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MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere a un tratamiento de fenoles
sulfonados y de sus derivados, principalmente sulfonas aro-
mdticas, Atafie mds particularmente a la condensacidn de
dichos compuestos con aldehldos y sulfitos y/o sulfitos,

5e con el fin de preparar productos’'solubles en agua. El inven-
to atafie asimismo a las aplicaciones de los fenoles resultan-
tes, en particular para el curtinmiento de los cueros,

Se conoce bien la utilizacidn de los taninos sinté-
ticos, obtenidos por condensacidn de diversos derivados de

10. fenoles con formaldehido y sulfito y/o bisulfito sdédico;
se sabe principalmente que ciertas dihidroxidiarilsulfonas
pueden conducir g taninos alho me jorados desde el punto de

vista de la go0lidez 2 la luz, cuando estas sulfonas se con-
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densar primeramente, en medio alecalino, con una cantidad
limitada de formaldehido y luego con una mezcla de sulfito
¥ bisulfito de sodio y formaldehido, sin superar los 1002C,
No obstante, todos los esfuerzos realizados hasta ahora
no han permitido preparar un tanino sintético verdaderamente
satisfactorio para la obtencidn de cueros ligeros blanccs
o de color claro, que resista bien a le exposicidn a la luz.
Por otra parte, los procedimientos conocidos, que
implican por lo general una condensacidn prolongada, frecuen-
temente del orden de 20 horas, 2 temperatura alta y bajo
presidn, conducen a la coloracidn de los productos formados
y exigen el empleo de una sulfona pura, cuya preparacidn
recarga 1los gastos de fabricacidn; en cuanto al procedimiento
de condensacidén en dos tiempos que se han mencionado antes,
realizado a 1002 y aplicable en principio a las sulfonas
brutas, no aporta mejora de las cualidades del tanino sufi-
ciente para satisfacer las necesidades del momento actual.
Otro inconveniente de los procedimientos conocidos es la
obligacidn que implican generalmente de separar la resina
viscosa, formada por la condensacidn, y volver a disolver
este producto en el agua; operaciones de filtracidn, agita-
¢ibn, dispersidn, etc., complican asi la fabricacidn.
Este invento suprime los inconvenientes mencionados
antes; permite la fabricacidn cdémoda y en condiciones econd-

micas de un producto de condensacidn claro, que conviene
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nuotablemente para el curtimiento de los cueros blancos, muy

estable frente a la luz y de alta titulacidn en tanino absor-

bible. Presenta la ventaja de hacer posible la utilizacidn
directa de los fenoles sulfonados brutos, principalmente
sulfonas no separadas de los subproductos de la sulfonacidn
que los acompafian. El nuevo procedimiento permite realizar
la condensacidn solubilizante, sulfitica, a temperatura
superior a 1002C y bajo presidn, bastante rapidamente y sin
que resulte de ello coloracidn del producto final. Presenta
asimismo la ventaja tecnoldgica importante de poder efectuarse
sin ninguna filtracidén o separacidn intermediaria de la resina
formada, en el curso de la operacidn o al final de ella,
ya que el medio reaccional es constantemente liquido y de
viscosidad apropiada que asegura la facilidad de trabajo.

E1l nuevo procedimiento de este invento consiste
en primer término en efectuar el tratamiento del fenol sulfo-~
nado o los fenoles sulfonados y/o de las hidroxidiarilsulfo-
nas en dos operaciones sucesivas, a 1o menos: una precondensa-
cidn, en medio muy debilmente alealino, con una fraccién de
la cantidad total de aldehido que se ha de combinar; y luego
una condensacidn solubilizante con el resto del aldehido y
de los iones de SO3", caracterizada en que la relacidn molar
de SO3"/éldehido no rebasa de 0,65 en el curso de esta segunda
fase de la condensacidn

Ciertas particularidades del nuevo procedimiento
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residen en las progporciones apropiadas de los reacti&os; para
dar claridad y homogeneidad a esta descripcidn, estas propor~‘
ciones se han expresado en numero de moléculas por molécula

de sulfona puesta en juego, pero se entiende que, si se reempla-
za le sulfona o‘la acompafia  fenol sulfonado, dichas proporcio-
nes estdan expresadas por 2 moles de este fenol, o sea en rela~
cidn al equivalente de un mol de la sulfona respectiva.

