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INTRODUCCION

Ai preséntaf éate trabajo,'tenemos la idea de mos-
trar en forme clarya y-sen;illa, los pasos necesarios para -
elaborar una técnica quérse pueda apliear en Méxicb, para -
. bien de_ppa‘%é@nolagia propia.
| 'Las ;esinas fendlicas se fabrican en diferentes .
'partés del mundo, perué'su aplicacién es enorme.

En México también se fabrica';u, ‘pero con patentes -
extranjeras. » ‘

| Déntro de le immensa %ariedad de materia prima que
existe’de:fenolés_asi como de aldehidos, golamente nos-ocupg
remos del P—térbutilfenol ¥ el Eenilfénol en_éondensaeién -
con el Férmaldehido}

E1 Canrol de calidad de estas resinas, se hace -
" principalmente por procedimientos iisicoé; midiendo el punto
de fusién, el color, la viscosidad, ete., pero ¢l control -
més preciso:se hace por medios quimicos, especificamente con
técnicas colorimétricas, Estas técnicas sin embargo implican
ﬁayof costo y tiempo para realizarlas, nosotros hemos hecho-
una inovéci6n de dicho control de calidad, utilizando ademds
“de los procediﬁiéntos fisices, técnicas.volumétricas que - =

pueden ser llevadas a cabo con menor costo ¥y répidamente=



Hecemos una breve narracién de como fueron desarro
1léndose este'tiﬁo de resinas fenélicas; a continuzecibn, la-
varte experimental, mostrarndo los resultados obtenidos, hici
mos la discusidén de las mismas y es presentado un estudio -
comparative de las -resinas elaboradas en el laboratorio, con

les productos del Mercado Nacional e Internacional.



HISTORiA DE LAS RESINAS FENOLICAS EN -
GENERAL. ‘

En el afio de 1849 ILederer y Manasse, habian prepa-
rado alecohol O-hidroxibencilico (Saligenina) y alcohol P-hi-
droxibencilico por reaccidén del fenol con formaldehido en -
presencia de catalizédores aicalinos a la temperatura ambien
_te ¥y demostrafon gue ésos alccholes éran los productos més -
sencillos de la condemnsacién fenol-formaldehfdo, a éste pro-
ducto vesinoso se le 1llamé: Saliretina.

Ia primefa condensacidn de fenoles con formaldehi-
do en medio deido fué descrita en 1872 por Baeyer en Alema -
nia.

El Doctor Hendrick Beekeland, de Yonkers N.Y. en -
1909 patentd su-descubrimienfo que fué el primer material -
pldgtico termofijo; se trataba de una resina de fenolformal-
dehfdo, fué la base para el rdpido desarrollo de la industria
dé resinas fenblicas, ya qﬁe Baeyer indicé que la reaccién,—
entre el fenol y los aldehidos conduce & la formacidn de - -
" cuerpos resinosos " en lugar de productos cristalinos, = =

como no fué posible controlar ésta reaccidn, 4ésto impidid su
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pronté,apiicacién, haéta 1a introduccién de nuevas técnicas-
efeétuadas por.Baekeland (1909). Indieé la importancia de -
los catalizadores en la velocidad de la reaccién, y el sen—-
tido de le mismaj ademés de los efectos que tenia la rela -
cldn molecular entre el Fenol y el Aldehfdo.

-Con éstos nuevos métodos, partiCularmente para mol
dearlos, graciaé al ﬁsb de_la harina de madera como relleno-
‘se eliminé la’ffagilidad de las Resinas Fénéiicﬁs;

Con elévadas températuras y altas rrésioneé en el-
procesg‘&e mel&é§ ¥y la apliéacién de catalizadores adecuados
se redujo -de manera importante el cieclo de curado, esta Resi
.na termoendurecible se le llamd Bakelita.

En 1910 se Fformé la General Bakelite Company para-—
elaborar Resinas Fendlicas era en pequefla escala,

En 19263a1 caducar las patentes de pfesidn y calor
de Baekeland muchag empresas iniciaron la produccién de - -~
éstas Resinas, méx1me que aparecié el furfural que las vino-
g modificar, credndose nuevas apliecaciones, . de tal modo que-
se logré un incremento en la industria de los pldsticos. 4 -
partir de esa fecha y a la médida que -avanzan laé investiga-
ciones haﬁ surgido nuevos méterialés pldsticos en el mercado

con excelentes propiedades tanto ffsicas como guimicas, no -
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obstante las Resinas fendlicas a pesar de su antiglledad, — -
siguen jugando un papel medular dentro de la industria, por-
esa razén se le conoce como ellcaballo de batalla en la in -
dustria de los pldsticos.

Por la variedad. tan notoria de materias primas, -~
tanto en fenoles como en aldehidos, el ndmero posible de re-

sinas fomadas es casi ilimi tado.



TEA IT.-

- QUIIICA D2 POLIMERIZACION DEL FENOI~FOR-

MALDZHIDO.

