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la presente invencidén se refiere a un
procedimiento continuo para producir productos
quimicos, y un dispositivo destinado a ser usa-
do en dicho procedimiento.

El procedimiento es adecuado para pro-
ducir muchas clases diferentes de productos quimi
cos. Es muy Gtil para producir resinas termoendu-
recibles tales como resina fendlica, resina de urea,
resina de melamina, resinas de poliéster o simila-
res. Sin embargo, se puede usar también para produ
cir termoplésticos tales como poli(acetato de vini
lo); écidos y ésteres orgénicos e inorgdnicos; al-
coholes polivalentes tales como pentaeritrita y tri
metilolpropano, etc.

Estén descritos en la bibliografia va-
rios procedimientos diferentes para producir conti
nuamente resinas tales como resinas fendlicas. Por
regla general, la reaccidén se efectla en muchas eta
pas en diferentes recipientes de reaccidn conecta-
dos uno tras otro. ial procedimiento tipico se mueg
tra en la patente alemana 973,691,

Los procedimientos conocidos son muy com
plicados, y requieren aparatos y medios de regula-
¢ibén caros. '

ror tanto, la resina fendlica se produce



en el comercio principalmente por una reaccidn dig
continua, Sin embargo, también dicho procedimiento
padece de muchas desventajas., Por ejemplo, & menudo
se usah tandas que ascienden a 50 toneladas. Enton-

5 ces se requiere gran capacidad de enfriamiento para
evitar una reaccibén demasiado violenta. Esto es muy
costoso. Ademés, es dificil acabar la reaccidm en el
punto correcto cuando se manipula una cantidad tan
grande, Por tanto, puede suceder que no tenga éxito

10 una tanda entera, lo que, por supuesto, significa
grandes pérdidas econdmicas,

Segln la presente invencidn se han evita
do las desventajas de los procedimientos antes cono-
cidos mencionados anteriormente. Asi, se ha desarro-

15 llado un procedimiento continuo para producir produc
tos gquimicos. El procedimiento se caracteriza porque
los componentes de la reaccidn son cargados continua
mente por un extremo de un recipiente de reaccidn pro
visto de paredes de separacidn principalmente vertica

'20 les. Una si y otra no de las paredes de separacidn se
disponen de tal manera que qQuede paso libre entre su
borde inferior y el fondo del recipiente de reaccibdn,
y otra si y otra no de las paredes de separacidn se
disponen de tal manera que quede paso libre entre su

25 borde superior y la parte superior del recipiente de
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reaccién. Entonces se provoca una reaccidn por eta
pas forzando a que la mezcla de reaccidn en estado
liquido pase por el recipiente de reaccidn con una
trayectoria en forma de onda, con ayuda de las pa~
redes de separacibén. Finalmente, la mezcla de reac
cibén es retirada por el extremo opuesto del reci-

piente de reaccidn, una vez completada la reaccidn.

El procedimiento segin la invencidn es

muy de fiar y econdmico, ya que se puede usar un 50

lo recipiente de reaccibén. 3in embargo, el recipien
te puede ser dividido en dos o més unidades, si ello
fuese preferible en algin caso. Las correcciones del
curso de la reaccidén son también fiaciles de realizar,
ya que solo se manipulan al mismo tiempo relativamen-
te pgqueﬁas mezclas de reacciodn.

Las paredes de sevaracidn verticales del
recipiente de reaccibén, que estan cubriendo toda la
anchura del recipiente, tienen muchas funciones im-
portantes. Sobre todo fuerzan a la mezcla de reaccidn
para que pase en curso en forma de onda por el reci-
plente de reaccidén, como se ha mencionado antes. En-
tonces se obtiene una mezcla eficaz de los componen-—
tes de reaccidn y catalizadores. El efectd de mezcla
se puede perfeccionar més de diferentes maneras. Por

ejemplo, el recipiente de reaccidn se puede hacer mas




ancho en la parte superior que en la inferior, con
lo que la mezcla de reaccidn serd comprimida en un
paso pequefio en una si y otra no de las paredes de
separacidén, y pasaréd por un espacio mis ancho en
5 otra si y otra no de las paredes de separacidn. El
borde inferior y superior, respectivamente, de las
paredes de separacidén puede estar dentado de dife-
rentes maneras, de manera que la mezcla de reaccidn
sea dividida en corrientes parciales. Uesde luego,
10 también se pueden disponer agitadores usuales en el
recipiente de reaccidn, en nimero adecuado. msto pue
de ser preferible, por ejemplo, en una o més de las
zonas del recipiente de reaccidén en las que se car-
guen los componentes de reaccidn, catalizadores o
15 agente modificador.

Las paredes de separacién impiden también
el mezclado de retroceso entre las diferentes zonas
del recipiente de reaccitn. Esto es muy importante
para obtener la reaccidn por etapas y un producto fi

20 nal uniforme.

