones dz 1,7 2 14,8 atmbcferase

B1 tiempo de parasenencie, que es preceptivo =n e2da caso,

pusde egtablecerse por medio de divereos recursoc. Puedd combi-
naree 1 construceibn de la rolumna de destilacibn de modo gus
con un numaro dado de fondos y ung cantidad de paso dada podea
una eebidzs minima, la nmenera mzs seneilla de cumplir este con-
dicibn es emplear una columna de anillos Rasehig, pero tambidn
pueden lograrse 1los tiempos de permanencia breve que se sxigen
aon coluwmna s de fondos cribadores y fondos acampenadose Tode-

via pusde abreviarse mas el tismpo de perucnencla reduciendo
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el ndmeyo ds logz fondog ds 13 colwana, Como gz medida gue au-
menta 1e presifn aumenta $ewbidn la concentracidn del forwal-
dehido en 12 fage goseosa, dicha reduceibn cerece de impor ten—
cle, porque con presiones elevadas y wenog fondoe ge estzble-
ce fleiluspnte la miema concentracibn de formaldehido, o in-
clusgo wna cohcentraoidn i eriOr, en 12 cebeza de uns columna
dnctiladora, que con presibn mas baja en una columna con un nﬁ;
nero mayor de fondose |

Por G1timo, ¢l tismpo de permenencia de lae zolucidnes

qUue se han de elaborar en 12 regibn de la temperatura slevaias
pusde diegminuirse tambiédn i, en lugar de producir e base de
1z solucibn de condensacibn 21 vapor necesario para la actua-
cibn de 1a columna, se trabaja aon vapor directo. De esta ma—
nera se presclinde de todo el tiempo da permanencie de la solu-
clébn de condensecibn en el veporizadors Ja solucibn de salida
alinmentads a 18 coiumna galdrfs de 12 columna con el mismo vo- -
lunen, zproximedemente, que tenfs anteg de 1z degtilacién. Por
congiguiente no ge empleardia el vapor ntilizedo pasra vaporizar
1a solucibne. Beto no constituys, sin embergo, desventaje si se
utiliza 21 vepor que escasps en le cebesa de 1 columns desgtila~
dore de forxmaldehido pare c@lantar uns in gtal acién veporizado~
re ds treg etepas ¥ so recupeara el formal dehido expul s2do, cO-
mo ~ondengado de 1& inptelacidn veporizadora, cn forma de una
solucibn enriquecida. Pars destilar »1 formaldehido de 11 1i-
tros de solucidn Ae purbtida se necesiten, por ejemplo, 3,5 ki-
los de vepors §i se dirige el vepor que 2gcEP2 en la ocabeza e
12 columne de dsstilacibp & una ingtelecibn véporizadora de
tres etapas, pera calentaxle, se pueds veporizer la solucibn de

artida de 11 kg. tento tiempo como se quiera, J ©n congccuencie

Ll

para la elaboracibén de los 11 kg de solucién de partide se
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necasitzn solaaente 3,5 kg, de vapor directo.

Por 1& combinZcidn de la instelacidn destiladora con una
inctalecién vaporizadora se ahorrs agua de refrigsracibn, ade-
mb g del vapor, porque de esa maneras se prescinde del digpoeld-

Do tivo de condensteibn que eg usual en log otros czeds en la
ingtalacibn dectiladoras Pero el se quisre continuar con el mé-
todo ususl haghbe shora del caldeo indirecto de la columna, &
ccuse de 12 concsnirzeién de la eolucibn de condsnsacibn que
€110 comporta, e puede lograr eligiendo un vaporizador con

1Q. 0l tiempo de per&anenoia me.g breve posible; apropiado eg, por

ejemplo, un vaporizador de capa tonus Luwa pera este 02s0.

s convenlente qua 12 golucibn ajortada & la esbeza de la
columns de Adegtilacibn sea ceélenteda por un cambizdor de oa-
lor en el cuzl absorbe el contenido thimico de 12 solucidn que

15 sale por el pif de la columnz., Pare esto e olige un cambiador
de calor de pequefio volumen en relecibn 2 15 superfieciz de cem~
bi&, para mantener tembiin aqui dentro de 1imit~s de brevedad
el tismpo ds permsnenciz del liquido en 12 zona de femperatura
elevadae