A.Vnﬁ éste_tipd de reacciénesAde resinificacién de -
‘los fenoles es iﬁportaﬁte analizar‘los siguientés facfores:,
C Le- NATURALEZLQUM&A DL FENOL Y T ALDEHIDO: Un
féétor imporfante pgr571a formécidnrde résinas fenélicas es- A
'1a eétfuctura'del fenol. Bl ntmero de sustituyentes y la po=-
éicién’de los mismos. Ia velocidad de résinificacién, depéne.
de en graﬁ'parfe de la.estructuré del apillorbéngénico, dvA—
sea:deljcarédter ¥y zrado de-éustitueidnf,
| ‘,Lds fénoles se condensan con al&ehiddsAen 1aérgosi_.
dioﬁes orto yvéa:a, 7 cﬁﬁgdo estas'posicionés se encuentran-
.:1ibrés se'c5tienep resinas bién curadas. -Cuando el fenol tie
' ne;abs posieibﬁeS'libres, ge obtienen resinas de-alto Des0 -
,ﬁoiecular pero'éue dificilmenté.curan, ¥y en eircaso derdna -
ébla.posici6n~libre Lo qﬁe ée_oﬁtieﬁe es una_resinarde bajo;
V’tpesqlﬂdléculér. De'lé naturaleza del fenol tambiéﬁ depende -
;1a solubilidad de la wesina. Ia gstructura del anillo bencé-

“nico influye en'la velocidadrde reaccidn, cuando se utilizan
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Vcatalizéqbfeé alca;inos; en cambio oon dataliéadéres doidos-
no se obsér&avningﬁnlcambio importante. ‘

Ta importancia del aldehido os menof, debidq‘a que
86lo el~formaldehid; es el mds reaqtivo;4a diferencia de -~ -
otros aldehfdos superiores como el acetaldehido y el glioxal.

‘ 2.- RELACION MCLAR FENOL-ALDEHIDO: Ias canti&ades—

respectivas de fenol—aldéhido determinan gue la resina résﬁ;
tante sea una resina bidimensional { Tefmopléstica } 6§ vna -
résina de enlaces transversales_(-Terhoeﬁdurecibles ). Por -
lo tanto la relacién molar-aldehido deberd ser menor de la -
"unidad para obbtener una resina completamente curada. En este
easo' la relacién de fegol—fomaldehido'quedara entre 1/1.1 y
1/1.5, siendo 1 para fenol'y_i,1 ¥y 1.5 para formaldehidb.

3.~ NATURALEZA DEL GATALIZADOR: El curso de las -
reacciones de condensacién fenol-formaldehido esté.detérmiqg,
do en grado considerable por la naturaleza alcalina 6 ééida;r
del catalizador empleado.

4;—-COHCEHTRAGION,DEL CATALIZADOR: Ia polimeriza -
cién de las ;esinaé fen6licas en presencia de catalizadores-
alcalinos es independienté de la concentracién de'ioneé hi -
~ droxilos por encima de cbnéentracionés vajas, Por elvcontfa—
rio, la formacién de resinas fenblicas én presenciade patan
lizadores dcidos, depende de.la concentracién del cataliza -
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dor, en eéte déso la polimerizacidén es directamente propor -~
cionai a la coﬁcentracién Qé hidrageniones.
5.~ TEMPERATURA Y TIEMPO DE REACCION: Es de vital-
importénciarél control de la presidn y la temperatura, con -
.el fin de obtener lotes de resina lo méds uniforme posible. -
Cabe mencionar qﬁe las»reaecidnes de condensacidén enire feno
les y aldehfdos son exotérmicas al principio; también hay -~
qﬁe vigilar ¥ controlar ambas variables durante el proceso -
de deshidratagién;o secado con el fin de evitar el fraguado-
premétﬁio de la resina dentro del reactor. .
6.~ AGENTES MODIFICADORES Y RELIENOS: Todas las -
éropiedades tanto fisicaé eémo gquimicas de las resinas fené-
licas-depénden en gran pérte de la presencia de agentes modi
.ficadorgs ¥ rellenos; porgue son pocas las resinas fenblicas
que se utiiizan en forma purabvo gea sin rellenos o agentes—~
modificadores. Los agéﬁtes mddificadores,'reaccionan quimicg‘
mentg'con las reSinqs; como ejemplos de modificadoresvtene -
mos; el glicerol, dcidos grasos y las resinas_alquidélicas -
enfre otros. Los_réllehos més éomﬁnes’son: Iz harina de ma -

dera, fibra de vidrio y el polvo de asbesto.



Disgrama de compuestos formados con P—tefbutelfenol‘y Fenilfenol +Formaldehido
que en distintas condicibnéé‘de,reaccién den diferentes productos.

- METOLO 1 GRUPO I . METCDO 2 ‘ _ GRﬂPO II

PRCDUCTC.. INICIAL C . - Fenolalcohoies, oxibencilalcphol,,
PRODUCTC 51 CONDENSAGION "4" Saligenina ete. KX 18 Prnaes .

| Accioar vee cape.

- LIGUIDO PASTOHO O SULIDC. PERG PUSIBLE

Y SCLUBLE (TERMOPLASTICO ). ./ Productos a causa de la pgrdida de agua -

fusibles y solubles con 6 sin exceso de -

MR A ‘ . s . - : : . :
Producto’B"¢ Producto. Intermedio que- fenol, designados por diferentes Autores -

bradizo en frio eldstico, en caliente

z

con los nombres salirretina 6 resina de =-

>ero infusibles se hincha en aceto - . S
4 1 acetona, .salirretina, sucedinecs de la goma laca 4~

s;n dlsglverse calentando mas se ¢on- de la resina Eovo1ak,j‘§ A 3o
vierte en el producto "C". ' - P memira
Producto Final "C" infusible insoluble

v de gran dureza,tenacidad y resisten— bllldaq limitada 6 insolubles y de punto de -

cia.Diferentes Autores lo llamen Baque fusibn elevado ¢ infusibles.