£l nlmero de paredes de separacién en el
recipiente de reaccidn puede variar entre caso y ca-
so, dependiendo entre otras cosas del tamafio del re-
cipiente de reaccidén y del tipo de resina producida.

25 A veces es adecuado que las paredes de
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separacién de una seccidén media mAs caliente del
recipiente de reaccidén que estén dispuestas de

tal manera que quede un paso libre para la mezcla

de reaccidn entre su borde inferior y el fondo del
recipiente, estén algo acortadas en la parte supe-
rior, de manera que quede un paso libre, solo para
productos gaseosos, entre su borde superior y la
parte superior del recipiente. Asi se puede obtener
un equilibrio de presiones. Asi se contrarresta el
aumento de presidén que se puede originar en la sec-
cibén media, mds caliente, del recipiente de reaccidn,
debido al calor de reacciodn. Ciertamente, por el paso
que estd situado entre el fondo del recipiente de reac
cidén y el borde inferior de una si y otra no de las
paredes de separacidn puede tener lugar una reduccidn
de una posible presidén excesiva. Sin embargo, tal ma-
nera de reducir la presidén no es deseable, ya que el
caudal en el recipiente de reaccidn puede aumentar de
manera incontrolable.

En la modificacidén mencionada del reci--
piente de reaccidn es importante que solo las pare-
des de separacidn que estdn situadas en la seccidn
media, mds caliente, del recipiente de reacciédn, y
que estan dispuestas de tal manera que quede un pa~

so libre para la mezcla de reaccidn entre su borde
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inferior y el fondo del recipiente, estén acorta-
das en la parte superior de la manera antes men-
cionada. En la primera seccidén de reaccidn previa
del recipiente de reaccion hay concretamente una
clerta cantidad de materiales de partida en esta-
do gaseoso. 51 hubiese el correspondiente paso de
productos gaseosos entre la seccidn de reaccidn pre
via y las demés secciones del recipiente de reaccidn,
habria un riesgo de flujo incontrolable de material
en el recipiente de reaccidn, y también un riesgo
de calidad desigual en el producto final. ademds,
aparecerian dificultades para regular la temperatu
ra en las diferentes secciones del recipiente de -
reaccibén. Por tanto, no hay tal paso de productos
gaseosos entre la seccidn de reaccidén media, mis ca
liente, y la Gltima seccibdn, la seccidn de reaccidn
posterior, tampoco.

Ademds, el riesgo de formacidn de gran
presidn excesiva en las relativamente frias seccio-
nes de reaccidon previa y reaccidn posterior del re-
cipiente de reaccidn es muy pequefio.

tn el recipiente de reaccidn modificado
descrito es necesario que las paredes de separacidn
de la seccién media, més caliente, del recipiente

de reaccidén que estén dispuestas de tal manera que
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quede paso libre para la mezcla de reaccidn entre
su borde inferior y el fondo del recipiente estén
acortadés en la parte superior, de tal manera que
la distancia entre el borde superior de las pare-
des y la parte superior del recipiente sea menos
que la distancia entre la parte superior del reci-
piente y el borde superior de las paredes de sepa-
racidon que estédn dispuestas de tal manera que que-
de paso libre para la mezcla liquida de reaccidén en
tre su borde superior y la parte superior del reci-
piente. Desde luego, si ello no es asi, la mezcla
de reaccidén no pasard por el recipiente de reaccidn
en trayectoria con forma de onda. Entonces-el proce
dimiento no funcionara.

Si los componentes gaseosos que se des-

prenden de la seccién media més caliente del reci--

piente de reaccidn son recirculados al recipiente de
reaccidn tras una condensacidn previa, el contenido
de solidos en la resina obtenida dependeréd principal
mente de la cantidad de catalizador cargado, de la
proporcidén molar entre los componentes de reaccidn

cargados, del tiempo de reaccidn y de la temperatu-

ra. BEs deseable tener un tiempo de reaccibén corto.

Usualmente también es deseable obtener un conteni-,

do de sblidos relativamente alto, ya que éste deci
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de normalmente la capacidad y la economia en el
subsiguiente uso de la resina, por ejemplo en la
impregnacidn de materiales de papel. Tal aumento
deseado del contenido de sdlidos en el producto
final solo puede ser provocade en magnitud limi-
tada con la recirculacibén de los componentés ga-
seosos desprendidos al recipiente de reaccidn.

Por eliminaeidn continua del sistema
de los componentes gaseosos desprendidos, con ayu
da de una bomba de vacio conectada sobre un recep-
tor y un condensador a la seccidn media, més ca-
liente, del recipiente de reaccidn modificado an-
tes descrito, se puede aumentar el contenido de s
lidos de la resina. Al mismo tiempo se afiade aire
al recipiente de reaccidén con ayuda de vAlvulas de
regulacibén dispuestas en la parte superior del re-
cipiente de reaccidn, en la seccidn media del reci
piente.

