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MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere a la preparacidn de parafor-
maldehido.

El paraformaldehido es una mezcla de polimeros de

formaldehido de diverso peso molecular. Es esbtable respecto
5. a las soluciones acuosas de formaldehido comerciales con gran
contenido de formaldehido, lo que lo hace apto para el almace-

namiento y econdmicamente conveniente para el transporte.

El paraformaldehido es una fuente de gran concentra-
cién de formaldehido monomdrico, que puede utilizarse, por ejem-
10, Plo, para preparar resinas termofraguables tales como las
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resinas de fenol y de melamina o resinas termoplasticas que
tengan en esencia una base de formaldehido (polimeros y
copolimeros poliacetdlicos):

Parg el uso, el paraformaldehido puede disolverse
en agug © en alcoholy en los cualecs se despolimeriza y forma

soluciones de las concentraciones deseadas.

Para que el paraformaldehido sea comercialmente
dtil, su grado de polimerizacidn no debe ser bajo, pues los
productos de punto de fusidn bajo y caracter semisélido son
dificiles de manejar; ni debe ser alto, porque los produc—
tos de punto de fusidn elevado son degradables solo con

dificultad y no resultan miy solubles.

El paraformaldehido comercigl +titula de ordinario
més del 90% y corrientemente mis del 95%, por cuanto ha
experimentado tratamientos térmicos destinados a obiener
un producto en forms de polvo, de escamas u otra que no
tienda a compactarse. Sin embargo, a causa de los tratao-
mientos térmicos, el grado de polimerizacidn esta indeseable-
mente gumentado.

Min cuando el contenido de formaldehido no sea
my alto, de modo que el peso molecular medio resulte rela-
tivamente bagjo, el paraformaldehido resultante contiene
siempre un porcentaje considerable de producto de peso mole-

cular alto, que es casi insoluble en agua y. tiene poca reace-
tivided.
Ademds, el comercio exige que el paraformaldehido

esté exento de cenizas, tenga poco contenido de impurezas

¥y sus soluclones acuosas presenten un piH entre 2,8 y 5,5 ,



Se

10.

15,

20.

25.

que es el intervalo de pH de las soluclones comerciales de

formalina.

El paraformaldehido puede prepararse en un proce-
dimiento de dos etapas que comprende una concentracidén preli-
minar de formalina acuosa comercial en una fase liquida,
utilizando por ejemplo aparatos convencionales de concentra=-
cibn y evaporacidn, seguida por la solidificacidén de la masa
en un segundo reactor provigto de agitadores poltentes y que
actua también como concentrador. La solidificacidén del pro-
ducto ocurre durante la concentracidn, y tanto durante la

solidificacidén como despuds de ella se evapora mas agua.

Evidentemente, el coeficiente de cambio térmico
en una masa plastica o sélida es muy bajo, de modo que la
concentracidén se desarrolla muy despacio (normalmente necesi-
ta de 4 a 6 horas). Ademds, el producto se calienta irregu-
larmente y la falta de uniformidad de la temperatura da por
resultado una importante degradacién del producto, de modo
que los rendimientos son bajos, y ésta es probablemente la
causa de la distribucidn no restringids de los pesos molecu-
lares.

Para acelerar la precipitacidn y la solidificacién
del paraformaldehido pueden usarse catalizadores Zcidos, como
el 4dcido sulfirico, o catalizadores bisicos, como el hidrato
s6dico o el carbonato potdsico. Sin embargo, el uso de estos
catalizadores es objetable por cuanto permanecen en el pro-
ducto final, cuyo contenido de cenizas resulta por lo tanto
excesivo. Ademds, con los catalizadores basicos, el dlcali

origina un aumento del pH y reacciones secundarias indesea-
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bles, como la reaccidn de Cannizzaro o la formacidén de azdca~
res de color pardoamarillento.

Ademds, para evitar un contenido de cenizas pueden
usarse como catalizadores aminas muy bdsicas. Sin embargo,
ostas aminas deben utilizarse en cantidades relativamente
altas para obtener el efecto deseado de acelerar la solidi-
ficacidn y la precipitacidén del polimero, y se obtiene un
paraformgldehido que tiene un indice de pH demasiado alto,
Un serio inconveniente del uso de estos catalizadores es que
los productos resultantes tienen un peso molecular y un pun-

40 de fusidn excesivamente elsvados.