204 la aplicacibn de presién altz para 1a recupsracibn dsl for-

| meldehido en el curso de la Adsgtilacibn disloea la relacidn |
de equilibrio del fommaldenido en la fase 1iguida y en la go-
seose haoia una meyor concentracidn en la fase gaseosa. Gl s
destila g upa atm§ciers una solucidn a2cuose de formaldehido,

25, ce obtiene un fzctor de concentracibén de, aproximadamente, 1,8,
y ¢l e degbila a 6 etmdeferas, un fector de, eproximedamente,
%,5 B consscucncia con la aplicacibn de preciones altes se
obtiznen 3o inmedisto Adestilados ds formal denido de concentra~
cibn notablemente meyor en comparacibn con la de 1la solucibn

30 inicial, 2l miesmo tiempo que es consziderablemente menor el
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gasto de Vapox‘para.la dﬁatiiacién des todo el formgldehido.

8L =n wna columne con muchisimos fondog se Aectils =1 for-
meldehido bsjo precibn atmosiéricz, se obtizne un vapor que
presenta compogicibn pricticemente igual a 12 e la solucién
de partidz. Pars Jeciiler Jde seba msnera de la woldeidn de
partida to?0 el formsldehido ge neeogita por lo tento una can-
ti3ed de vapor gus corr sponda, aproximsademente, 21 contenido
de zgus de 1z solucibn de formaldshido gque se ha de slsborar,
An cambio, si s trebaja con una presibn de 6 atwd ofares, por
ejamplo, la mszela de vepor que ge desprends 42 la columne
contizne, en proporcién el agua, tres vepes mes formaldshido
qun en 1la solueidn de pertide. Rave la dectilacibn complets
Ae] formeldenldo 010 se necasita, por consgiguiente, en aste
procedimiento un tereio, aproximsdamente, de 12 centidad de
vapor que deberfa consumirse trabajando a presién atmosféri-
cd, Pero la capacidad de carga de una columnz. de destilaciénv
deds dspende en 10 esencial goiaments de 1a carga de vapor.

Por sjemplo, ol se eligs wnz presibn tan 21tz gus los vapOtes

Cque escepan ds la columna ticnen zl triple A4s conceatracibn

de formaldehido gus trabajendo con presién normel, 1z cargs
de yopor 36 eosbe columne ez golemente 32 un tercio. Puede pE—

sarse pOT 10 t2n%0 una oantidad triple ds solucibn por =cta

oA

coluun#, 10 QU7 @ U vez riporte une reduccibn & un tercio

421 t1eWpO de pemizncncie de uua entided 32da de solucibn de

ars

pzrtidé eon 1@ columne, Tambifn le instslacidn neoesseria D

. ' -‘dr:‘l " ,3 o~ . A
une eapacided dedgke reduce & un tereio solaments, aproxima—

dementes de 12 neceseria pare trabajer con precibn atmosfé-
ricee

WA &) - )
in el empled de pregibn elevada de voDpoTy cisndo tgusles

) éa ae é I A . .
todas 188 demas condiciones, o gea con ol miswo pago de va-
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pozr, 2lsminuye corrvespondientenente 12 v2loeidad del vapor en

Y

la columna & congecuencis de la meyor densidsd del Tapor con

la meyor pregidn, $i e 2justez en 1& columna, sproximadamente,
1a mieme velcoeidad de vapor gue trebajando a pregibn atmogféri~
cay el PAas0 de vyapoxr con presién sleveds resulte mayor en re-
lzcibn 2 le dengided elevade dei vapore finsto eignifice gque con
presibn elavade une columna dzds puede ser cargada mag intenca-
sente POY causz de la modificacién de 12 dengidad del vapor,
con 10 cual = origina otra vez une posibilidad de abrsviar ol
tiempo de permenencia de wna cantidad deda 32 coluecibn inieial
en la colutngz, Bn cste c2¢0 el paco 42 vepor nc e glava an fO0¥~
we exactamente proporeclonzl g la densidad del wepor, siné en
forma un poco infsrior.

n le destilecidén de soluclones de condengacibn rices en
formaldehido por métodos conocidos e consume, de una paxrte, ﬁr
na contidzd Ade vepor que e continuecidn apsrasce en forma ds s
gue en ol Jdegtilado y, de otra paxte, 0tr2 cantidsd de vapox
que ¢s Necosarie pera producir el reflujo, =1 gual ha de fijar-
se como 1 3 1. Begln el ejemplo 1% de le petents britdnica 1e