Usualmente, el calor exobtérmico es lo
suficientemente grande para evaporar una cantidad
deseada de productos gaseosos de la seccién mis ca
liente del recipiente de reaccidn. Sin embargo, si
es deseable, se puede afadir calor adicional a la
seccibén media del recipiente de reaccibén, por ejem

plo mediante un serpentin de calentamiento inserta
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do en dicha secciodn.

Las vilvulas de regulacidén de la parte
superior del recipiente de reaccidn tiemen el efec
to de que el nivel de liquido en la seccidén de reac
cién media no estd influido materialmente por la as
piracibén de la bomba de vacio. Concretamente, con
ayuda de las valvulas de regulacidn se puede obte-
ner en el recipiente de reaccidn una presidn que,
por ejemplo, solo sea aproximadamente 3 mm Hg menor
que la presidn atmosférica. Sin estas valvulas el
nivel de liquido en dicha seccidn del recipiente au
mentaria de manera que se alteraria el flujo por el
recipiente.

En el procedimiento segin la invencién,
los componentes de reaccidén son precalentados ade-
cuadamente a una temperatura de aproximadamente 40-
809C antes de ser cargados en el recipiente de reac
cion. El precalentamiento se puede realizar de dife
rentes maneras. Por ejemplo, se puede usar Vapor de
agua al empezar el procedimiento.

Usvalmente se hace que se complete el
calentamiento en la primera zona del recipiente de
reaccidn. Para tal fin, el recipiente de reaccién
puede estar provisto de una camisa de calentamien-

to en su fondo y paredes laterales. lambién se pue
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den insertar serpentines de calentamiento en el
recipiente de reaccibdn.

Es preferible gue una .parte del ca-
talizador se afiada en la primera zona del reci-
piente de reaccién, mientras que el resto del ca
talizador se afiade en una o mds de las zonas si-
guientes. En la produccidén de resina fendlica el
catalizador puede consistir, por ejemplo, en hidrd
xido sdédico, hidrdxido potdsico o amoniaco.

En ciertos casos, tal como la produc-
cidon de resina de urea, puede ser preferible afa-
dir una parte de los componentes de reaccidn en la
primera zona, mientras que el resto se afiade en una
o mis de las zonas siguientes.

1 se desea, se puede afiadir un agente
modificador, tal como una solucidn de sal de ligni-
na o una solucién de colofonia, a la mezcla de reag
cién, en cualquiera de las absolutamente Gltimas zg

nas del recipiente de reaccidn.

Como norma, es necesario enfriar la mez
cla de reaccidn en las Gltimas zonas del recipiente
de reaccibén, ya que la reaccion es muy exotérmica.
Esto se puede efectuar, por ejemplo, con ayuda de una
camisa de enfriamiento en el fondo y paredes latera-

les del recipiente de reaccidon, o mediante serpenti-

- 11 -
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nes de enfriamiento insertados.

A menudo es adecuado enfriar la resina
producida con ayuda de un enfriador independiente,
conectado directamente tras el recipiente de reac-
cidn.

La invencidn se explicard ademds en rela

“cidn con los ejemplos de realizaciones que siguen,

v las tres figuras adjuntas. Las figuras muestran
una seccidn vista desde el costado de dispositivos
adecuados segln la invencidén. &si, la Fig. 1 se re-
fiere a un dispositivo designado en general segin
la invencidn. El dispositivo segin la Fig. 2 corres
ponde principalmente al dispositivo segin la Fig. 1.
sin embargo, ha sido modificado algo por inclusion
de medios para dar un equilibrio de presién en la sec
cién media, mas caliente, del recipiente de reaccidn.
Principalmente, el dispositivo segin la #ig. % corres
ponde al dispositivo segin la rig. 2. Sin embargo,
ademds de los medios mencionados para obtener un equi
librio de presidn, también comprende medios para pro-
ducir una resina que tenga un contenido de sdlidos re
lativamente alto.

Al trabajar con la invencidn con ayuda de
un dispositivo segiun la Fig. 1, los componentes de.reac

cidén, que en la produccidn de resina fendlica pueden

- 12 -
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consistir en fenol y formalina, son cargados con-
tinuamente desde un depdsito 1 de almacenamiento

por un conducto 2, un precalentador % y un condug
to 4, a'un reciplente 5 de reaccidn.

Al emﬁezar el procedimiento, el preca
lentador 3 es calentado mediante vapor de agus que
se introduce por un conducto 6 y se retira como cdg
densado por un conducto 7. Cuando se ha iniciado el
procedimiento se cierran las vdlvulas para suminis-
tro de vapor de agua y retirada de condensado, en
los conductos 6 y 7 resmectivamente. Luego se efec
tla el predaldntamiento con ayuda de vapor que se
genera en la seccidn mas caliente del recipiente 5
de reaceibédn y se transporta por un conducto 8 al
precalentador 3. &1 condensado, que estd contenien
do una cierta proporcidn de los componentes de reac-
cién, es recirculado al recipiente 5 de reaccién por
un conducto 9.