El invento proporcions un procedimiento sencillo
y econbmicamente conveniente para preparar paraformaldehido
de peso molecular regulado; el procedimiento comprende las
etapas de concentrar formalina comercial en fase liquida,
para obtener uns composicidn que titule de 75 a 93% de
formaldehido, enfriar rapidamente la formalina liquidae con-
centrada hasta que se produzeca la solidificacién de la masa
y curar la masa solidificada, en presencia de un regulador
de la polimerizacidn o la policondensacidn, segin se deta-
11a mis adelante.

Lo polimerizacidn durante la ecuacidn de curado

es:
J(HO (CH,0), He-us HO (CHO) H+ ( X ~-1) H,)
Como se indica en la ecuacidn anterior, el peso

molecular, y por tanto el punto de fusidn, gumenta durante

1la etapa de curado.
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Debe sefislarse que 1los reguladores son activos
respecto a la etapa llamada "de curado" y no respecto a la
etapa de precipitacidn o solidificacidn. Ademds de regular
el peso molecular del paraformaldehido, estos reguladores
aseguran un promedio de curado mﬁcho mgyor de lo que seria
posible en ausencia de ellos.

El producto no curado es de aspecto semisdlido,
se compacta y resulta dificil de manejar, mientras que
despuds del curado btiene caracter sélido, carece de tendencis
a compactarse, se maneja facilmente y mantiene pricticamente
inalterado durente el almacenamiento su contenido de formalde-
hido.

En ung modalidad del invento, el agua que al prin-
cipio del proceso de curado estd en forma quimicamente com-
binada en la cadens polimérica y se separa gradualmente
durante la etapa de curado no es eliminada, aungue ésto seria

posible, y simplemente permanece absorbida dentro del sdélido.

Despuds de la etapa de curado, el paraformaldehido,

81 se desea, se puede triturar y moler facilmente.

La temperatura no es critica durante la etapa de
cutado, pero éste se efectua preferentementec a temperaturas
inferiores en 10 a 209C 2l punto de reblandecimiento (o de
fusién) del producto. (EL punto de reblandecimiento depende
del contenido de formsldehido y de la extensién del curado)
Por ejemplo, una formaling que titule alrededor de 80% se
enfria rapidamente hasta 309C, después de lo cual se inicia

el curado, en cuyo curso la temperatura sube gradualmente
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hagta unos 502C a2l fingl de la etapa de curado.

Lias substancias que pueden emplearse en el proce-
dimiento de este invento como reguladores son de diverso
tipo y sus efectos durante el curado son diferentes. En pare
ticular, el peso molecular del producto depende de la canti-
dad de catalizador y, sobre todo, de su natursgleza quimica.
Los reguladores son eficaces por lo tanto para regular el
peso molecular y la distribucidn del peso molecular.

Los regulsdores pusden subdividirse en dos clases,
de las que le primera incluye las substancias orgdnicas bési-
cas de pr entre 6 y 12. Son ejemplos la piridina, la
p-toluidina, la fenil-hidracina, la hidroxilaming, lag anili-
na y el hidrdéxido de trimetil~dodecil-amonio., Por medio de
los reguladores de esta primers clase se obtienen productos

de peso molecular bajo y punto de fusidn bajo.

En la segunda clase se incluyen 1o mism0 los pro-
ductos de reacoidn a temperatura elevada de formaldehido y
aminas muy bésicas (pr entre 2 y 6), como, por ejemplo, los
productos de reaceidén de butilaming y formaldehido, que las
substancias orgéinicas medianamente bdsicas, de preferencia
compuestos heterociclicos formados por uno, dos o tres ani-
1los hexaatémicos que estén condensados e hidrogenados y en

los que el heterodtomo o los heteroidtomos son nitrégeno.