. . . ‘ . Menos. duros, menos tenaces menos resis —-—
‘1ita C.Froducto final de condensacidn- 2 v

del Fenol.la dureza la tenacidad y la- tentes que la Dakelita O .
resistencia de este producto son nota-
blemente mayores que en el producto --

final del grupo II.
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TEMA ITIT.-

- APLICACION DE ESTAS RESINAS EN LA FABRI-

. CACION DE PINTURAS Y ADHESIVOS.

Teniendo eétas resinas fenélicés muchas éplicacio—
,nes; en este trabajo s6lo s& expone su impoftangia pars la -
fabricacién dg revestimientos ( pinturaé ¥ barnices ) prinei
palmente y adhesivos;
» Ias piﬁturas tienen dos finalidades principales, -
'una que a las superficies que cubren les dan inmunidad con -
tra los agentes del »medio ambiente, ademds-de 1os">é.‘lcal'is,- -
'éciéos, oxidantes, agua,iy-segunda, darle un decoradoga las-=
dreas que se aplican.
Pa:a‘adquirir Qeterminadas propiedades singulares—-
en ﬁn revestimiento es necesario,Saber cual va a ser su éplg
cacién y por lo tanto contra que tendrd une buena resisten -
cia, por ésto existen miles dg férmulaciones tanto en pintu-
ras come en barnices.
A continuaciég se da un panorama generél, en la =
aplicacidén de éstas resinas fendlicas: Para los barnices se-

- usa la resina en un cien por ciento & la cual se le incorpo~
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ran aceites como el de Tung, Linasza, Ricino deéhidratadb, -
Soja ¥y Perilla. ‘

" En Pinéuras defResinas_Fenélicas Horneadss; éste -
tipo deApelicﬁlas'éon mu& usadasrparé interiﬁres de barriles
.qé aiuminio-paramgervéza, equipos para lé fabricacibén de.ra-
yén, ﬁgitado:eatdg-las médquinas lavaaoras,vacumuladofes - -
élécﬁricos e instalaciones de'galvaﬁoplastia._

o Ios barnices dentro: de sﬁslﬁnchés aplicaciones los
feﬁemos'paxé'insirumentqs épticos, eﬁvaseé‘para alimentos;ié
enlafadbs, tapguéé para almacenar agua potable, en los écahg
dés de las mesas_de los bareé ¥ mﬁchos'otros~objetos.meté1i~
éos. | |

‘Como sigﬁie#fe punto daremos un ejemplo tipiég e =
ilustratiﬁo}1a nivel industrial:
| 1.~ De cdmo se elaboran las resinas fenélicas.
2.~ De un barniz reSiséente al =zigua.

TECHICA PARA EL BARNIZ RESISTENTE AL AGUA:

COMPONENTE - : ' CANTIDAD
Resina Fenélica 10074 . ' o 10 Kg.
“Aceite de Tung : 12.51 I.
Aceite de Linaza Ref. : © 12.51 I.

11



" Coceidén del barniz: Se calientan 5 Kg. de resina -
¥y el aceite de linaza & 305° 6, sé mantiéne la temperatura -
hasta obtenef lé viscosidad deseada; se afladen SVKg. de resi
na se agita hasta que se ha fundido toda la mezcla, se afia~
de el aceite de Tung. Se vuelve a calentar a 249° ¢ y se - -
adelgaza hasta obteﬁer la viscosidad final, posteriormente -
se le afiaden secantes solubles'de'Nafteqato en una prorar- -
cién de 0.5% de Pb ¥y 0.05% de Co, con relacién al paso del -
aceite. Se ilustfa todo el proceso anexando el diagramarde -

fivjo.
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EQUIPO INDUSTRIAL PARA LA EL@O-
RACION OE RESINAS FENOL-FORMALDEMIDO

IP.TERBU

TiL- FE - |
NOL .

FORMAL-

DEHIDO

L5
_———\5;\‘*
VAPOR

CATALIZADORES

1]

REFLUJO

l

N

ap

YENTEO

VACIO

MOLINO

-~

L

}

CHAROLA ENFRIADORA .

CARGAS ACEITE
DE LINAZA RE-
FINRDO

ELABORACION DE UN BARNIZ
RESISTENTE - AL AGUA

REACTOR

MEZCLADO DE

MOLING DE
MARTILLOS

A

L
TAMIZ DE
200 MALLAS

ALMACEN

N

RESINA
&
F ENOLICA

ACEITE
DE
TUNG.

NAFTENA
T0.

BANDA.

TOLVA DE
ALMACENAJE.




ADHESIVOS

Estos tipos de pegamentos que emplean'como ebmpo -
nente principal'las reginas Fendlicas, tienen muchas éplica—
ciones a continuacidén se enunciardn algunos de estos usos:—

-Sefémplean impregnando una capa o varias en el montaje de la

madera contiachapada, por su notable resistencia a los agen-
. tes atmosféricos, a los hongos y al agua en la lfnea de las-
eolaé, tanto en 1a'construccién de hormigones y paneles - -
curvos, moldeados ¥ planos como en los laminados. En la manu
factura de modelos de hé;iceS, en ia industria del zapato -y
~otros muchos mas.

AEs;creciente la demanda de adhesivos de baja tempe
ratufa, como son los pegamentos Fendlicos especialmente en -
la iﬁgenieria aerondutica.

. Estos adhesivos Fenélicos se usan taﬁbién en forma
de diépersi6n acuosa con aceites sulfonados, saponificédos -

o trietanclamina.

A éstas dispersiones se leés puede agregar cola §
caseina como estabilizadores.

A-veces también se agregan rellenos, como harina -

de cdscara de numez para regular la penetracibén de los pega

14



nentos.