La precondensacidn segin este invento se efectua en
medio bdsico cuya alcalinidad debe ser muy débil, comprendida
entre 0,1 y 0,4 equivalentes de base por mol de sulfona, y pre~-
ferentemente del orden de 0,1 a 0,2. Cabe sefialar que an los
procedimientos conocidos esta alcalinidad es de 0,45 equivalen-
tes por lo menos.,

La proporcidn de aldehido (o sea generalmente de for-
meldehido) que se utiliza en la precondensacidn segin el nuevo
procedimiento puede variar de 0,3 a 0,5 moles por mol de
sulfona, mientras que es de 0,4 a 0,5, por lo menos, en la
practica anterior; resulta preferible regularla entre 0,35
y 0,4 moles.

La temperaturs de los precondensados puede ser
venta josamente de 1002 a 1052C por un tiempo de algunas
horas (por ejemplo, 1 a 4 horas y, lo mds frecuentemente,
unas 2 horas).

Ia primera condensacidn, efectuada en las condicio-
nes del invento que se han indicado antes, da un resol cuya

solubilizacidn puede llevarse a cabo en la misma mezcla
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rea:ciohal, sin separacién previa, por lo cual se somete esta
mezcla a la segunda fase operatoria que constituye la conden-
sacidn solubilizante con iones de 803" vy aldehido.

Una particularidad importante del procedimiento
de este invento reside en que la cantidad de SO3" empleada
para esta solubilizacidn no alcanza a 1 mol por mol de salfo-
naj; puede variar entre 0,4 y 1, peroc estd limitada de prefe-
rencia a una cifra comprendida entre 0,5 y 0,82 iones de
SO3" por mol de sulfona, mientras que los procedimientos cono-
cidos utilizan mds de 0,83, y lo mas frecuentemente 0,88 a 1,1.

La proporcidn de aldehido puede ser ventajosamente
de L a 1,4 (o, mejor, de 1 a 1,3) moles por mol de sulfona
en el curso de la condensacidn solubilizante.

Como en la técnica ordinaria, los iones de S0,"
se aportan generalmente en forma de una mezela de bisulfito
y de sulfito de metal alealino (principalmente, sodio). Por
motivos de alcalinidad que conviene respetar, la proporeidn
de las moléculas de SO3Na2 en su mezecla con SO3HNa se man-
tiene lo mds frecuentemente entre los limites de 40 y 70%.
Se puede, naturalmente, introducir en la mezcla reaccional
una solucidn acuosa de bisulfito solo y afiadir luego lejia
gddica en cantidad conveniente para formar la proporciéﬁ
deseada de sulfito; este modo operatorio es prdctico y evita
el empleo, mds oneroso, de sulfito neutro, sélido, anhidro

o hidratado.
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Ctra carszteristica importante del nuevo procedi-
miento radica en una relacidn molar de SO3"/éldehido my baja
durante la condensacidn solubilizante. Se actua principalmen-

te con 0,4 a 0,65 iones de 50," por mol de HCHO, y preferen-

temente de 0,5 a 0,6, frente i la proporcidn de 0,67 a 1,1 de
la prdctica anterior, que utiliza lo mds frecuentemente rela-
ciones glrededor de 1.

La cantidad de 803“ en la fase de solubilizacidn
y la de aldehido total afiadida para la precondensacidn y
para la solubilizacidn son tales que la relacidn global de
503“/é1dehido total se mantiene, para el conjunto de las
operaciones, entre 0,3 y 0,5 (mds especialmente, 0,38 y
0,46), micntras que en los procedimientos conocidos esta
relacidn sobrepasa por lo general 0,6.