75(.%4, so cslcules, por consiguisntes

Vapor para la produceibn del destilzdo 10,280 kg,
Vapor p2ra 12 produceidn del rexlujo 10,280 kg,
200 560 kgn

8 ce trata la misma solueibn conforme al procedimiento de
ecta invencibn que aqui se exvons, cOn Una presidn e 8 2tmé af e~
rag en Una columna de cuerpos llends cOn Uné eficacia de b6 fon-

dog tedricos, aproximadamente, & necesita colaments una canti-

ded A= vepoxr de b, BUL kge, para Obtener el migno recultado.

obtiene en el congumo de vapor un 2horro de dos targcios, ap 1o

ximadamente, micntras que =1 empleo de instaleciln reduce
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a 1/5, aproximzdenente. ¥1 hay gque tratar un Jegtllado mes
conesntrado 0 una s0lucibn con un eontenido noteplomente menox
en formaeldenido, g obticne =n el procedimiznto de egba lnven—
cibn, con empleo d2 una presibn todevies meyor que la de 8 at-
mé efereg, un cuadro tedavia meg fevorables

BIElEL0«~ A la cabazs de ungholumna de cusrpos 11enos, con
una longitud de 130 cm. y un 3ifmetro interno de 10 om., se a-
limentan 40 kg poﬁhora de unz solucibn neutra gque contizne
4,42 kg, de pentaeritrita y 2,43 kg. de formaldehido, al miemo
tiompo que se introducen 13,5 kgs de vapor a 8 atmbeferas, di-
ractementes Por el fondo de la columnz fluysn ceja hora unog
40 kgo de une solucibn qus contiene 4,41 kg. de pentaeritrita
vy aproximadaments, 0,04 kg, de forwaldehido, misntres que de
12 cabeza de la columne ge Adsgpronden cada hora 13,° kg; de una

mezcla Qe vepOr gus contiens 2,39 kge de formaldehidO.

¥ o T 4

~————
\/

Heche la descripeibén deo1 presente invento ee declaran co-
mo nueves ¥y ds propia invencidn lag reivinlicaciones siguisn-
tacs

1le= Frocedimiento para 1a dJestiiacibn bajo presibn de for-
maldehido desde soluciones acuosas de condensecién risas en
formaldehido,..en particular bajo presidn eleveda, ceracteriza-
do por o1 hecho de que la acelbn nociva del aumento de la tem-
paratura Jde aes%ilacién por encima de 1202, ocagionada por la
sobrepre sifn empleads en pzda éaso, ge pompengd ebravianio el

ticmpo medio de permanencia de una contidad dada de solucidn

. inieial en 1= ingtalacibn Asgtiladora de manera que, a lea

o
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temporature sleglds

¥y 108 componentes de 18 s0luaibn inioial
no experimontan précticement,

merma alguné & congmcusnciiz de

reacelons e pecundariasy ¥ por ¢l heoho de que se vigile ademds

gua el liqul’io da "?Ctilaclén no se vuelve ail 05111'].0.

s= Procedimicnto, Segln 1s reivindiecszeidn 1, carzoteri-

2840 por =l heoho dn que g trabaje con uns tewperaturs por

fra A o . o , .
encime de 130¢ y un tiempo g, pewmanencla inferior g 30 minu-

tozy aproximzdsmente,

3o~ 2rocedimiento, Segln lzs reivindicscionsg 1 0 2, carac—

terizado por 1 hecho de gue g elplesa par2 dechbilar una colun-

n& de cusrpos llconos, ya op f conocidos, reduciendo de prefe—

@ 12 mitad el ntmero 42 log fondog tebri-

¢0s que hesba ahora se oonsijerabsn necesarioss

4o~ Trocedimiento Pera la destilacibn de formeldehido des
de une colucibn de condensacién 4e pentaeritrita, segln los
relvindiciciones 1 a 3y caractnrizaﬂjo porx e,ll hecho de que el
vepor rico en formaldehido que = eceaps de la columna se ubi-
liza para cdleptar une ingtalacibn veporizsdora para la golu-
cidn de pentaeritrite.

Se— FProcedimiecnto para 1z degtilacibén bajo presibn de for-
mal dehido desde soluciones acuosasg de condznsacibn ricas en
formel danido,

Segln e degcribe y reivindica en la pre sents memoria que

consta Ae nusve hojas foliardas y meeenografiadas por una gola

3
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Liadridy a 9 de Bnero de 1960,
J. MEISSNER,

Do &o
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