El equipo que en la industria se utiliza para la -
produccién de resina de P-~terbutilfenol-formaldehfido, estd -

compuesto fundementalmente por las giguientes unidades:

l.~ Reactor con chaquetas para enfriamiento o

calentamiento.
2.~ Sistema de agitacidén de ancla integrado.
3.= Condengador.
.4.,- Tangue receptor dé condensador.
5.~ Termégrafo.

6.~ Charola de descarga.

15



* . CATALIZADORES

MATERIAS PRIMAS

® 2

A ©_,/7

EQUIPO INDUSTRIAL. PARA LA PRODUCCION
DE RESINAS P-TERBUTILFENOL- FORMAL --
DEHIDO Y FENILFENOL - FORMALDEHIDO.
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. TEMA IV.-

RESINAS DE P~-TERBUTILFENOL Y FENILFENOI-

PORMALDEHIDO.

En esta seccién experimental, daremos la explica -
cién de como se fué désarrollapdo'la’resina de P-Terbutil -
Fo:maldehido hasta su obtencién, ademds de resultédos ¥ con-
cluciopes,

Posteriqrmente explicaremos el proceso empleado -~
para la preparacién de lavrésiha de Feniifenol—Formaldehido, ]
incluyendo tembidn sus resultados ¥y conclusiones.-

Conforme a la bibliografia consultada, la resina -
que nosotros debliamos preparar correspondia a un producto -~
36iido, pero fusible y soluble, ( para la eléboracién de - -
pintdrés ¥ adhésivds,) pgrtenece al grupo I’j compuesto ini-
ciai wA" (ver hoja No. 7); por lo gue procedimos a encontrar
susvcondiciones,de operacién_de le. siguiente manera: -

Al efectuar las pruebasren el labératofio se bus -
caban los valores 6ptimos de las variables como son: La-relg
ciénAmolar de P-terbutilfeﬁol ( que se empleo de diferentes-

mércas;_nacionéles ¥ extranjeras ) ¥ formaldehido. Los dife-

- 17



rentes catalizadorés.('éciQQs y alcalinos ), la temﬁeratura—
¥y el tiempo de reaccién.

Hicimos pruebas con diferentes catalizadores; en -
la catdlisis acida.empieamés deido ‘sulférico, dcido clorhf -
drico y deido fosférico; con los alcalinos, usamos‘hidrdxido
de sodio, hidréxido de potasio, hidré%ido de amonio. En ésta
primera fase hiecimos aproximadameﬁte unas treiﬁta prusbas -
cbn los cataiizadores‘écidos, ¥ encontramos que producen ~ -
reacciones muy exotérmicas lo gue hacla diffeil el control ;‘
de la reaccié;; en lo qﬁe se refierg a los catalizadores - -

>élcalinos_, realizamoé unas cieﬁ'pruebas, egtos también pre-

sentan reacciones éxdtérmieas‘pero en mucho menor grado gue-
* los deidos, aungue en los dos casos de catdligis dcida § - -
alealina obteniambs resinas, por la viclencia de las reaccig
Anesidecidimds enfocarncs a los catalizadores alcalinos.

Dentro de estos notaﬁos gue con el hidréxido de =
amonioc no se efeetuaban.eompletas 1as.reacciones de polime-
rizacidén en un tlempo razonable por lo gue las descartamos;-
en cambio, con el ﬁidréxido de sodio y el hidréxido de pota-
slo, obteniamqs las resinas en ﬁeﬁos tigmpo ¥ de muy buen ;
aspecto fisico. Para poder explicar satisfactoriamente el ;>

porgué mencionamos, lo de. tiempo razonable con los cataliza-
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dores de hidréxido de amonio, con respecto a los hidréxidos-
de sodio y potasio,es debido a que efectuamos el siguiente -~
~ procedimiento para conocer el grado de polimerizacibén en las

reacciones:

Pesamos 5.215.g. de lz mezcla de reaccigg, la pusi
mos en un matraz Erlenmejer’de 500 ml. gue contenga 75 ml., -
de ﬁna solucidén prgpaxada'porrdisolucién de 34.7 g. de clor-
hidrato de hidroxilamina en 160 ml. de agua v aforamos esta-

solucién a un litro de etanol.

Después se deja reposar 10 minutos, afiadimos un
ml. de solucién de azul de bromotimol al 0.05% y titulamos -

hagta una coloraclén verde .con solucién de hidrdéxido de so

dio al. 0 1 H. Esta mlsma operaclén la repetlmos cada 20 mi -~
mmsde%wfumal@WmmwlawMMMdemﬁhh$
llbres durante el transcurso de toda la reaccién , sabremos—
que al disminuir estos ¥y cuando los dos dltimos valores de -
las titulaciones coincidan, én ese instante se da’por termi-
: nédé la>reapcién; de esta manera conocemos el tiempo de dura
eidh de las reacciones con los diferentes catalizadores‘( -
~aspectovquimic° Ye |

.Por ser el hidréxido de sodioc de un costo mds bajo

asi comv de una mayor produceién, que el hidréxido de pota -
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sio decidimos que es méjor trabajar con el primerb, hacien-
do la aclaracién que se puede preparar la resina con cual -
quiera de los dos.