Ejemplos de estos productos son la piperacina y el dodecahidro-

~Ly4,T,9b~tetra—~azonaftaleno. Por medio de reguladores de
esta ltima clase se obtiene formaldehido de peso molecular
medio y punto de fusidn medio.
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Sorprendentemente, algunos de estos reguladores,
como por ejemplo el dodecahidro-l,4,7,9b-tetrahidronaftaleno,
ejercen efecto estabilizador sobre las formalinas comercigles,
por cuanto impiden la precipitacidn de productos insolubles

s6lidos dentro de amplios intervalos de temperatura.

En cuanto atafie a 108 reguladores de esta Ultima
clase que se obtienen de la reaccién de amina y formaldehido,
cabe sefialar que no pueden obtenerse simplemente por adicién
de la amina durante la etapa de curado o durante las etapas
precedentes. Tal adicidn proporciona efectos completamente
distintos de los obtenidos por la adicidn de los productos

preformados de reaccidén con formaldehido.

La cantidad de regulador que ha de usarse depende
de la extensidn deseada de actividad y la cantidad de 4cido
férmico en el producto. Puede ser de 0,001 a 0,5% del peso
de formaldehido.

La cantidad de substancia bisica, como tal o en
forma condensada con formgldehido, gue se requlere para
obtener el efecto deseadd es generalmente inferior a la que
gseria tedricamente necesaria para neutrzlizar el dcido férmi-

¢o de la mezcla reaccional.

Aunque la adicidn de los reguladores que se han
descrito puede efectuarse de manera diferente y en momentos
diferentes del procedimiento, es preferible, para mayor con-
veniencia, afladir a la solucidn concentrada de formaldehido,
antes del enfrismiento, el regulador disuelto en agua o en

una solueidn gcuosg de formzldehido.



56

10C.

15.

20,

25.

El periodo de curado para obtener un producto
fécil de manejar estd comprendido entre 2 y 50 minutos.

El concentrado de formaling puede enfriarse de
diversas manheras. En unas modalidad preferida del invento,
se emplea un procedimiento deserito en una solicitud italia-
na copendiente (N2 14037-4/67, en la actualidad patente
NS T91.443). Comprende la etapa de solidificar por enfria-
miento una solucidn acuosa de formalina que titule entre
75 y 9665, para formar particulas discretas subdivididas, a

temperatura igual o ligeramente superior a la ambiente.

En la prictica industrial, formalina que titula
75% o més se alimenta por medio de rociadores, atomizadores,
dispositivos formadores de niebla o inyectores en torres en
las que el producto se enfris admitiendo aire u otro gas
inerte a temperatura entre -20¢ y 602C, y preferentemente
entre 02 y 40¢eC,

El producto sdélidoy en forma granulada o en forma
de polvo, se recoge de manera apropiada, por ejemplo sobre
wn transportador de cinta, y se cura a temperatura por
debajo del punto de reblandecimiento, por los periodos de
tiempo gque ya se han indicado.

Asimismo es posible efectuar la refrigeracidn

sobre wne banda o un cilindro enfriados.

El producto curado es de titulo pricticamente
inalterado respecto a la formalina concentrada de paritida.
Jin embargo, el contenido de formeldehido puede incrementarse

tratando el producto curado a bemperatura relativamente baja,
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en todo caso inferior al punto de reblandecimiento del pro-
ductos para obtener paraformaldehido con un contenido final
de formaldehido entre 92 y 98%, sin afectar apreciablemente

a los indices del peso molecular,

1ds particularmente, con 1os catelizadores de la
primers clase se alcanzan indices del 90% aproximadamente,
mientras que los catalizadores de la segunda clase dan {ndi-
ces hasta 97-98%.

El tratamiento se efectua provechosamente en seca-
dores de aire caliente y en lecho fluidificado o en secadores

de bandejas calientes, en vacio.

Una propiedad inherente del producto es que la can=~
tidad de formaldehido que se evapora durante el secado es
extremadamente baja. Mds particularmente, ds mds baja que
en los procedimientos en los que la polimerizacidn y la con-
centfacién se efectuan simultdneamente o g temperatura alta,

0 que en un procesn que combine estas caracteristicas.