Un catalizador, que en la produccidn de
resina fenélica puede consistir en hidrdxido sbddico,
por ejemplo, es cargado cohtinuamente desde un depd-
sito 10 al recipiente 5 de reaccién. Una parte de la
sdicién del catalizador es alimentada por un conducw

to-1l, mientras que otra parte es transportada por un

conducto 12.

- 13 -



En una primera zona 13 del recipiente
15 de reaccibn, la mezcla de reaccidn es calenba-
do adicionalmente con ayuda dec una camisa de ca-
lentémiento, serpentin de calentamiento o similar,
5 no representados. ILuego se fuerza a que la mezcla
de reaccidn pase entre el borde inferior dec una
primefa pared 14 de separacidén del recipiente de
reaccidén, y el fondo del recipiente. Luego la meg'
cla de reaccidn pasa entre el borde superior de la
10 sipguiente pared 15 de seﬁaracién y la parte supe--
rior del recipiente de reaccidn, y lucgo, de la mis
ma manera, por las sigulentes zonas 16, 17, 18 y
22, La zona 13 constituye una seccidén de reaccidn
previa, mientras que las zonas 16, 17 y 18, desde
15 la pared 14 de separacidn hasta una dltima pared
21 de separacidn, constituyen una seccién de reac-
"cibn media mis caliente. La restante zona 22 cons=
tituye una seccibn de reacecidn posterior.
Para evitar una reaccibén demasiado vig
- 20 lenta, la mezela de reaccidn es enfriada en las 4l
timas zonas del recipiente de rezccidn, mediante una
.camisa de enfriamiento, serpentin de enfriamiento,
etc, no representados.
‘La resina que ha reaccionado compléta-

25 mente se retira del reéipiente de reaccidn nor un -

22-1-74 I U
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conducto 19, y es transportada por un enfriador

20 a un depésito que no se muestra,
t .
Oomo se ha menclonado antes, el dis-

’ positlvo segun la Fig. 2 corresponde principalmen

te al disposmtlvq segin la Fig. 1. las desipgnacipo
nes de referencia en la Fig. 2 se refieren a los
mismbs.de&éiles5que los que se muesthan en la Fip.
1. Sin embargo,;dos paredes 23 y 24 de separacidn
de 1d seccidn dé reaccidén media, que estin dispues

tas de tai manéra que quede paso libre para la mez

.cla de reaccion entre el Borde inferior de las mig

mas y el fondo ‘del recipiente, estdn acortadas al-
go en la parte superior, de manera que queda un pa
so libre, 25 y 26 respectivamente, solo para produg
tos gaseosos, éntre el borde superior de las mismas
y la parte buperior del mecipiente, asi se puede ob
tener un‘equilibrio de presidn en la seccidn de reac
cién medim mha caliente. La produccién de la resina

se efectla do 18 misma manera antes descrita en re-

locién con 1la fm. 1.
En 1s produccidn de una resina que ten-

ga un contenido de sdlidos relativamente alto, semln
la invencidn, se usa un digspositivo que se muestra
en la Pig. 3. Licho dispositivo corresponde princi-

palmente al dispositivo segin la Fig. 2, Las desig~

- 15 -




naciones de referencia en la Fig. 3 se refieren
8 los mismos detalles que se muestran en las lips.
1 y 2. La produccidn de la resina con ayuda del
dispositivo segin la Fig. 3 se efectla de la mis-
5 ma manera descrita en relacibn con las Figs. 1y
2. Sin embargo, los componentes gaseosos quc se
desprehden por el conducto 8 no son conducidos al
precalentador 3 y luego de nuevo al recipiente de
reaccidén. En vez de ello son retirados continuamen
10 te del sistema con ayuda de una bomba de vacio que
ho se muestra. Los gases pasan a un condensador ~7.
El condensado obtenido es recogido en un receptor
28. Luego se pluede tratar el condensade adicional-
' mente de manera conocida.
15 Dos vélvulas 29 y 30 reguladoras para
| ‘el suministro de aire estdn dispuestas en la parte
superior de la seccibn media del recipiente de reog
cién. El aire absorbido al interior es barrido jun-
to con los componentes gaseosos de la seccidédn media
20  del recipiente de reaccidn, saliendo por el conduc-
to 8, condensador 27 y receptor 28. Los gases que
no han'sido condensados estdn pasando por la bomba
de vacio. Si es necesario, pueden ser purificados en
un filtro antes de dejJarles salir al aire libre.