Como dltimo punto en lo que respecta sl catalize -
dor es importante mencionar que 165_1otes de resina prepara-
da en el laboratorio son pequéﬁas cé,n’cidades9 por lo tanto -
la cantidad del catalizador es tambiéﬁ muy baja, pero ya pa-
ra emplearse a nivel industrial, si e muy importante calcu-
lar-la concentracidn del catalizador, para que la reaccién -
de P-terbutilfencl-formaldehido sea lo més éompleta:posible,
lo que se llama el buen curado de la resina,

Es de recordar que en la hoja # 5 se hace mencién-
de como es la concentracién -de los reactivos, o sea qﬁe pri-
mero 16 efectuamos .con una mol de P-terbutilfencl y 1.1 mo -
les de formaldehido; posteriormente también lo hicimos'con -
una mol de P-terbutilfencl y 1.5 moles de formaldéhido, - -
llegamos a la conclusién de gque es méds conveniente utilizar-
la reaccién 1 mol/l.l moles. Para poder obtener esta conclu-
sién tomamos una muesfra del égua de el primer iévado, le -
agregamos 2,4 dinitrofenilhidrazina ésta reacciona con el -
formaldehido que se encuentra en exceso, dando una colora -~

-cién anaranjada, esta es una prueba cualitativa; a continua-
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¢ién hicimos la yaloracién del formaldeh{do, utilizandg la -

técnica gue se indica en la hoja # 25 y dandg los siguientes

resultados:

DATOS : Relacién 1 mol/l.1 moles :

27.7 ml obtenidos de dcido sulfuricc(no es exceso)
anpciendo: por cada ml de titulante gastado equivale a ‘
0. 03003 g de formaldehido entonces

2I.7m1 X 0.03 g = 0.65Ig/mol

0.65I g/mol de formaldehido es el exceso en esta pri-
mera relacién I mol/i¢1~ﬁoles. '

‘Relacién I mol/I.5 ﬁoles.

Al efectuar esta prueba tuvimos que diluirrla solucién
del primer lavado en una proporcldn de I/IO debzdo a que
se saturaba el andlisis descrlto en la hoaa 25 por lo tan-
to al hacer la dilucién pudimos reallzar esta tecnlca,
dando el siguiente valor: 7

Sé obtuvieron 24.8 ml de dcido sulfurico (no es
_el exceso) egte valor se multipliéa por el factor 0.03003g
dando como resultado 0.744g/mol . Pero por la dilucién es-
te resultado.lo mnltiplicamos por I0, quedando para esta
'relacién un exceso de 7. 44g/mol de formaldehido.
Como se puede apreclar el andlisis demuestra un exceso
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de Formaldehfdo a 7.44 g/mol para la relacién Imol/I.5 mol
por lo que‘consideramos inutile inesesaria esta relacién
para nuestra tecniesa.

Por todo lo antes mencionado a continuacién
daremos la téenica ya desarrollada en todos sus aspectos
de como obtuvimos la resina: -

En un matraz bola de tres bocas pusimos 56.2 ml

de formaldehfdo 2l 37% despues agregémos 55.5 de p-ter-

butilfenol (relacidn I/I.I moles) posteriormente cerramos

perfectamente las bOcés del matraz para evitar el escape

de vapores del formeldehido. En una de las bocas extremas
tenemos insertado un termémetro'en donde la temperatura no
exceda de 45°C al momento que le agregamos un ml de hidroxji
do de sodio al 50%, en la boca central ingtalamos un agits
dor mecanico ¥y en la tércera boca le colocamos un embudo de
adicibng manténemos la reaccién en agitacién continva y
poco & poco lé vamos incrementando la temperatura en uns
proporcidn de IOOC, en un lapso de 5 minutos hasta que ob—
tenemos una temperatura de 90°C.

Esta la mantenemos un tiempo de dos horas; pos-
teriormente le afiadimos 60ml de agua destilada, con esto
detenemos la reaccidén y se neutraliza el‘ex0eso de sosa
con 4cido clorhidrico o con dcido oxalico, hagta que——wm——
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'obtenemos un Ph de 6 despues decantamos el ague y 1e da—-f‘
'mos otros dos lava.dos con 60 ml de agua. cada uno.

) Por ﬁl't;:l,mo proced:.mos al secado de la resina y -
en el momento de que adquiere cons:.stencia chiclosa saca—
nos u.na. nmestra y le tomamos su punto de fusidn como 1nd.1-,
Qio dei que 1g :_resina ya. esta seca;: dste punto de‘ne 86T wwe
alto, ( aproxiﬁadamente 92°% ) en éste momento deposi tamos
lla.resina en una charola para su enfriado.

Una vez que preparamos ia res:.na procedemos a
'obtexie‘r su c,on.‘brol de calidad tanto en ;Los‘ reactivos como -
en el producto terminado, o sea saber cual es la purgzs‘-

© . del P-terbutilfénol, la del Formeldehido, de la resina y

ademds para determinar cual es el rendimiento de ésta

Ai'e sixia fenélica.
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 Paré determinar la cbncggpracién'del Formaldehido =

recufriQOS‘a.la égguiente téenica.®

ée mid.ernh'iSO ml. de soluci&n de hidréxido de sodio 1N

y se colocan en un matraz Erlenmeyer de 500 ml., se afia -
den 50‘m1‘ de agua oxigenada; se agrega una muestra pesa-
‘da de apfoximadamente 3 g. ée formaidehido, dejando que‘-
la éiéeta que lo contiene_esté:io més cércalposible-del ;-
liguido dei~matraz.Coloque'un egbﬁdern el éuéllo del ma-
-traz y caliéntese durante 5 ﬁinutos, agitando de vez en -
'Cuéndo.Retirese del baﬁo.ﬁaria, léveéé el embudo con agua
destilada,'enfiiese a ‘temperatura amﬁienté ¥ pitﬁlese el-
exceso de hidréxido de sodio con solucidn 1K.de &cido sul

firico utilizando azul de bromotimol como indicador.