Asi pues, conformemente al invento, la proporcidn
de sulfito y/o bisulfito respecto a los fenoles sulfonados
o a las dihidroxiarilsulfonas puestas en juego es netamente
menor que en los productos semejantes conocidos; esta diferen-

bia repercute en el contenido de agrupaciones -~SO.H o -SOSNa

en los taninos resultantes. ’
De las condiciones especiales que aqui se hen expues-

to resulta la posibilidad de efectuar la solubilizacidn con

temperatura bastante alta, principalmente de 120 g 1509C,

bajo presidn y en un tiempo muy aceptable prdcticamente, por

lo general inferior a 10 horas, sin ninguna alteracidn del
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medic reaccionel, a pesar del empleo de sulfonas brutas, no
aisladas de los productos secundarios originados al prepararlas
por sulfonacidn de los fenoles correspondientes. Bs particu-
larmente recomendable efectuar la condensacidn solubilizante

5.  de este invento alrededor de 1402C, bajo presidn de 3 atmée-
feras y durante unas 8 horas.

La comparacidn con la prictica anterior destace
el caracter imprevisible de los cexcelentes resultados a que
conduce el nuevo procedimiento aqui descrito, sobre todo por

10. 10 que atafie a las notables cualidades del tanino sintético
que se obtiene con este procedimiento.

Una variante de la mosalidad de realizacidn de la
condensacidn solubilizante consiste en utilizar una parte
solamente del aldehido durante el calentamiento por encima

15« de 100e2C y bajo presidn y no agregar el resto mds que después
de enfriamiento hasta 1002, pars continuar calentando en
ebullicidn, con un refrigerante en reflujo y a la presidn
atmosférica, hasta combinacidén de lz totalidad del aldehido,
En esta realizacidn en dos tiempos de la condensacidn solu-

20s  bilizante se puede utilizar durante el calentamiento bajo
presidn de 30 a T0%, por ejemplo (o,mejor, 45 a 55%) de la
cantidad de aldehido necesaria, mientras el resto se intro-
duce después del enfriamiento hasta unos 1002C,

Todas las operaciones del procedimiento que se ha

25¢  descrito se aplican a la misma mezcla reaccional liquida.
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Cuando siguiendo a la sulfonacidn, efectuada preferentemente
en un recipiente esmaltado, y a la precondensaoién en el
mismo recipiente se transfiere la megcla a una autoclave

de acero inoxidable, esta transferencia no encuentra ninguna
dificultad: la mezcla se mantiene perfectamente liquida |

¥y no requiere filtracidn, dilucidn especizl, dispersidn con
agitacidn endrgica ni otros medios exigidos en operaciones
seme jantes de los procedimientos conocidos.

Al final de la condensacidn solubilizante, une
muestra de la mezcla reaccional obtenidas se mantiene perfec~
tamente soluble en el agna, después de su acidificacidn
franca con un dcido (por ejemplo, dcido férmico diluido).

Como en los procedimicntos conocidos, se neuwbtrali-
za el producto de lz condensacidn final, Eventualmente se
le puede acidificar ligeramente, lo mds a menudo con un dcido
orgénico.

Segin une caracter{stica particular del invento,
se facilita la manipulacidn del liquido resultante y se
mejora la cantidad del tanino formado si se neutraliza el
1{quido final por medio de uno o mds dcidos arilsulfonicos
Para tal fin pucden emplearse diversos dcidos bencen-sulfd-
nicos o naftalen-sulfdénicos y sus derivados; por ejemplo,
dcidos o derivados toluen-sulfdénicos, xilen-sulfdnicos,
etilbencen-sulfdénicos, butilnaftalen-sulfdénices, isopropil-

naftalen-sulfdnicos, etc.



10.

15.

20.