25 La resina que tiene el alto contenido

22-1m=74 _ ‘ - 16 =
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de sblidos es retirada por el conducto 19 ¥'en-
friador 20, de la misma manera que los disposi-
tivos segﬁp las ¥igs. 1 y 2. Como en este caso se
quieré obtener una gran evaporacidén de los compo-
nentes gaseosos, por regla general no tiene lugar
enfriamiento en la seccién media, més caliente,
del recipiente de reaccién. Se puede provocar un
enfriamiento solo en la secoién 22 de reaccién pos
teriop.
EJEMPLO 1

Una mezcla de 45 partes en peso de

. fenol y 55 Partes en peso de formalina al 46 por

ciento (proporcién molar fenol/formaldehido 1:1,76),
que tenia umna temperatura de 472C, fué cargada con-

tinuamenée,_por minuto, en la zona 13 de un disposi

“tivo segln la Fig. 1. La cantidad en volumen de los

componentes de reaccién cargedos por hora correspon
dia a 2,4 veces el volumen de reaccidn. Al mismo
tiempo sefcargaron, por minuto, 0,75 partes en peso
de NaOH &i 20 por ciento, como catalizador, en la
zona 13. Lé mezglg de reaccidn fué apgitada en la
zona‘15 mientrgs se precalentaba a 802C., Luego con
tinud 1a'r¢acci6n'en,la zona 16. Por el conducto 12
se dargaron, por minuto, 3,0 partes en peso de NaOH
al 20 por eiento.‘wrns tedeeidn a 100-10%2C en las

-17 -
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gonag 17 y 18, la solucidn de resina formada fué
enfriada a 402C en el enfriador 20, La resina ob-

tenida tenia las sigulentes propiedades:

Viscosidad a 25¢C 260 cr
5 pH a 259¢ : 9,0
: Tolerancia al agua, ml H?O/ml de

solucion de resina 3,3

Contenido de sbélidos tras 3 horas

a 13520 61,25
10 Tiempo de gelificacidn a 13%59u 415 segundon
EJBFLO 2

Und mezcla de 50 partes en peso de fenol
y 50 partes en peso de formalina al 46 por ciento
15 (proporcidén molar fenol/formaldehido 1:1,44), que
tenia una temperatura ae 472C, fuéd corgada conti-
nuamente, por minuto, a la zona 15 de un disposi-

tivo segin la IFig. 1. bLa cantidad en volumen de los

componentes de reaccibn cargados por hora correspon

20 de a 3 veces'el volumen de reaccién. Al mismo biem-
po se cargaron, por minuto, uv,?75 partes en peso de

NaOH al 20 por ¢iento, como catalizador, en la zo-

na 13. La meézcla de reaccidn fué amgitada en la zo=

na 13 mientras se:precalentéba a 562u. ILuepo conti

25 nud la reaceidén en la zona 16. rn la zona 17 se car

22-1-74 o - 18 -
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garon, por minuto, 3,0 partes en peso de Naul aiL
20 por ciento. lvas reaccién a 102-1032¢ en las

zonas 17 y 18, la solucién de resina formada fué
enfriada a 4020 en el enfriador 20. La resina ob-

tenida tenia las siguientes propiedades:

Viscosgidad a 2520 26 cP

pH a 259¢ . _ B,/
Tolerangia_al‘agua, ml H,yO/ml de

solucién de resina aprox. 13
Contenido de sblidos tras 3 horas

a 13520 52,9
Tiempo de gelificacién a 1359¢ 56U segundosg
EJEMPLO % -

Una mezela de 50 partes en peso de fe-
nol y 50 partes en peso de formalina al 50 por cien
to (proﬁorciég molar fenol/formaldehido i:l,B?), que
tenla una bemperatura de 512C, fué cargada continua~
mente, por minuto en la zona 13 de un dispositive ag
ginl Fig. 1. Ia cantided en volumen de los componen
tes de reaccidn cargados por hora correspondia a 2,1
vecés el volumen de reaccidn. Al mismo tiempo se car
garon,Apor minuto,,a,o partes en peso de NaOH al 17 .
por elento, céma catallizador, en la zona 13. La mez=-
¢la de reaceidn fué apitada en la mona 13 mientras

w 19 -



era precalentada a 67-702C., Tras reaccidn continug
da a 105-1042C en las zonas 16 y 17, la solucién
de resina formada fué enfriada a 409C en el enfria

dor 20, Ia resina obtenida tenia las siguientes pro

5 piedades: .
Viscosidad a 252C 85 eP
pH a 2520 899

Tolerancia al agua, ml H20/m1 de

solucidén de resina 2,2
10 - Contenido de sdlidos tras 3 horas
a 125eC o 56,8%
Tiempo de gelificacién a 15596 490 segundos
EJEHPLO 4
-15 189 partes en peso de un concentrado de

urea-formaldehido que contenia 50,8 por ciento en
peso de formaldehido, 20;7 por ciento en peso de
curea, y el resté de apguwa, fueron cargadas continua-
mente, por mi%uto, en la zona 1% de un dispositive
20 - segun la Fig. 1, Ai mismo tiempo se cargaron 52 par
tes en péso de urea, por minuto, en la zona 13, a
partir de un dispbéitivolde dosificacidn de urea.
La mezcla de reécbién fué agitada en la zona 13 mieg’ 
-tras era precalentada & 85-882C, Luego se disolvif