Soluciones acuosas de formaldehido con concentra-
ciones superiores al T5%, que pueden convertirse provecho-
samente en paraformaldehido por el procedimiento de este
invento, pueden obtenerse de muchas maneras. Sin embargo,
en una modalidad preferida del invento, la operacidn se
efectua por un procedimiento que se describe en uns solici-
tud italiana copendiente (N2 14036-A/67, en la actualidad
patente N2 791.442), que se caracteriza por efectuarse la

concentracidn de las soluciones ascuosas de formaldehido a
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temperatura inferior al punto de estabilidad de la solucidn
acuosa concentradas que ha de obtenersey realizarse la concen-
tracién en dos o mis etapas y por un periodo mds breve del
necesario para la solidificacidn y/o la aparicidn de cuerpos
s6lidos en la masa e interponerse entre una y otra etapa un
periodo de curado a temperatura por encima del punto de esta-
bilidad.

El procedimiento de este invento proporciona por
lo tanto un paraformaldehido de peso molecular regulado,
gue carece de cenizas, tiene gran solubilidad y da, cuando se
le disuvelve en agua, soluciones cuyo pH no difiere del de las
goluciones comerciales de formalina, que es de 2,8 a 5,5. Por
Wltimo, es posible obtener paraformaldehido en forma de parti-
culas que no tiendan a compactarse y que por lo tanto es
fdcil de manejar adn cuando su titulo sea relativamente bajo,
por ejemplo de 75 a 90%.

Los ejemplos que siguen ilustran el invento.

BEJEMPLO 1

Se prepara el regulador de polimerizacidén haciendo
reaccionar una solucidn acuosa el 35% de metilaming y forma-
lina comercial, en relacidén de 1 a 7, por 20 horas s 1002G,
seguido por enfriamiento. Se obtiene una solucidn que contie-
ne 50 g/litro del regulador, calculado como metilamina. La
reaccidn de la metilamina con el formaldehido se denota por
el pH de la solucidn, que desciende de 9 al principio a 4,8
al terminar la reaccidn,
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Se preparas una solucidn concentrada de formalina
concentrando formalina comercial en un reactor de vidrio
provisto de agitador y calentado en bafio de aceite. Durante
1a concentracidn, se mentiene una presidén de 150 mm de Hg
y se suministra continuamente, para mantensr el nivel cons-

tante, formalina comercial que contiene 38% de formaldehido.

Cuando el contenido de formaldehido en la formding
concentrada ha llegado al 795, se detiene la concentracidn
v se transfiere a otro matraz la mitad de la composicién
concentrada. lLia otra mitad se guarda como control pars la
comparacibn. Se mantiene en ella una temperatura de 1059C
aproximadamente, pars impedir el inturbiamiento, se afiade
0,01% del regulador que se ha descrito y se homogeneiza la

DNaS e

Por dltimo, se vierten en dos bandejas las dos
porciones de formaling concentrada, distribuyendo el produc-
to uniformemente en capas de 4 a 6 mm de altura, y se enfrian
las bandejas haciendo circular por sus paredes agua a unos
152C, hasta que la masa se solidifique. Después de la soli-
dificacidn, se corta la circulacidn de sgua y se inicia el

curado.

Periodicamente se retiran muestras de las dos bande-

jas y se los analiza, desechando la cuticula de la superficie.

El andlisis consiste en determinar el punto de
fugidn, el pH a 202C de las soluciones acuosas que contienen
20% de formaldehido, obtenidas disolviendo el paraformaldehi-
do en agua, en caliente, y el contenido de agua combinada. £l



agua combinada, que se halla en forma de polioximetilenglico-
les, se determing por lg diferencia entre el agua total y
el agua libre, determinada por el método Karl Fischer. El
contenido total de agua se determina por el método de

5. cromatografia gasecosa, después de descomposicidén. Tanto el
punto de fusidn como el agua combinada son funcidn del peso
molecular del producto. Para determinar el punto de fusidn,
ge calienta el producto en un tubo de ensgyo cerrado, proce-
diendo bastante rapidamente paras impedir cualquier uvlterior

10. variacidn del peso molecular durante el anglisis.