25,

372074

Muy particularmente recomendables son el decido
naftalen-monosulfdnico, condensado con formaldehido, y el
dcido tetralin-monosulfdnico.

Ia adicidn de estos dcidos al ligquido resultante
de la condensacidn solubilizante impide que este liquido se
vuelva demasiado viscoso al enfriarse., La cantidad de #cide
arilsulfdénico que se ha de agregar depende pues de la viscoe-
sidad del liquido: lo mds frecuentemente es de 2 a 10% en
peso respecto a la materia seca contenida en dicho liquido.
Dado que esta cantidad no es por lo gcneral suficiente para
la neutralizacidn, se puede afiadir ademds uno de los dcidos
orgénicos corrientes (como, en particular, el deido férmico),

En ciertos casos conviene, después de la neutrali-
zacidn, acidificar el producto. Con tal fin se puede afiadir
cualquier dcido orgdnico estable que no propenda a colorearse;
el dcido acético blanco es apropiado en este caso, De pre-
ferencia, la acidez final del producto liquido tiene una
normalidad del orden de 0,5 a 1 N o, mejor, de 0,6 a 0,7,

E1l producto obtenido por el procedimiento de este
invento pucde emplearse en curticidn tal cual se halla, es
decir, en estado 1liquido, o bien en forms de un polvo
que se prepara a partir de dicho liquido por secado, segin
cualquier método conocido, particularmente por atomizacidn.
En este dltimo caso es venta joso incorporar zl polvo una

pequefia cantidad de un agente antipulverulento, como, por
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ejemplo. alcohol cetilico, del que basta por lo general una

proporcidn del orden de O,3%.

Segin una variante del procedimiento, el liquido,
neutralizado con dcido de la manera que se ha indicado
antes, se pone en forma de polvo (principalmente, por atomi-
zacidn). Cuando se procede a una acidificacidn, esta ope-
racidn se realiza sobre el polvo obtenido; es particularmen-
te recomendable, en cste caso, emplear dcido oxalico en
polvo,-que se mezcla intimamente con el polvo de tanino para
lograr la acidez deseada. Los taninos de este invento,
cuya acidez final sc ha logrado asi por la adicidn de acido
oxZlico, se distinguen por excelente poder decolorante da
las pieles tratadas y también por su influencia favoréble
sobre la estabilidad frente a la luz de los articulos curti-
dos.

El nuevo procedimiento que se ha descrito conduce
a la obtencidn de productos de condensacidn cuya composicidn
¥ propivdades difieren sensiblemente de los productos de
condensacidn conocidos de sulfonas con formaldehido Yy
bisulfito. Especialmente, los nuevos tani.nos sintéticos
de este invento difieren de los productos utilizados hasta
ahora tanto por su composicidn como por las propiedades
curtientes que despliegan.

En efccto, mientras que la absorcidn de tanino

por la piel, o sea la "capacidad curtiente", determinada
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pur el metodo clisico, no pasaba generalmente del 83% para
los taninos conocidos, puede llegar a rebasar el 87% con el
nuevo producto de este invento.

Asimismo, el tanino fijado, no lavable, o sea 1la
"capacidad de fijacidn", determinada por el método de
Stather y Herfeld, que podria llegar muy justamente al 72%
hasta ahora, alcanza facilmente el 78% para los productos”
del invento,

Por otro lado, los nuevos productos conducen g
una rapidez de curticidn acrecentada considerablemente respec-
to a la prdctica anterior. Por lo que atafie a sus cualidades
dpticas, no coloracidn y resistencia a la luz de los articu-
los curtidos, ya seflalades antes, constituyen un progreso
industrial extremadamente importante, pues permiten trabajar
cueros blancos o ligeramente matizados.