Uﬁ’mililitro de solucién 1N. de 4cido sulffrico es -
-;i.gual a 0.03003 g. de formaldehido. Si la solueién de. for .
méldehidé contiene cantidades gpreciables de fcido lib:eQ
fitﬁlese una porcidén por separado y célculeée la scidez =

como porciento de &cido férmico.
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Hiégese la correccidn para esta acidez en los célculos
de porciento de formaldehido.
Ll resultado del proceso snterior muestra lz concen -

tracidn del formeldehido que es de 36— 38 % **,

* Esta téenica esta descrita por la Secretaria de —-
Industria y Comercio para la concentracibdn y pure-

za del Formaldehido a niveél Industrial,

** Fara preparar todas estas resines utilizamos ~--

formzldenido como reactivo analitico.
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DETERMINACION DS PUREZA DEL P-TERBUTILIFENOL

Para encontrar la pureza del P-terbutilfenol que
» ~es la parte bdsice en la elaboracidﬁ de ésta resina -
Fénéliéa, adaptamos un método yodoclorométrico para ~
la determinacién cuantitativa de P-terbutilfenol. Di-
) solvimos un gramo de ésta sustanéia nencionada en 50-
‘ml. de etanol; tomamos una alicuota de 5 ml., le agre
gamos 50 ml., de etanol y 40 ml. de agua destilada, -
después 25 ml. de una solucibén al 20 % de yoduro de -
potaeio y 100 ml. de agua, titulémos con una solucién
0.1 ﬁ. de tiosulfato de sodio, usando como indicador-

almidén al 3 4 en glicerina al 50 4.

ECUACIONES
o
- . 1
+ 3KT-2EL L Kol
| : ] kel * L
e =CH > -
fc'u3 * <”s“r";;‘”s KI
, Cilg

12.1,24/’32 S, 03— Na, Sy O¢ + NI
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CALCULOS

DATOS:
PESO MOLECUIAR
P-TERBUTILFENOL = = = = = 150 g
 NapSp03 « 5Hp0 = = = = = 248.18 g x 2 = 496.36 g
15126,9 X 2 = = = = = = = 253,8 g

Se hizo le recristalizacidn del P-Terbutilfenol y -
posteriormente la titulacidén de éste mismo, sin recrista

lizar dando las siguientes titulacidnes:

VALORES DE IA TITULACION CON TIOSULEATO DE S0DIC 0.1 N.

MUESTRAS RECRISTALIZADO SIN RECRISTALIZAR
I 11,6 ml, : 12.9 ml.
II  11.6 ml. 14.7 ml.
IIT 11.6 ml. . 13.9 ml.

Conforme a las ecuacidnes quimicas antes descritas y-

conociendo que se empled 1 g de P=Terbutilfenol entonces:

P-TERBUTILFENOL I,
150 g =mmcwoee——s 253.8 g
1l g ~——wwvenee X

D e Ep on 6 TN ms G @9 e OF G0 o3 Ciwecm  Ge em-

~ X= 1.69 g de I que se libera de la reaccidn.
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Este yodo liberado es el que titulamos con tiosulfa

o de sodio al 0.1 N,

Is ‘ TIQSULFATO DE S0DIO
253.8 g ‘ 496,36 g
1.69 g X

X= 3.3 g de tiosulfato gastado.
Conocemos los mi. de titulanfe gastados de éstaAforma sa~-
bremos cuanto g se emplearon. Para el recristalizado co—
rrespénde: {P-Terbutilfenol)

NapS203 0.1 N

24,81 g =ememe—s 1000 ml.

lo 698“""" ““““““ 3 . 3 g
: (. 0.287g

X= 0.485 g BEste es el contenido &e vodo que se liﬁera y -
que corresponde al P-Terbutilfenol, pero como estén reaccig
nando 2 moles de tiosulfato, ehtonces date vélor ge intere-
preta a la mitad quedanddo Z= 0,2425 =.

Sabemos que se empled 1 g de P—Terbu#ilfenol para ha——

cer el dné;isis: por lo tanto -
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o

10000 g = Qu2%25 2 = 0,7

dsmgr el 100 ¢, ve gus se

Ph 21 & mecanenmaa. 1000 ml,

o -
X R, § (B, 2
% = 0,36h7 g Como son 4ot nolss lag que ome-

nizamos del titulanbs gse dlvids dstz cifra & iz mitad, sew

. . ,
chtiens 2L signicnte ve

3 L SLE

Qo7 575 awrmmmummmmnse 100 7
00173 mmrmmmmcmmsene X

X = 107.,5¢ 7 7ste ~uceso corrasnonds a 1as =

Par 1o tanto lz nurezs sl PaT-rbut

la mues
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' Para conocer la pureza de la Resina de P-terbutil- -
fenol-formaldehido, "ad._aptamos y'deérrollamos un proceso-
cualitativo y posteriormente un andlisis cuantitativo con

‘sigtente en lo siguientes
'Pnocnso CUALITATIVO

Disolnmos un gramo de és’aa. resina en 10 ml. de to-—
lueno. después 1e ag-regamos 3 ml. de 2, 4 d:,mtrofemlhi-

drazina. Este reactivo reacciona con el formaldehido que--

~

"no xeaceloné dando una colcracldn ligeramente anaranjada.

