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por VEINTE aRos

cuyo privilegio a* solicita para BepaBa, 
sus territorios y plazas de soberanía, a 
favor de)

BOHK AND HAAS COHPANY

corporación norteamericana organizada ba­
jo las leyes del estado de Delaware, domi 
ciliada en Independence Malí West, Fila- 
delfia, U.S.A., relativa aa

"PROCEDIHISNTO DE REACCION DE DOS O HAS 
REACCIONANTES, CON miüINACION DE EXCE­
SOS"

*at**a*l*)*at)**Na*

Inventora üio Florentino
Prioridad: Solicitad de patente en Gran BretaSana 38434/1974 do fecha 3 septiembre 1974.

QUAÜTY



m§miílA DEUCBYPTIVA

Bata invención se refiere a la recuperación, per 
adsorción, de reaccionantes en exceso en procesos ie reac­
ción.

Los invexi toros han hallado <$üe, en ciertos pro­
cesos de reacción, un reaccionante puede ser adsorbido so­
bre una resina adsorben te y puede eluirsa da oata resina 
sin que tenga lugar reacción química coa aingdn otro, fre­
cuentemente coa el otro, reaccionante. Adesás, los inven te 
res han bailado que esto puede utiiisarsc ventajossseate, 
en ciertos procesos de reacción, para mejorar el rendimien­
to y la aceptabilidad ambiental de la reacción química bá­
sica.

Be un procedimiento para la reacción de dos o 
más reaccionantes, la invención proporciona la mejora do 
eliminar reaccionante en exceso de los productos de la re&c 
ción por adsorción sobro un lecho le resina adsorbente, s&u 
eión del reaccionante adsorbido á<sl lecho de resina por con 
tacto con otro reaccionante y reciclado del eluato hacía la 
reacción. -

bas limitaciones de la aplicabilidal de este pro 
cedimi(mto son que el raascionante on exceso debe ser prefo
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rectamente adoorbiáo, cu comparación con loo reatantea pro 
ductos le reacción, cobre la resina adsorbente y ai reac­
cionante aloyante no debe reaccionar con el reaccionante 
adsorbido bajo las condiciones de elución. Talas eondicio- 

5. nes se hallarán en las siguientes reacciones, a las que
puede aplicarse, por dio, esta invención; - -- -- -- -

Reacción Reaccionante adsorbido Reaccionante eluyeate

Polimerización Fenol
Urca
Eolamina

Formaldehido
Formaldehido
Formaldehido

M
W

Reterificaci&i
AminaciÓn

M

Biafenol A 
Acidos orgánicoo 
Acidos orgánicos 
Acidos orgánicos 
Cloro benceno
Acido antraquinona-P-aul̂  fónico o cus salea
Acido orgánico

Bpiclorbidrina
Alcoholes
Aminas
Alcoholes
Amoniaco
Amoniaco

Amoniaco

Los productos da la reacción que os hacen entrar 
en contacto con el adsorbas ta para eliminar al reaccionante 
en exceso pueden o no haber sido tratados previamente para 

10. eliminar del producto de reacción inmediato uno o más pro­
ductos Ae la reacción.

ta totalidad o una parte de las necesidades de 
la reacción en reaccionante alóyente pueden hacerse pasar 
en contacto con el lecho adsorbente, según sea necesario o



conveniente. —  -

ni adsorbente puede sor cualquier material capas 
¿a adsorber al reaccionante ea exceso respecto a la corrían 
te liquida da productos de reacción. toe adsorbentes ude- 

5.- cuados incluyen las Msinas Eiacrorretioulares acrílioas
y/o de estireno y/o de divinilbsneeao utilizadas corriente 
mente o recM&endadas en procoeoa de adsorción. Las resinas 
puedan ser resines de intercambio iónico o pueden astar das, 
provistas de funcionaSiidud de intercambio idnico. Sin esabqg 

10. go debe entenderse que esta inveaeidn se aplica solamente
a los jocosos de adsorción y por ello al uso de resinas de 
intercambio iónico como adsorbentes y no solamente coso in­
tercambiadores iónicos. Además, no se prevé restricción 
respecto a la utilidad en esta invención de adsorbentes aún 

15. no áeooubiertos.

toa adsorbentes adecuados incluyen polímeros re 
ticulaáKMs granearas preparados por polimcrisncíón ea sus­
pensión do moléculas etiláaicammte iasnturadns polimoríŝ  
bles que comprenden aproKiBHadsaagate 2 a 100 por ciento en 

20. peso de por lo meaos un menámero do poli(vinil̂ benceao de,
gida del grupo formado por divinübenceno, trívinilbenceno, 
atlquildivinilbenoenos que tienen de 1 a 4 grupos alquilo 
de 1 a 2 átomos de carbono substituidos en el núcleo de 
benceno y dqaü trivial! bencenos que tienen áo 1 a 3 grupos 

23. alquilo de 1 a 2 átomos do carbono substituidos en el nú­
cleo de benceno. Además de loe homopollaeraa y eopal&Roros 
de estos aoaóasros de poli(vinil) benceno, uno o más de ellos



pue-íen. estar copolimericndos con hasta 93̂  (an peso do la 
mezcla monomárica total) de (í) mondmeroo monoetilénicar 
mente inca turados o (?) aondaeros polietil&sicamente insa 
turados distintos do los poli(vinil)bencenos acabados do 
definir o (3) una mezcla le (1) y (2).

