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Memoria descriptiva

pata solicitar PATENTE DE INVENCION por 20 aiios

a nombre de JOSE ENRIQUE ORDIERES

entidadk/ de nacionalidad  espafiola

con domicilio en Ias lercedes, n? 16, las Arenas, Vizecaya

por:  WPERFECCICNAMIENTGS INTRODUCIDOS EN IOS PROCEDIMIEN-
708 DE POLIMERIZACION DE SOLUCIONES DE FORMALDEHIDO™

(Clase Internacional C08g CO7c)
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Los procedimientos empleados para la polimeriza-

cién del formaldehido con objeto de obtener paraformol con-
sisten en concentrar una solucién de formol por destilacié?
& vacio hasta una riqueza del orden de T0% seguirdo de un
enfriamiento rdpido el éual produce la polimerizaoién del
formaldehido obteniéndose un producto de 70 - a 86% de
riqueza que posteriormente hay que secar para obtener un

paraformol comercial de riqueza ¥ 90% a CHOH,

Este procedimiento tiene la particularidad de

producirse la polimerizacidén a temperaturas relativamente

televadas con lo que el grado de polimerizacidn bastante ele

vado del producto, comunica a éste una baja reactividad, E
Existen otros procedimientos citados en las pa-i
tentes:
~ USP 2,551,365 de Robert L. Craven (Dupont)

Mayo 1951,

- USP 2,568,017 de Alexender F. MacLean y Valter
E. Henz (Celanese) Septiembre 1951. !

USP 2,694,076 de Robert L. Craven (Dupont)
Noviembre 1954,

~ Patente Italiana 629288 Diciembre 1961 (Ref.
Chem. Abstract 8739i Volumen 57 - 1962)

~ Patente Ger. 1,169.890 Junio 1961 (Bayer)
(Ref. Chem. Abstract 14143 ¢ Volumen 58 ~ 1963)

- Patente Fr. 1.383.547 Diclembre 1964 (Skanska
Attikfabriken).
en los cuales se utilizan para realizar la nolimerizacidn
del formaldehido la presencia de un catalizador que en
general consiste en un alkali que eleve el pH de la solucidn

a un valor comprendido entre 9 y 10.
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De estos procedimientos citados en estas paten-
tés unos realizan la polimerizacidn a elevada tempenaturs
con lo que el paraformol obtenido es de baja reactividad,
Ctros realizan la polimerizacién a baja temperatura pero
muy répidamente (patente Fr. 1.383.547) con lo que el
varaformol obtenido aunque de buena reactividad tiene un
tamafio de grano muy fino, lo cual hace que el producto oY
tenido, por filtracidn, centrifugacién u otro procedimien
to equivalente de separacién, sea muy himedo y su rigueza
no sea superior al 704 de CHOH., Esto obliga a someter g
egte producto a un secado bastante intenso para consegulr
lograr un producto comercialmente utilizable de riqueza
superior al 904, Dicho secado reduce ademds las propie-
dades de elevada reactividad del producto.

En el procedimiento descrito en la presente
Iemoria, se realiza la polimerizacidn empleando como ca-
talizador dxidos e hidrdxides alcalinos alcalinotérreos,
sales de dcidos orgdnicos o inorgdnicos débiles, sales
bdsicas, y bases orgdnicas del tipo de aminas primarias,
secundarias terciarias, alifdticas y arométicas, con o=
das las cuales se establece un pH de la solucidn de for-
nmaldehido comprendido entre 9 y 13 preferentemente 9 - 10
Dicha polimerizacién se inicia y realiza a temperaturas

bajas menores de 40¢C y el proceso de enfriamiento y po-
limerizacidén se realiza a una velocidad controlads que
produce una nrecipitacidn de cristales de paraformol de un
tamoiio vy distribucidn de- tamafio, tal que por simple fil
tracién o preferiblemente centrifugacidn de la solucidn
polimerizada se obltiene un paraformol de riqueza superion

al 90% de CHOH apto vara ser envasado y utilizado comer -
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cialmente,

Asimismo en dicho proceso, ademds de la veloci -

dad de enfriemiento y polimerizacidn controlada se mantie-

|
nen unas condiciones dptimas de agitacidn que favorecen el

crecimiento de los cristales a su tamafio dptimo,

Para conseguir una suspensién de paraformol de
cmafio Optimo que produzea por centrifugacidn un producto
de riqueza superior al 90% de CHOH, hay que realizar la

polimerizacidn enfriando la solucidén a wna velocidad entre

0,25 a 05¢C/h. Ia temperatura superior en gue comienza

el enfriamiento controlado depende de la concentracidn dei

"la solucidn de formol de partida siendo esta temperatura
i

:tanto mds alte cuanto mds elevada sea la concentracidn de
!
!1la solucidén de formol.'

En los casos prdacticos, dicha concentracidn osci

la entre 40-50% de formol y las temperaturas iniciales de

enfriemiento controlado oscilan entre 30 y 358C respecti-
vamente., Durante este proceso de enfriamiento controladé
se mantiene una agitacidn minima pero suficiente para mané
tener los cristales de paraformol en suspensién. Dicha
velocidad de agitacién depende de la forma y disefio del
reactor en el que se realice la polimerizacién y del tipo
del agitador.,

La temperatura final de polimerizacidn no estd
limitada técnicamente y solamente esté limitada por motivo
econdmico- de gasto de energia y duracidén de la overacidn.