Reaceién de 2, 4 Dinitrofenilhidrazina

Coloracidén anaranjada

2, 4 Dinitrofenilhidrazona
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ANALISIS 'édANTITATIVO
Procedimos a cuantificar el formaldehido que.no reac
ciondé ; dando uﬁ valor de 0.63 g., este resultado, sumbn-
stele el valor obtenido; en el analisis dél primer lava-
do éon agua, en el término ge la reaccidn de la polimeri=-
zacidn.( ver hoja .20 ) . Nos dib el valor total, del for-
maldehido en excesq, nosotrosnéonocemos la cantidgd el ==

plesda para la preperacién-de la resina.( ver hoja 21).--

ajemés, sebemos que l# relacidén de los reactivos es de -

1 mol/l.1 moles. Entoncéé por diferencia de peso, encons

tramos que el P-terbutilfemol reacciond 19,22 g,‘de for-.

naldehido, entonces, la pureza de la fesina_es de :

CALCULCS:

D&TCS 21.35 g.cantided total de formaldehido 1.1 -mol
0.63 g. resultado del formaldehido en exceso de la
resine.

0.651 g. cantidad de forﬁaldehido en el primer la-

vado de agua .Sumando las dos cantidades de formal
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dehfdo es igual a 1.38 g

19.22 g.correspéndeéAla-canmidad en ;g empleada -

~ en 1a técnica.
' OPERACIONES: n enie

21‘935 g.
- 1l.38 g.
I;o;; go

19.22 g.
19.97 =.

100%
X

X=103.89 % Este exceso corresponde a impurezas

~100.00% , \
- 3.89% - _ )
96.11% ‘X=96,11% %s la pureza de la -

resina que nosotros. preparamos en el laboratorio .
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TECNICA PARA 1A DETERMINACION EN PORCENTAJE DE SOLIDOS

TOTALES DE LA RESINA

Para cuantificar el porcentaje de sélidos totales de

la resina, se adapta la siguiente técnica: pesamos 10 g.-

de resina, los cudles se disolviéron en 30 g. de tolueno,

a continuacién se le agrega 1 g. de Oxido de magnesio y -

0.1 de agua destilada. Todo lo anteiior se mantiene en -~
agitacién duranté dos horas.

- Degpuds de las dos horas de agitacién; se filtra pa-

ra - eliminar el exceso de 6xido de magnesio que no reaccio

n6.'El filtrado: He évapora hasta sequedad, quedando un -

producfo eristaline emarillo parecido & la resina inicial.
De dste producto cristalino se pesé 1 g. v se colocd en =
un erisol previamente tarado.

Para su calcinacién lo pusimos en una mufla a una -
temperatura de 600° C durante 20 mirutos, una vez hecho -
ésto, se vuelve a pesar el crisol vy por diferencia de peso

se obtiene el % de sélidos totales de la resina.
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Pego del ¢crisol 121840 = = =~ = = = = - = ©11.336 e
Peso del crisol'después de 1la

calcinacién = = = = = = - [P — 11.545 g.

Diferencia = = == 0,179 g .

1g -~ =100 %

Oo179 go - ew om I X= 00122 X 100 = 1709 % de BolidOS.
1 . -



GALCULOS PARA DETERMINAR EL RERDIMIENTC DE La RiSIﬁA
DATOS:
55.5 g.. de nyerbutilfenol.
| 21.35g. de Formaiaehidp.
GéERACI@NES:, |

+ 53138
‘, X g.
;gog; s
Pesamos la resina Ya seca y se¢ obtuviéfon 67 g.
100%
X

?6.85 g

67:00 go==

X= 87.1 % Es el rendimiento Que obtuvimos paraA

la resina preparada en el laborstorio.



La 4ltima parte de este tema es en relacién a wn --
breve estudio coﬁparativo con los productos del mercado,=
¥ Dpara el.efecto tenemos, que para la obtencidn de una -
buena resina fendlica, son muy importantes las materiss—-
primas, por lo gque efectusmos diferentes pruebas con él—-
P-terbutilfenol * que se fabrica en>México ¥y con el impor
tado, ademfis, analizumos y comparsmos tres resinas del --
mercado conr las gque obtuvimos en gl laboratorio.

Para facilidad de redaccidn, emplearemos los nimeros
romanos I y II para los productos de fabricacidn nacional
7 el ndmero III romano para el producto de importacidn.

CUADRC # 2 NUZSTRAS PUREZA COLOR = PUNTC DE FUSION

1 88,1 ¢ Pardo 93 ° ¢
II 92,31 ¢ Blanco 101 °c
III 90,77 7 Blanco - 100 ° ¢

* Es muy importante mencionar que,inicamente h101m0s -
cambios en el reactivo de P-terbutllfenol, no asi,con
el formaldehido en el que sdlo empleamos reactivo =-~-
analitico. . '
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8iguiendo puestr-s técnicas antes descritas, procedimos z preparar las -

resinas con las tres muestras de P-terbutilfénol, obteniendo el siguiente cua-

dro de propiedades:

CUADRO # 3

MUESTRA

iI

ITI

PUREZA
94.85%
96.11%

94.5%

. BOLIDCS MCTATES

14.7 %

17.9 %

19

%

TIZMPO L REACCION

2 horas

2 horas

2 horas

COLOR R&NDIMIENTO
guinda . 80%
amarillo 87%

amerillo 85%

89%



Estas tres resinas preparadas en el laboratorio a su vez las comparamos,
con las tres resinas del mercado Haéional e Internacional. (les daremos como -

nomenclatura muestra Nacional A muestrss sxtrenjeras B y C).