Pon ejemplos de loa di- y trivinilbancenos al 
Quilauostituidss los distintos viniltoluenos, los divinil 
xilenoo, el ditiniletilbenceno, el 1,4-divinil-2,3,3,6-t̂  
trametilbenceno, el 1,3,5-trivinil-?,4,6-trinetil benceno 
el l,4-áivinil-2,3,6-trietilbenceno, el i, 2,4-trivinil-3, 
5-dietilbenceno y el 1,3,5-trÍvinil-2-metilbenomso. - - -

los ejemplos de otros compuestos poliatllénlca 
mente insaturados incluyen: divinilpiriáina, divlnilnafta 
lasos, ftalato de dialilo, diacrilato de otilenglicol, di 
metacrilato do etileaglicol, divinilsulfoaa, éteres poli- 
vinilicos o polialilícoa de glicol, do glicerol, do posta 
eritritol, da derivados monotío o ditío de elicoles y do 
resorcinol, áivinilcetona, divinilsuliUro, acrilato do alJL 
lo, ataíeato do dialilo, fuawato de dialilo, cuccinato do 
dialilo, carbonato do dialilo, malonato do dialilo, oxola 
to de dialilo, adipato de dialilo, oebacato de dialilo, 
sePacato de divinilo, tartrato de dialilo, silicato do dî  
lilo, trioarbalilato do trialilo, aoonitato de trialilo, 
citrato de trialilo, fosfato de trialilo, N,H'-setilendî  
crilamida, K, K : e tilendiüM tacrilamida, ^,N'-etilendiaĉ  
lamida, trivinilnaftalenoo y polivinilantrácenos. - - - -
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Loa ejemplos de sonámeros eeaootiMaicaaiaato in 
saturados adecuados que pueden utilizarse para preparar la 
resina granular macrorrctieulax' del último tipo incluyen:

- acrilato de metilo, acrilato de etilo, acrilato de propilo, 
5. acrilato de isopropilo, acrilato de titilo, acrilato de

tero-butilo, acrilato de etilhexilo, acrilato Re ciclohê , 
lo, aerilato de isobornilo, aorilato de bsncilo, aerilata 
de fcnilo, aerilato de alquilísalío, aerilato de etoximcti. 
lo, acrilato de etoxietilo, aorilato de etoxipropilo, asri 

10. lato de propoximstilo, acrilato de propoxietilo, aerilate
de propoxipropilo, acrilato de etoxifenol, acrilato de ato 
xibencilo, acrilato de etoxiciclohexilo y ásteres corres­
pondientes da ácido metacrilico, etil eco, propileo, ísobu 
tileno, diisobutileno, eatíreaa, viniltolueno, cloruro de 

t5. vinilo, acetato de vinilo# cloruro de vinilideao y acrilo-
nitrilo. Pueden utilizarse manóaeros pali otilánieamento in 
saturados que ordinariamente actássi como si sólo tuvieran 
uno de talea grupos iaaaturados, teles como isopreno, bu­
tadieno y cloropreno, como parte de la categoría de mono- 

20. etil únicamente insaturados. ---- - — * -

Una proporción preferida del compuesto polleti- 
lánicaaaente insatúralo del tipo reticulante es de unos 8 a 
25% en peso de la mezcla total moaoaáriea a partir de la 
cual se prepara la resina. La polimerización en suspensión 

25. produce la resina en forma de gránulas o cuentas que tienen
un tamaño total do cuenta Ral orden do unos 0,1 a unos 3 
milímetros de diámetro medio. --------------- ........
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Loa pisaos anexos ilustran, esquemóticasmte, 
las unidades importantes en un aparato adecuado para la piro 
duoción de resina da fenol/folmardehído utilizando el proĉ  
disiento de la invención. - - - - - - - - - - - - - - - -

Ha eate aparato existe un reactor 1 provisto de 
un agitador 2 y de un serpentín calefactor 3. El reactor i 
está provisto do una tubería 4 de salida de resina produc­
to y de una tubería 5 de entrada de catalizador. La entra­
da de fenol se realiza a través de la tubería 6. La tubería 

10. de salida del producto de reacción es la tubería 7 a través
de un condensador 8 hacia una columna 9 de adsorción relle­
na de resina adsorbente 10. El eluyeate de foraaldaRido pa­
ra la resina 10 puede ser admitido en la columna 9 a tra­
vés de la tubería 11 y el eluato de fenol/?ormal debido pus 