A titulo de ejemplo, productos preparados con la
aplicacidn de todas las caracteristicas operatorias expuestas
en esta descripeidn pueden conducir a los datos que a conti-
nuacidn sc exponen, determinados por el método conocido con
la designacidn de P.M. (polvo de piel apretado en un recipien-
te en forma de campana, que se trata con una solucidn de

tanino):

(véase la tabla de la pagina siguiente).
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Porcentaje en peso

En goneral Ejemplos :
(2) (5) ¢
!
Materias secas 90 a 98 92 96,6 |
. |
Taninos 55 a 80 56 78,3
No taninos 18 a 40 36 18,3
Relacidn teninos/no taninos 11,45 a 4,3 1,56 4,27
{
El andlisis quimico de
estos productos indicas
i
Materias minerales, % en peso| 10 a 40 33,4 10,6
Materias orgdnicas, % en peso| 60 a 90 66,6 84
504 1libre, % en peso 10 a 36 35,2 11
SO4 libre, ¢ en peso 2 a3 2,6 -
Indice de dcido en cc de
NaOH N por 100 g de producto 50 a 70 60 -
pH de una solucidn al 0,4% 4 a 4,5 4435
Nota: Los mismos fanings,
sin tratamiento acido
final, tienen un in-
dice de scido de O
y un pH de 6. '
]
!




5.

10,

15.

20.

372274

La diferencia entre los productos de este invento

y los de la préctica anterior se pone de manifiesto asimismo
por la medida de la absorcidn de luz ultravioleta. A titulo
de ejemplo, la grdfica adjunta muestra una curva de absorcidn I
que corresponde al producto preparado segin el ejemplo 1
expuesto mds adelante; la curva II es la de un producto del
comercio, conocido con la marca de fabrica IRGATAN LV; se
advierte fuerte " desemsjanza de ambas curvas y un méximo de
absoreidn muy caracterfstico hacia las longitudes de onda de
260 a 265 milimicras. Ambas curvas se registraron con el
espectrofotdmetro Beckman D.K.2 para soluciones acuosas con
la misma concentracidn de 25 p.p.m.

Para ilustrar el invento se exponen a continmmacidn

algunos ejemplos de realizacidn, no limitativos.
EJEMPLO 1 .

Se procedid a la fabricacidn de producto de
condensacidn de dihidroxi-difenil<sulfona con formaldehido
y sulfito partiendo del propio fenol como materia prima. La
fabricacidn se inicid por la sulfonacidn del fenol, seguida
por eliminacidn del exceso de éste, psro sin separacidn ni
purificacidn de la sulfona formada. La fabricacidn compren-
did cinco fases sucesivas, que implicaban la adicidn de
rcactivos cuyas proporciones se indican a continuacion

en moles por mol de sulfona formada en la primera operacidn.
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A. Sulfonacion del fenol.

Fenol
SO4H2

Destilacidn en vacio del fenol sobrante,
a 148-1502C aproximadamentes

Neutralizacidn del medio, alrededor de
1302C, con
NaOH
Hy0

B. Procondensacidn a 100-1052¢C

HCHO
(alealinidad en NaOH)

C. Condensacidn solubilizante a 1408C y 3 atmdsferas,

SOBNa2
SO3NaH

SOB" total
HCHO

Relacidn de CO3“/HCHO = 0,615

D. Neutralizacidn hacia 802C,

Moles

4,3
1,3

0,555
7,46

Moles

0,373

0,125,

lioles
0,54
0,262
0,802
1,31
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Moles
Acido tetralin-sulfdnico 0,154
" fdérmico 0,600
E. Acidificacidn. Moles
Acido acético C,74