La Tabla 1 resume los resultados. Se observard
quey en presencia del catalizador, el peso molecular sube
réipidemente al principio (como lo demustra los indices del
punto de fusidn y del agua combinada), pero se mantiene cons—
15, tante durante el ulterior curado, En la prueba efectunada

son regulacidn, el peso molecular sube muy despaclo.
Los detos muestran ademds el efecto rdgulador,
en presencia del condensado de metilamina-formaldehido,

sobre el valor final del peso molecular.



5.

10.

15.

20.

TABLA 1
Tiempo Aspecto Punto de CH,.0 pH Agua
(en horas) fusidn, e¢ (%%n combine~
peso) da (% en
peso)
BANDEJA 1 (con catalizador)
0.1 frangible-ceroso 85-05 79 3.1 6.5
0.2 frangible 100-110 - - 5.8
1 frangible 105-115 80 3.8 5.3
5 frangible - - - -
20 frangible 105-115 80 - 5.2
BANDEJA 2 (patrdn)
0.1 pastoso 50-80 79 3.8 12.
0.2 pastoso 50-80 - - 12,
1 ceroso 60-~80 79.5 3.7 10
5 Ceroso 80-90 - - 8
20 friable-ceroso 90-120 8o - 5.8
LEJANEPLO 2

Se obtiene una composicidn de formaldehido con
titulo de 83% por el método que se describe en la patente
italiana N2 T91.442.
titula 35% en peso y contiene 2,5¢% de metanol y 0,01% de

La formalina comercial de partida

geido f£érmico, Despuds de la concentracibn, se recoge la

formalina en un recipiente que se mantiene a 1102C y 2 atmés-

feras.
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La composicidn se convierte en paraformsldehido
por el procedimiento del invento, por alimentacidn de la
formaling concentrads a una miquina amasadora de dos brazos,
provista de camisa calefactoria y de dispositivo pars mente-

ner el vacio, y efectuando un control pars comparacidn.

El agparato comprende una cdmara de inyeccidn provis-
ta de un pulverizador cénico de sélido en la parte superior
¥y una bandeja colectora en el fondo. La cdmara de inyeccidn
tiene 4,5 metros de alturs. Por medio del pulverizador,

pueden obtenerse gotas de 0,2 mm de didmetro medio.

El recipiente para la formalina concentrada esté
conectado, por medio de tubos caldeados exteriormente, tanto
g la méquina amasadora como a la tobera pulverizadora; los
tubos incluyen ademds medios pars llevar la solucidn del
catalizador,

El regulador comprende una solucidn de piridina
en formalina comercial y se usa en cantidad de 0% en peso
respecto a la formalina concentrada, que se alimenta por

medio de una bomba y un émbolo.

En la prueba 1, el paraformaldehido se prepara con

regulador. La prueba 2 se efectua igusal que la prueba 1, pero
sin regulador.

El producto s6lido recogido en la bandeja en el
fondo de la cdmora de inyeccidn después de un periodo deter-
minado de curado Se carga en un éecador de aire caliente y
lecho fluidificados, en el que se mantiene un promedio de

cireulacidn lineal de aire de 0,35 m/segundo y una tempera-
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tura de entrada de 1252C en la placa distribuidora.

Lias pruebas 3 y 4 se efectuan en la miquina amasa-
dora manteniendo una presidn de 120 mm de Hg y ubilizando
agua a 902C como medio calefactor. La prueba 3 emplea el
catalizzdor de la prueba 1 en la misms cantidad, mientras que

en la pruebs 4 no se utiliza catalizador.

Resultadog de las pruebas 1 y 2.

En ambos casos se recoge en la bhandeja del fondo
de la cdmara un producto sélido. 41 cabo de 30 minutos de
curadoy el producto de la pruebe 1 es fluible, no muestra
tendencia a compactarse y se fluldifica uniformemente en el
secador de lecho fluidificado. El producto obtenido en la
prueba 2 después de 30 minutos de ourado no es fluible, se
compacta con facilidad y es impropio para secarlo en un
lecho fluidificado. Este producto alcanza las propiedades
del producto de la pruecba 1 unicamente al cabo de 10 horas

de curado.

El producto obtenido en la prueba 1 alcanza un
contenido de formgldehido de 94,5% al cabo de 50 minutos de
permanencia en el secador. Este valor se mantiene constantd
ain después de otro periodo de secado, pPero se observa un
descenso del peso. El rendimiento en producto acabado
después del periodo de secado de 50 minutos es del 95,5%

respecto a la formalina concentrada.