25 la urea. Se cargaron, por minuto, O,4 partes en pe~

22-1-74 ' - _ 20 -
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20

a5

so de Acido férmico al 10 por ciento en la zona
16, para ajustar el pH a 5,9-6,2. la reaccion con
tinué a 90-942C en las zonas 16, 17 y 18. Se car-
garon continuamente en la zona 18, por minuto, 1
parte en peso de NaOH al 8 pof ciento y 75 partes
envpeso de una solucidn acuosa de urea al 60 por
ciento. Ia solucién de resina fué enfriadaﬁ% 80-859¢
en la absolutamente (ltima zona del recipiente de
reaceidén, y luego se enfrid a 35-4092C en el enfrin
dor 20. Ls. cantidad en volumen de los componentes
de reaccidn cargados por hora correspondid a 1,8

veces el volumen de reaccidén. La resina obtenida te

nia las siguientes propiedades:

Peso especifico a 252C 1,272 g/cm3

Viscosidad a 259C 110 cP

pH a 2590 8,2
 Contenido de sélidos trés 2 horas '

a 120eC 62,9%

Formaldehido 1ibre, g/100 ml 1,2

Piempo de gelificacién a 1002¢ (tras
adicibn de 0,85 por ciento en peso
de cloruro aménico y 0,15 por ciento

en peso de hexgmetilentetramina) 65 sepundog
Proporeidn molar urea/formaldehido 1:1,41
EJEMPLO 5

-2l -



145 partes en peso de formalina que con-
tenia 27 por cienbto en peso de formaldehido fueron
cargadas continuamente, por minuto, en la zona 13
de un dispositivo segin la #ig. 1. Al mismo tiempo
5 Se cargaron, por.minuto,,89 partes en peso de mela
mina (proporcién molar melamina/formaldehido 1:1,85)
’ en la zona 13, desde un dispositivo de dosificacidn
de melamina. Mienﬁras se agitaba la mezcla de reanc-
cidn, se cargaron también, por minuto, en la zona
10 13, 0,60 partes en peso de NaOH al 4 por ciento po-
ra ajustar el p de la mezcla de reaccibn. En la 2o
na 16 la mezcla pasd por un serpentin calentado con
vapor de agua. Entonces aumenté a 90-939C la tempern
tura en las zonas 17 y 18. La reaccién continud a di
15 cha temperatura. La solucidn de resina formada fué
enfriadn & 30-402C en el.enfriador 20, La cantidad
en volumen de los componentes de reaccidn cargados
por hora correspondié a2°1,3 veces el volumen de reac-

cibén. Ta resina obtenida tenia las siguientes propie-

20 dades:
Viscosidad a 2590 33 ¢cP
pH a 259d 8’7
Tolerancia al-agua, ml H,0/ml de
golucibén de resina 2,7
Contenido de sdlidos tras 3 horas a

25 135%¢ 51,4%

. 22-1-74 - 22 -



bJEMPLO 6 L
174 partes en peso de un concentrado
de urea-formaldehido que contenia 50,8 por cien-’
to en! peso de formaldehido, 20,7 por ciento en
5 peso de urea, ¥ el resto de agua, fueron cargadas
contlnuamente, por minuto, en la zona 13 de un "AH'
dispositivo segun la Flg. 2. Al mismo tiempo se
cargaban 48 partes en peso de urea, por minuto, en -
la zona 13, desde un dispositivo de dosificacién
10 de urea. La mezcla de’ reaocion fué agitada en la
zona 13 mientras se precalentaba a 48-512C, Se cap -
garon, por minuto, en la zona 13, 0,4 partes en pe
so de’ acido formmco al 10 por ciento, para aJustar~{
el pH a 5 9—6 2. Ia reaceién continud a 87-Q1°b en:.,r

6;'17 y 18. e cargaron continuamente,

15 .
por minuto;».';
al 8 por ciéntﬁ ¥ 69 partes en peso de una solucidn f:fif
acuosa de urea al 60 por ¢iento. La solucidn de re-“;

sina formada fue enfriada & 350U en el enfriador 20.Iil}

20 Ia cantidad en volumen de los componentes de reaccién
cargados por hora COrrespondié a 1,6 veces el volumen

de reaccién. La‘resina obtenida tenia las siguienbes ]ﬂi

prbpiedadéS' L e
Pagb eépeoifiau ' P590 SR 1,268 s/cmjf.iu
25 Viscosidad a 259u ; - 130 e