(2cidez final = 0,65 N).
He aqui los detalles operativos de estas cinco
fases sucesivas:
A. En un aparato de fundicidn esmaltada se introducen
200 kg de fenol y 62,5 kg de dcido sulfurico al 98%. Después
de llevar la temperatura hasta 148-1502C, se¢ establece ligero
vacio, que se va aumentando progresivamente desde 100 hasta
700 mm de Hg., Se mantiene el vacio asi obtenido 18 horas
v en este tiempo se destilan el agua y el fenol que no han
reaccionado.
Un descenso de la temperatura de destilacidn
indica el final de la eliminacidn de la mezela de fenol
y agua. Cuando la temperatura ha descendido hasta unos
1302C, se vierten despacio en el uparato 27,2 kg de sosa al
40% y S0 kg de agua, para neutralizar la acidez de la mezcla
reaccional y darle una ligera alcalinidad que represente
alrededor'de 0,125 moles de NaOH por mol de sulfona existente.
La mezcla contiene entonces alrededor de 490 moles

de dihidroxi-difenilsulfona,
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B. Se intvoducen en el aparato 18 kg de formol al 30%
de HCHO y se mantiene la mezcla a 100-1052C durante 2 horas,
para producir la precondensacién; el fingl de esta fase se
caracteriza por la desaparicidn del olor de formaldehido.
Ce Para efectuar la condensacidn solubilizante, se cuela
la mezecla 1fquida, resultante de la operacidn B, en una,
autoglave de acero inoxidable. Se afiaden 26,6 kg de sosa
al 40%, 26,6 litros de agua y 117 kg de una solucidn de
$04HNa al 35%, lo que equivale a une mszcla de 265 moles
de SO3Na, y 129 moles de SOjHNa.  Se introducen ademas
64,3k de formol al 30% de HCHO,
Se calienta la mezcla a 1408C y con 3 atmdsferas
de presidén durante 8 horas.
D. Ia solucidn resultante, enfriada haste unos 80°C, se
neutraliza por adicidn de 16,1 kg de dcido tetralin-sulfdnico
¥y 17 kg de dcido férmico al 80%. E1 producto se mantiene
perfectamente soluble en agua.
E, Por ultimo, se acidifica con 24 kg de decido acético
blanco al 96%. La acidez ¢s tal que 10 g de producto 1liquido
requieren alrededor de 6,5 cc de NaOH para neutralizarlo.
Los 600 kg del liquido obtenido constituyen el

tanino nuevo segun este invento.
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EJEMPLO 2

El 1iquido, fabricado como en el Ejemplo 1, se
pone por atomizacidn en forma de un polvo seco. Los 270 a
280 kg de este polvo se impregnan con un aceite soluble
antipulverulento (en particular, 0,3% de alcohol octiii§67

y se afiade 10% de sulfato de sodio.

EJEMPLO 3

Dospués de la neutralizacidn (D), en una febrica-
cidn segin el Ejemplo 1, se seca el liquido por atomiéaqién.
Al polvo resultante se aflade 3% en peso de dcido oxdliszo |
pulverulento, para llevar la acidez a 7 mm de NaOH N por
10/§e producto, y luego se procede a la adicidn de 0,3%

de alcohol octilico.
EJEMPLO 4

Se inicia como en el Ejemplo 1 una fabricacidn de
tanino, pero, despuds de la preparacidn de la sulfona bruta
(A) y de la precondensacion (B), se procede en dos tiempos,

de la manera siguiente:

Cy Condensacidn solubilizente a 140¢C durante 7 horas,
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-por adicidn deV74,2 kg de bisulfito sbédico en solucidn al 35%,

11 kg de lejfa sdaica al 38% y 25 kg de formaldehido en
solucidn al 30% a los 245 kg de resol presentes.
Esto corresponde, por mol de sulfona de partida,
2 las proporciones
503Ny 0,224
50,Hle 0,287 _
Total de SO3 0,511
HCHO 0,51

c. Después del descenso de la temperatura del liguide
hasta 1009C, se afiade otra porcidn de 24,5 kg de formaldehi-
do al 30%, o sea: ;

0,50 moles de HCHO / mol de sulforna,
¥y s¢ mantiene la mezecla en reflujo durante 5 horas, después
de lo cual se¢ vuelve la temperatura a 759C. Asi, la accidn
del aldehido se ejerce en dos tiempos (C y C') y las cantida-

des totales de los reactivos son, por mol de sulfona:

Moles
HCHO 1,01
so3 total ,/ HCHO 0,505.