Resultados de las pruebas 3 v 4.

Al cabo de unas 5 horas de permenencia eh la maqui-

ha smasadora, Se obtienen productos sélidos, en forms de
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polvo y de terrones, respectivamente. EL rendimiento y el
contenido son del T5% y el 94,15 en la prueba 3, y del 78%
y el 94,8% en la prueba 4.

La table 2 resume los indices del punto de fusidn,
del agua combinada (en funcidn del peso molecular) y del
porcentaje soluble en ggua respecto a las pruebas 1l y 4,
sobre muestras tomadas al prineipio de la prueba, después de
almgcengmiento por 5 dias y 2 meses, respectivamente. El
almacenamiento se realiza en reciplentes cerrados y a2 la tem-
peratura ambiente.

En estas pruebas, el porcentaje soluble en agua

| representa el porcentaje en peso de paraformaldehido disuelto

en agua después de contacto por 2 minutos con agua a 1002C
(manteniendo ung relacién de ague a paraformaldehido de T:3),
enfriamiento hasta la temperatura ambiente y titulacidn gel
filtrado despuds de filtrar a 202C.

Se ve por la tabla que el peso molecular del produc-
to de la prueba 1 es menor que en la prueba 4, ademds de que
el peso molecular y la solubilidad del producto de la prueba 1
se mantiene précticaménte inalterados con el tiempo, mientras
que en la prueba 4 se produce envejecimiento durante el zlma~
cenamiento,
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TABLA 2
Tiempo CH,0 Peso mo- Agua com~ Solubili-
(#4%en lecular binada dad (% en
peso) (2¢) (% en peso) _ peso)
Prueba 1
0o 94.5 118-132 5.4 93
5 dias 94,4 120-128 5.4 a1
2 meses 94.6 122-131 5.3 91

Prueha 2

0 94.8 140-155 4.5 85
5 dias 94,9 145-160 3.9 78
2 meses 95.1 149-168 3.1 65
EJEMPLO 3

Se prepara paraformaldehido de la manera que se
ha descrito en el segundo e¢jemplo, pero con la diferencia
de que no se secan los productos recogidos en el fondo de la
cdmara de inyeccidn. Se emplean varios reguladores de la
polimerizacidn pertenecientes a las clases que se han des-
crito ya. Le cantidad de regulador es tal que puede neutra-
lizar tedricamente del 35 al 45% del dcido férmico presente
en la formalina concentrada. El contenido de formaldehido

en la formalina concentrade es de 85-86%.

Los productos obtenidos en el fondo de la cdmara

de inyeccidén se curan durante 40 minutos. Despuds de este
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periodo de tiempo, se comprueba que son muy fluibles y
carecen de tendencis a compactarse, y que mantienen estas
propiedades en el curso del almacenamiento en sacos forrados
de politeno.

Se determing analiticamente el valor del grado de
polimerizacidén "n" y de la solubilidad en agua. (EL grado de

polimerizacidn "n" puede definirse por la férmula:

HO (CHZO)nﬂ

y se calcula a base del contenido de agua combinada por la
relacidn,

100 - A)

n = 0060 ( Iy

donde A es el porcentaje de agua combinada). El agua combi-
nada se determina substrayendo del agua total (determinada,
después de descomposicién, por un método de cromatogrifie

gaseosa) el contenido de asua libre, determinado por el

método Karl Fischer. El snilisis cromatografico gaseoso

mestra que los productos contienen de hecho solo formalde-
hido y agua; el metanol y otras impurezas se hallan en
muy pequeilas cantidades, y el epror debido, por ejemplo,

a la presencla de hemiformales de metanol es desprecilable.

La tabla 3 resume los resultados de estas pruebas.



TABLA 3
Regulador M % de solubilided
N-metilenilina 9.5 89
Hidréxido de trimetil-dode- - =
cil}~smonio 12.7 817
5e Dodecahidro-1,4,7,9b~tetraa=-
zonaftaleno 19.4 92

Los valores de solubilidad se determinaron como

en el Ejemplo 2, Cabe advertir que el producto se disuelve

10. en agua plenamente y por completo al prolongarse el perfodo
de calentamiento, Los indices de pH de la solucién acuosa

fueron en todos los casog inferiores a 5.