22a1 =l

hila zona 18, 1 parte en peso de Naonljf:;té



pi a 252C 7,6

Contenido de s6lidos tras 2 horas

a 1209( 62,6%
Formaldehido libre, /100 ml 1,3
5 Piempo de gelificacidén a 1002¢

(tras adicidén de 0,85 por ciento

en peso de cloruro amdnico y 0,15

por ciento en peso de hexametilen

tetramina) 63 segundos

Proporcibén molar urea/formaldehido lil, 4l
10
EJENPLY 7
a1 partes en peso de formalina que con-
tenia 27 por ciento en peso de formaldehido fueron
cargadas continuamente, por minuto, en la zona 13
15 ° de un dispositivo segln la Fig. 2. AL mismo bLiempo
se cargaron , por minuto, 8/ partes en peso de me-
lamina (proporcidn molar melaﬁina/formaldehido
1:1,83) en la mona 13, desde un dispositivo de do-
sificacién de melamina. Mientras se agitaba la megz
20 ¢la de reaccidn se cargaron también, por minuto,
0,56 partes en peso de NauH al 4 por ciento, en 1a
zona 13, para ajustar el pd de la mezcla de resc-
ci6bn. En la zona 16 la mezcla pasd por un serpen=
tin calentado por vapor de agua., Entonces la tem-

25 peratura de¢ las zonas 17 y 18 aumentd a 9U-9320,

22-1-74 | - 24 -
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La reaccidn continué a dicha teﬁferatura. La solu-

cibén de resina formada fué enfriada a 559U en el

enfriador 20, Le cantidad en voiumen de los come

ponentes de reaccidon cargados porvhoya correspon-
5 dibé a 1,2 veces el volumen de reaccidn.

La resina obtenida tenia las siguientes

propiedadesd: ‘
. Viscosidad a 259C _ 30 cP . .
! : '
pH a 259C 4 - 8,6
10 Tolerancia al agua, ml Hpo/ﬁl de
solucidn de resina 2,3
Contenido de s6lidos tras 3 horas A
a 1359C 50,8%
15 EJEMPLO 8

Una mezcla dé 52 partes en peso de fenol
y 48 partes en peso de formalina al 50 por ciento
(proporcién molar fenol/formaldehido 1:1,45), que
tenia una temperatura de 40°C, fué cargada conti-

20 nuamente, por minuto, en la zona 13 de un disposi-
tivo segin la Fig. 3. La cantidad en volumen de los
coﬁponentea dé reaccidn cargados por hora correspon
did a 1,34 veces el volumen de reaccidn. Al mismo
tiempo #e cargaron, por minute, 0,8 partes en peso

25 de NsOH al 20 por ciento, como catalizador, en la

- 75 -
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.zona 13. La mezcla de reaccidn fué agitada en la

zona 13 mlentras se precalentaba a 1022C, Se car
garon, por minubo, %,1 partes en peso de NaOH al

20 por ciento por el conducto 12, La reaccién con
tinué & 102-1109C en las zonas 16, 17 y 18, mien-
tras al mismo tiempo una cantidad destilada de 24,8
partes en peso era-separada continuamente por des-
tilacidén, por minuto, al receptor 28. En la desti-
lacién sz usaron el calor exobérmico ¥y el calor de
un serpentin de calentamiento, no representado, in-
sertado en el recipiente de reaccidén. En la zona 18
se anadieron por minuto 2,7 partes en peso de NaQH
al 20 por‘cieﬁﬁo. La solucidn de resina formada sc
enfrié a 40°C en el enfriador 20. La resina obteni-

da teniam lms sigulentes propiedades:

Peso especifico a 252C . 1,252 g/cm3
Viscosidad a 252 f 950 ¢cP
PH_ , 8935
Contenido de sdlidos tras 3 horas

a 1359C A 71,8%
Tolerancia al agua, ml,H O/ml de ' N
solucidén de resina 1,6

Tiempo de gelificacion a 1352C 500 segundon

Ia presente invencidén no esté limitada a

los ejemplos de realizacidn que ae muestran, ya que

- 26 =
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estos'pueden ger modificados de diferentes manerss

dentro del_émbito de la invenciédn.