Se afiaden al liquido obtenido 24 kg de deido

gulfirico al 98% de SO4H2 y 72 kg de agua, para realargar

la resina formada durante las condensaciones, y se decanta

el agua de la resina alrededor de 4090; E]l peso de la
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resira es d2 unos 250 kg. Se la recoge en 260 kg de agﬁa
¥ 17,2 kg de dcido tetralin-sulfdnico y se neutraliza con

amonfaco al 18%., Se obtiene asi un tanino 1l{quido.
EJEMPLO 5

El tanino liquido resultante del Tjemplo 4 se

decolora por adicidn de 1% en peso de dcido férmico y 1,5%

de bisulfito sddico, seguido por calentamiento entre 75 y 80eC. .

Después de secar por atomizacidn y acidificar con dcido oxali-
co hasta el {ndice de acidesz de 5,5 cc de NaoH N por lQO é,

se obtiene un excelente tanino en polvo, que titula 78% de
tanino absorbible segun el "método filtro". Este tanino es
muy estable frente a la luz. Sus caracteristicas puedén

verse en la tabla que se ha expuesto antes.

EJEMPIO 6

Se aplica el modo operatorio del Ejemplo 1 & sulfona
de cresol bruta, preparada de manera analoga a la expuesta
en (A). Las proporciones molares de los reactivos, respecto

g la sulfona, son las mismas,

EJEMPLO 7

Procediendo como en el Ejemplo 3, pero sin trata-
misnto ulterior con Acido oxalico, se¢ obtiene un tanino que,
por su cardcter neutro, permite conferir a las pieles gran

finura de flor y un tacto dulce y suave,
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Usgerito el objeto del presente invento, se declees:-
ran eomo no divulgadas ni practicadas en Espaiia, las siguien~

tes reivindicaciones: L

.

1. Procedimiento pera tratar fenoles sulfonados -
¥ sulfonas aromdticas, principalmente con el fin de prepaﬁéii'
taninoé_sintéticos, caracterizado por efectuarse una precdne’
densapién del compuesto:sulfonado aromdtico con wun aldehié§:i
en medio muy debilmente alcalinq_y iuego una condensaciénijjz
golubilizante con el regto de 1la cantidaq total de aldehido
que se ha de combinar y con iones de 803, sin que la rela-
cion molar de SO3 a aldehido supere 0,65 durante el curso de

la condensacidn solubilizante.

2, Procedimiento segin la reivindicacidn 1, caracte-
rizado porque la alcalinidad del medio durante la precondensa-
cién es de 0,1 a 0,4 (y de preferencia de 0,1 a 0,2) equiva~

lentes de base por mol de compuesto sulfonado.

3. Procediniento, segin la reivindicacidn 1,
caracterizado porque la proporcidn de aldehido, principalmenw
te formaldehido, que se utiliza en la precondensacidn, es de

0,3 a 0,5 moles por molde compuesto sulfonado,
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4. Procedimiento, segin cuslquiera de las reivin-

. dicaciones precedentes, caracterizado porque la precondensa-

cidn se efectua entre 1002 y 1059C dursnts 1 a 4 horas.

5. Procedimiento, segin cuclquiera de las reiVinf::
dicaciones precedentes caracterizado porque la condensacién.\
golubilizente se realiza con 0,4 a 1 iones de SO3 (y de ‘
preferencia 0,5 a 0,82) y 1 a 1,4 moles de aldehido por

mol de compuesto sulfonado.

6. Procedimiento, segin cualquiera de las reivin-
dicaciones precedentes caracterizado norque los iones de SO3
se aportan en forma de una mezecla de sulfito y de bisulfito

alealino, en la que la proporcidn molar de sulfito es,

‘preferentemente, de 40% a 70% respecto al total de la

mnezcla.