15. do reciclarse desde la columna 9 al reactor 1 a través de
la tubería 12 que se conecta con la tubería 13 de introduje 
ción adicional de formaldehido/metnnol para formar la tuba; 
ría 14 de entrada de ÍOrmalddbído/setanol/sluato en el reag 
tor 1. 31 desecho de agua/formaldehído/netanol, que no es 

20. adsorbido, de los productos de reacción por la resina 10

escapa de la columna 9 hacia el desecho a través de la tub& 
ría 15. --------- - - - ----- - - - - - - - - - - -

El siguiente ejemplo ilustra el procedimiento de 
la invención aplicado a la reacción 3e fenol y formaláahído 

25. en la producción de una resina de fenol/formaldonido m  un
aparato como al descrita anteriormente. - - - - - - - - -



Usía, instalación que produce 17 toneladas per día 
"* de resinas f̂ ólicas utiüsn disoluciones do foraasldchído 
y de fenol en agua eoao materias prians. SL cat̂ lisador se 
aHsde (a través de la tubería 5) a leus reaceionsntes y des_ 
puáa del tiempo de reacción el agua restante en la reac*- 
cida se evapora al vacío* ^1 producto áe resina fenélíca 
as envía a la otra, etapa de aaaipule-eíóa de la resina (a 
través de la tubería 4) y al coa&engada es un efluente de 
desecho con las siguientes características: - - - - - - -

Vandal : 
Concentración de f̂ tol : 
Concentración de fosaalá^ído : 
Concentración de metano! s 
Agua : 
pK :

20 toneladas por día 
3% en paso
^  en peso 
íf en paso 

resto
aproxisaaáEneHte 2*5

Bata corriente se filtra y so hace pasar a tra­
vés de una unidad de adsorción (columna 9) que contiene 2 
metros cúbicos del adsorbente (10) sintético de poli(esti 
r̂ io/divinilbanceno) y que trabaja durante 2 ciclos por 
día.------------------------------------------

Se utiliasa 11*3 aetroe cúbicos por día de dieo, 
lucida de fô saldebído al 41% para regenerar el adsorbente 
(entrada a través áa la tubería 11)* eliminándose la can ti 
dad total de fenol presente en el efluente. - - - - - - -
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Et eluato 4a la etapa de regeneración se alimeg 
ta (a través da la tutearía 14) en al reactor (l) da póliza 
rización junto con fanal (a través da la tobaría 6), la
cantidad SHadiáa Ja foremldehido (a través da la tobaría 

5. 13) y ol catalizador (a través da la tobaría 5). $1 afinan
ta do la unidad do adsorción (en la tobaría 15) tiana una 
coneantraeión radia da fanal da 20 ppa.

N O T A

3a declaran de novedad y propiedad para Espada, 
10. sua territorios y plazas da aoberanía, las siguientes: - -

X E I V I N D I C A C I 0 W S 3

1. - Procedimiento da reacción de dos o más reac 
cionautes, con eliminación de excesos, caracterizado porgue 
incluye las etapas de eliminar reaccionante en escaso da

15. los productos da la reacción por adsorción sobra un lecho
da raaina adsorbente, aiudón dal raaccicnanta adsorbido 
del lecho da resina por contacto con otro reaccionante y 
reciclado del eluato hacia la reacción.

2. -. Procedimiento cagón la reivindicación 1, cg 
20. racterlsado porque al reaccionante aluyaute es formaldehido.

3. - Procedimiento según la reivindicación 2, cg 
raotarisado porque al reaccionante adsorbido as fenol. - -

4. - Procedimiento según cualquiera de las reivün



dieaeioaes snteriaraŝ  caraaterisada por^a la regina adse^ 
beata ea uns rasína saercrretiê ü.̂  oeríliea (iaeluy^da 
taeríliea) y/a de estirena g^e de dívinil benceno. — — — —

Praaedisíî tc ss$áa la reivindicación 4. asr 
racterisado por^us la yesosa, adsorbente es w  poUsíeya retí 
culada preparada par paliserisaaî n y euspaasién de fléca­
las palimeri^bles etil^ic^s^te iaoataradas que ecsaren- 
de de 2 u iOO par ^  pesa de par la meaos un monds^
ya de poli(.visÍl)bâ ê $̂ ? el resta (si la hay)
en uno a más nnmés#ras etn^iesnente inss.tui'ades y/c 
(2) nao s stÉs s^dmoras palietil̂ &iceseate inaaturadas dis­
tintas de las anteriores paliviuilbenemes. - - - - - - -

TRSSgPRMííÚ PE 3RACSI9S PE POS 0 S&S BEAC 
CIOMTES, C3N m,B^AC10^ 98 EXCESOS". - - - - - - - - -

Soda ello eonforae se describe y reivindica en 
la presente memoria que a^eta de diez hagas foliadas y tae 
csnegrRfiaaaa par ana oala de sas caras y de una lésíaa da 
dibujas que la ilustra.

MaiD, *3 SEi.197̂
p.A. MtCU3eH.SU8(X

mam.
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