- La presente solicitud que corresponde
a 1as presentadas en Suecia, el 21 de Viciembre de

1972, bajo el nlimero 16770/72 ¥ 8 de Noviembre de -
1.9?5, Ne. 7315133-4, se acogen a los beneficios del

" articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad In

dustrial.,

REIVINDICACIONES

: Los puntos de invencién propia y nue-
va,'qﬂéfsg presentan pars que sean objeto-de la pre
sente solicitud de Patente dé Invencidn en Espafa,
por'VE;NTE afios, son los que se recogen en las rei-
vindiéadibnés siguientes: o

, N  18,~ Procedimiento continuo para la
produccién de productou quimicos, caracterizado por
que log’ compbﬂeptes de reaccibn son cargados conti~
nuamenté‘pdﬁ.uﬁ;eipremo de un recipiente de reac-
edbn prdviﬁﬁof&e>paredes de geparacidn principale
mente verticaies, estando dispuesta una si y otra

- 27 -




no de las paredes de separacidén de tal manera que
quede paso libre entre su borde inferior y el fon~
‘do del recipiente de reaccidn, y estando dispues-
tas otra si y otra no de las paredes de separacién
5 de tal manera que, quede pasoc libre entre su borde
superior y la parte superior del recipiente de reagc
cidén, con lo que se provoca una reaccidn en etapas
’ %orzando la mezcla de reaccidén en estado liquido pa
ra que pase por el recipiente de reaccidén en una tra
10 yectoria en forma de ondq; con ayuda de las paredes
de separacidén, y finalmente se retira la mezcla de
reaccidn por el exbtremo opuesto del recipiente de
reaccidén, una vez completada la reaccidn.
23,- Procedimiento segiun la reivindica-
.15 cibn 18, caracterizado porque se refiere a la pro--
duccidén de resina fenbdlich, resina de urea, resina
- de melamina o similares.
344~ Procedimiento segin las reivindicg
ciones 12 6 28, caracterizado porque los componen- -
20 tes de reaccibén son precalentados a una temperatura
dé aproximadamente 40-802C antes de ser cargados en
el recipiente de ‘reaccitn.
ity - Pfocedimiento gsegun cudlquiera de
las reivindicacionés Fgﬁﬂg,caracterizado porque al

- 25 menos una parté de un catalizador es aifadida en la

| 22-1-74 - 28 -
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primera zona del recipiente de reaccidn, mientras
que obcionalmenté'el resto del catalizador es ana

dldo en una o mé&s de las zonas siguientes,

» Sﬁ.— Procedimiento segin cualquiera de
las réivindlcacionés la-43, caracterizado porque
al menbélunéfparte de los componentes de reaccién
es anadida en la primera zons del rec1p1ente de reac
clon, mientras due el resto se afiade en una o mis de
las zonas siguientes.

. 68,~ Procedimiento segin cualguiera de
las reivindicaciones l4.52, caracterizado porque se
afiade un agpnte modificador, por ejemplo una solucidn
de sal’deAiighina o una solucidén de colofonia, en cunl

quiera de las absolutamente ultimas zonas del recipien

te de reacci6n.
V : 72.- Procedimiento segln cualquiera de las
reivindicaciones 12-6 caracterizado porque la mezcla
de reaccién,as,precalentada en las primeras zonas del
recipiente ée'féacciéﬁ, por ejemplo con ayuda de un
serpéntin de oalentamiento insertado o una camisa de

calentamiento en el ‘fondo y en las paredes del reci-

piente de reaccion.
83.- Procedimiento segin cualquiera de

las réivindicaciones la.74, caracterizado porque la

mezcla de reacoidén es enfrinda en las (ltimas zonas

e g o e s b
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del recipisnte de reaccidn, por ejemplo con ayuda
de un serpentin de enfriamiento insertado o de una
camisga de enfriamiento en 8l fondo y en las parem
des del recipiente de reaccién.

98,~ Procedimiento segun cualquiera de
las reivindicaciones 18-82, caracterizado porque
los componentes gaseosos despréndidos son retirados
continuamente del sistema desde una seccidn media,
més caliente, del recipiente de reaccién, con ayuda
de una bomba de vacio conectada sobre un receptor
y un condensador al recipiente de reaccidn, donde
se afiade aire al recipiente de reaccién al mismo
tiempo, con ayuda de vdlvulas reguladoras dispuestas

en la parte superior del recipiente de reaccidnm,

‘en la seccidn media del recipiente de reacciém,

108,~ Procedimiento segin cualquiera de
lag reivindicaciones 12~92, caracterizado porgque se
consigue un equilibrio de presién en la seccién mds
caliente del recipiente de reaccidén por acortamien~
to de algo de la parte superior de las paredes de
gseparacibn en la seccidén central més caliente del
recipiente de reaccién, estando dichas paredes dis-
puestas de tal modo que se deja un paso libre para
la mezcla de reaccidn entre su borde inferior y el |

fondo del recipiente con lo oual solamente se deja

- 30 -
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uﬁ paso libre para los productos gaseosos entre
su borde superior y la parte superior del recipien-
te.

114,- Procedimiento continuo para la pro-
duccibn de productos quimicos,

Tal y como se ha descrito en la Memoria
que antecede, representado en los dibujos que se
acompafian y para los fines que se han especificado.

Este Memoria consta de treinta y una hojas
escritas a mdquina por una sola cara.

Madrid, 20 A3 1974

P.A,

-31 -
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