7. Procedimiento segin cualquiers de las reivin-
dicaciones precedentes caracterizado porque durante la con-
densacidn solubilizante, la relacidn molar de S0; a aldehido

es de 0,4 a 0,65,

8. Procedimiento, segin cualquiera de las rei~
vindicaciones precedentes caracterizado porque la relacidn
molar de SO3 & aldehido para todo el proccdinmiento es de

0,3 a 0,5,

b
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9. Procedimicnto, segun cuclquiera de las reivin-
dicaciones precedentes, caracterizado porgue la condensa~
cidn solubilizante s¢ efectua entre 1208 y 15020, bajo pre-. -
sidn. ' R
5. 10. Procedimiento, segin iz reivindicacidn 9,

caracterizado porque en la condensacidn se utiliza una .-
parte solamente de la cantidad de aldehido segin la rei- ---
vindicacidn 5 y despuds se enfria la mezcla reaccional .....
hasta 1002, se afiade el resto del aldehido y se termina ;gl}
10,  condensacidn alrededor de 1009C, S

11. Procedimiento, semin cualquiera de.las rei-.
ﬁindicaciones precedentes caracterizado porgue el producto
1{quido de la condensacidn solubilizante se neutraliza con
uno o mgs deidos orgdnicos que comprenden, de preférencia,

15, un dcido aril-sulfdnico fluidificador de los productos de con-

‘densacidn.

12, Procedimiento, segin cualquiera de las rei-
vindicaciones precedentes caracterizado porgque el dcido
aril-sulfénico segin la reivindicacidn 11, es el dcido

20, naftalen-monosulfdénico, condensado con formaldehido,

»

o el deido tetralin-monosulfdnico.

13. Procedimiento, segin cualquiera de la reivin-

dicaciones prccedentes caracterizado porgque la proporecidn
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de dcido fluidificador ssgin la reivindicacidn 12,

es del orden de 2% g 10% en peso.

14. Procedimiento, segin cualguisra de las rei- ;:';
vindicaciones precedontes carzcterizado porqgue el producto ‘
neutralizado se acidifica con un deido orgdnico para titulﬁr
5 a 10 cc ( 0 mejor 6 = 7 ce) de deido normal por 10 gramos :?

de producto.

RN

15. Procedimiento, segin cualguiera de las reivin-
dicaciones precedentes, caracterizado porque el producto neu-
tralizado y acifificado, 1iquido, se pone en forma de un polve

seco por atomizacidn.

16. Procedimiento, segun cuzljuiera de las reivin-
dicaciones precedentes caracterizcdo porque el producto 1i-
quido neutralizado se secas, principalnente por atomizacidn, y
luego, si es preciso, se acidifica nor adicidn de un dcido

pulverulento (como el dcido oxdlico) al »nolvo seco obtenido.

17. Procedimiento segin la reivindicacidn 15
0 la 16, carzcterizado porque el producto en polvo se com-
pleta con una pequefia cantidad de agente antipulverulento,

como el alcohol oct{lico.

18, Procedimiento, segin cualquiera de las reivindica-
ciones precedentes, caracterizado porque el producto liquido

4
obtenido despus- de la condensacidn solubilizante se trata con
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un deido fuerte (principalmente SO4H2) para precipitar la regi-
na, que luego se vuelve a disclver en agua en presencia de
un deido arilsulfdnico fluidificador, despuds de lo cual

se neutrelize la solucidn. .

19. Procedimiento, segin cuclquiera de las reivindica-
ciones precedentes carazcterizado porque, el producto liquidoff
obtenido se decolora calentdndolo alrededor de 75 a 802C con

una pequetia cantidad de decido férmico y de bisulfito sddicoy -

20.Procediniento para trator fenoles sulfonados .

y sulfonas aromdticas.

Segin se describe y reivindice en la presente memo-

ria descriptiva que congta e 24 hojas foliadas y escri-

tas a miquina por una

lgarid, a @l

Do

birmados JOSE RODRIGUEL
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