A continuacidén se citan unos ejemplos como ilus-

tracién del procedimiento pero no como limitacidn al objet
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; de un agitador tipo turbina de 6 paletas de 0,5 mt. de

 la solucidn sea 9,5. Manteniendo la agitacidn fuerte se

¢ 179C de temperatura, a continuacidn se centrifuga la solul

- za CHOH y de elevada reactividad.

. formaldehido de 150 gr/1t. CHOH en el reactor descrito en

§ el ejemplo anterior. Manteniendo la temperatura igual o

: 1000 litros de capacidad de 0,8 mt. de didmetro, provisto

| mayor que 40°C se afiaden 400 gr. de C0,Na, en solucién al

A
Wwy an Wd
WS ST

iy, o
SR Yot 1] 1ir a1

[«)1
Ejemplo 18.: Se cargan 555 litros de solucidn

de formaldehido de 425 gr/litro CHOH en un Peactor de

didmetro y situado a 15 cm. del fondo del reactor y ‘tam-
bién provisto de un serpentin de refrigeracidn,

A la solucidén de formol, que para evitar su polfi-
merizacidn se matenia almacenada a una temperatura supe -~
rior a 40°C, se le aﬂa§en 0,15 kgs. de NaOh en solucidn

al 30% con fuerte agitacidn hasta conseguir que el pH de

enfrie rédpidamente la solucidn a 329C, a continuacidn se

reduce la velocidad de agitacidn a 30 rpm., y se enfria 1g
solucién a una velocidad de 0,52C/hora hasta llegar a

252C en que se aumenta la velocidad de enfriamiento a 1eCY

hora. Se contimde el enfriamiento hasta alcanzar los

cidn obteniéndose 120 Kgs. de paraformol de 93% de rique-

Ejemnlo 22,: Se cargan 580 litros de solucién de

20% con fuerte agitacién con lo cual la solucién alcan-
zard un pH 9,4, A continuacién y manteniendo la agita-
cidn fuerte se enfria rdpidamente la solucién a 3420, se
disminuye la agitacidén hasta un nivel@de 30 rpm. y se enfria
la solucién a uﬁa velocidad de 0,32C/n hasta alecenzar la

T8 de 259C después de lo cual se enfrfa la solucién 2 una
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. presenta para que sean objeto de esta solicitud de Paten~

velocidad de 12C/n haste la temperatura de 182C. A con-!

tinuacidn se centrifuza la suspensidn obtenidndose 125 Kg

- Y

de paraformol de 94% de CHOH y gran reactividad.

Los puntos de invencidn propia y nueve que se

{
te 8o Invehcidn en Espafia por VEINTE afios son los siguien+

tes:

1l.- Perfeccionamientos introducidos en los pror-

cedimientos de polimerizacidn de soluciones de formaldehifo
{

por los cuales se obtiene un paraformol de bajo peso mole;
cular y elevada reactividad,mediante los cuales la poli- é
merizacidn se realiza a temperaturas menores de 40°C con 2
objeto de conseguir un producto de mdxima reactividad. E

2.~ DPerfeccionamientos segin la reivindicacidn
1, segin los cuales y con la sola operacidn de separacidn!
(centrifugacidén) sin tener que recurrir a una operacidn

de secado se obtiene un paraformol de elevada riquega supe

—

rior a 90% CHOH. |

3.~ Perfeccionamientos introducidos en los pro-
cedimientos de polimerizacidn de soluciones de formaldehiflo
mediante los cuales la polimerizacidn se realiza con la
ayuda de cafalizadores adecuados que mantienen el pH de la
solucidn entre 9 y 13 y controlando la velocidad de poli-

merizacidn mediante el control de la velocidad de enfria-
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mientc de la solucidn que oscila entre 0,2 - 12C/ por
_hora y siendo la agitacidén minimo con lo cual se consigue
‘que el tamafio de grano y su distribucidn sea el dptimo
_para que por una posterior operacidn sencilla de separa -
5 cidn (centrifugacidén) y sin tener que recurrir a una ope-

racidn de secado se obtenga un paraformol de rigueza supe-

rior al 90%.
4.=- Perfecclonamientos segin las anteriores rei-
10 _vindicaciones y mediante los cuales puede oblenerse un pa-

raformol de riqueza superior al 90% CHOH y que por no ha -

ber sido sometido a una operacidén de secado mantiene inal-
teradas y al méximo sus propiedades de elevads reactividad.
5.~ Perfeccionamientos segin las anteriores
15 reivinaicaciones y mecdiante los cuales y con las solas
| operaciones de polimerizacidn y sevaracidén (centrifugacidn)
se obtiene un producto de elevada reactividad y riqueza
en CHOE superior al 90% el cual puede almacenarse y comer—
cializarse directamente, .
20 6.~ "Perfeccionomientos introducidos en los
vrocedimientos de polimerizacidén de soluciones de formal-
:dehido "
Tal y como se ha descrito en la Memoria que an-
%teccde y con los fines que se han especificado,
25 i Lsta Memoria constad de siete hojas escritas a
éméquina por una sola cara.
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