1}
.
i
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Descrito el objeto del presente invento se decla-
ran nuevas y de propia invencidn, las siguientes reivindica-
ciones, con prioridad de la solicitud de pabtente itazliana ne
18471-4/67. del 17 de Julio de 1.967.

l.~ Procedimiento para preparar paraformaldehido,
caracterizado por las etapas de concentrar una solucidn acuo-
sa de formazldehido hasta un contenido de formsldehido entre
75 vy 93%, enfriar la solucidn concentrada, hasta que la masa
ge solidifique, y curar la masa s0lidificada, en presencia
de un fegulador de la polimerizacién, a lo menos, hasta pro-
ducir paraformaldehido que btitule del 75 al 98%, de gran
solubilidad, sin cenizas, con indices de pH entre 2,8 y 5,5
en soluecidn, con un pesoc molecular controlado y con carac-
teristicas no compactantes; eligiéndose dicho regulador de
la polimerizacidn entre:

I) los compuestos organicos basicos de K,
entre 6 y 12;

1I) los productos de condensacién a temperatura
elevada de formaldehido y aminas muy bdsicas,

de pr entre 2y 65 ¥y
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I1I) los compuestos orgénicos mediansmente basicos,
que sean compuestos heterocciclicos formados por
uno, dos o tres anillos hexaatdmicos condensados
e hidrogenados, en los que el heterodtomo, o los

heterodtomos, no sean nitrdgeno.

2.- Procedimiento como se define en lg reivindi-
cacidn 1, caracterizado en que la cantidad de regulador de
la polimerizeacidn es de 0,001 a 0,5 en peso respecto vl para-
formaldehido.

3e= Procedimiento como se define en cualquiera de
las reivindicaciones anteriores, caracterizado en que ls can-
tidad de regulador de la polimerizacidén es menor de la teé-
ricamente necesarias para neutralizar el dcido férmico en ls

mezola reacclonal.

4.- Procedimiento como se define en cualquiera de
las reivindicaciones anteriores, caracterizado en que el

tiempo de curado es de 2 a 50 minutos.

5.~ Procedimiento como se define en cualquiera de
las reivindicaciones anteriores, caracterizado en que la tem-
peratura de curado es inferior en 102 g 202C al punto de re~

blandecimiento del producto que se cura.

6.- Procedimiento como se define en cualquiera de
las reivindicaciones anteriores, caracterizado en que no se

evapora el agua formada durante el periodo de curado.
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T.- Procedimiento como se define en cualquiera
de las reivindlcaciones anteriores, caracterizado en que

se evapora el agua a continuacidn del periodo de curado.

8.~ Procedimiento como se define en cualguiera
de las reivindicacionss anteriores, caracterizado en que
la solidificacidn de la solucidn acuosa concentrada de for-
maldehido se efectua por enfrismiento, para formar parti-
culas discretas subdivididas, a una temperatura igual o
ligeramente superior a la del ambiente.

9.~ Procedimiento como se define en cualquiera
de las reivindicaciones anteriores, caracterizado en que
la solucién acuosa concentrada de formeldehido se obtiene
por concentracidn de una solucidn acuosa de titulo mis ba-
jo, a temperaturé inferior al punto de estabilizacidn de 1la
solucidn concentrada que se desea, efectudndose la concen-
tracién en dos etapas a lo menos, por un periodo mis bre-
ve que el necesario para la solidificacidn y/o la apari-
cibn de cuerpos sdélidos en la masa, e interponiéndose entre
une etapa y la otra un periodo de curado a temperatura su-
perior a la del punto de estabilizacidn.

10.~ Procedimiento para preparar paraformaldehido.

Seglin se describe y reivindice en la presente

memoria descriptiva que consta de 23 piginas foliadas y
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escritas a mdguina por una sola de sus caras.

Madrid, a 15 de Julio de 1968

p- =

SHIME ISEBR
Lo

Hrmude) JOSE RODRIGMEZ
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