. CUADRO # 4 ‘ . ,
MUSSTRA YUREZ4 AFRCX. EN % SBCLIDCS TCIwLES COLOR “?UNTO DS_FUSIGN
I ou,85% _ , Cl4L7% 'guiﬁaa | 91°¢
. ix 96.11% , | 17.9%  amarillo 91°¢
I .5 % | 19.06 emarillo  89°C
A 98.2 %" | | o 11.0% Paja c6%
B 95.1 % | i5.7% emarillo 92°%

c 95.8 % ' ‘ 17.8%  =marillo 92%



CUADRO # 5 PiluBis Dl SCULUBILILAD

MUESTRAS =~ ACETONA ACEITES EBTERES AROMATICOS . ALGUHOLES ALIFATLICOS
VEGETALES
1 s 8 s 3 5 s
11 S s 5 8 8 s
111 S s 5 S s 8
A s S 8 ) S S
B S s 8 8 3 8
firg
o)
Cc S S 3 3 I 8
S= SOLUBLE
P=

PANCIALMENTE SOLUBLE

I= INSOLUBLE



-EQUIPO EXPERIMENTAL
REACTOR PILOTO.
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FROPIIDADES Dé TS Lbsll-4 i P~TaHBULILESNCL ~FOLNALDEHIDO Y
PLNITELNOL - FCRITALDEWIDC.

i Clasificacidén de la resistencia  Adecuado para uso de rovestimientos ]
Clasi-|Disolven . :
ica — s — o] 12} 0 an 3 w0 |4 - =
f.g“ tes o QD  H % e o O = B < 2 F 8 &3 54
cion —|asentes— e = =] i ] D = 24 6] & | ni Mo &m
ror ellde dis -~ |5 & @ 2 & ] B - = P =) ) PR I
< 1 &) © ] 53 ey < 1 I ) el - 3} 4 = 5 &
secadojpersidn. o s o 1 0 P vy 2 j
~5 (=] =2 - ) e ;
* *k ! : = ’;ﬁ 2 o
LyC,Fp A,5,8,I,0 & E E B B R E B B E £ B E E B E
- U808 TILHICOS,
N
Revestimientos interiores de latas y tambores, Lutas de cerveza, revestimientos inte-
Cerniz de bobinas,esmaltes de muebles e inte - riores de tambores,latas de alimentos,
riores,barnices cislantes, pisos,hormigén —--—- ~ egquipo de desecacidén de alimentos, --
acabados exteriores,cierre de maderas. muebles,revestimientos para equipo de

. proceso quimico,revestimiento de tube
riss, piezas estructurales rigidas, -

. revestimientos de carros tanques.
* A,secadc al aire; C,coccidn al horno;F,secado forzado a 49-85° C.

** A,alcoholes;E,esteres;H, hidrocarburos arcmiticos;I,hidrocarburos alifiticos;C,cetonas

>k E,excelente;B,Buena;R,regular; H,mala.



I"L‘;TER_I;‘:I ;TE. EPE‘LEzﬂ'EOB I’!‘f;ul. LA ELA#ORACION DE
ESTaS RESINAS: . |
Ngtraz de b§la con tres bocaé
redstato
Agitador mecénico
Bafio Maria
vEstufary mechero
Balanzas de dos platos y Analitica
' Tdpones de hule f papel pH
Tripie de fierio
“Tela de-alémbre~¢09 asbesto
?inzas de trgs dédos con nuez
‘Einzas pare bureta
:Spporfe de fierro
Pinzas pars tubo de ensaye
Gradillas
Vesos de brecipitado

qatraces Erlenmeyer
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Burets

Pipetss

Termémetro de-10°C a 250°%C

Tubos de ensaye

Agitadores-de vidrio

Hatraées aforados

Probetas

Embudos de vidrio de talle largo

Papel filtro

Ly



ESIHA

NOL- FORMALDEHIDO



CCNDICIONES bE OPERACION>EN LA ELABORACICN DE L&
RESINA DE'FENILFENOL—FORMALDEﬁIﬁO.

Sigdién@o las miémasvsecuencias @escritas en las =-
hojgs 17 vy ;3llegamos a la’coﬁclusi6n de que para prepa=
rarrésta résina~soh necesarias las siguientes condicio. -
nes de oﬁeréciéni'

En 1o que :espécﬁa al éaﬁaliZador.gs cdnvéniente -~
‘ us%ﬁ el.hidréx;do‘de sqdip;.aunque como en el_casé ante-

) ;ioriltaﬁbién 'esi£actiblelprepérgrla.con hid#éxi@o de -
potasio.A
' La concentracibn de ;os reactivos quedan: Para 1 ==
mol de fenilfenol,l.l moles de formaldéhido. 4
En 1o que respecta al figmpo;derreaccién modifica -
" hos el met§d6 dé metiloles-quedando de la siguiente mang

Tae -

fBeéamos 5,215 gy de_la mequgﬁderreaccién, la pu-
simos en un matraz Erlenmeyer de 250 ml. que contehga'75

nl. de una solucién preparada por disolucidbn de 34.7 g.-.
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“de clorhidrato de hidroxilamina en 160 ml, de égua ¥y -
aforamos esta solucibén a un litro con etanol.

Despues sé dejz reposar 10 minutos,gﬁadimos un ml.
de solucidn de azul de bromotimol al 0.05% y titulamos—
hasta un precipiﬁado blanco con solucidn de hidroxido de
sodio al 0.1 N.Esta misma operacidn lz repetimos cada 20
winutos, de esta forma al determinar la cantida@ de meti
loles libres durante €l transcursc de toda le reaccidn,-

- sabremos que-al disminuir estos y cuando. los dos Gltimos
#alores de las titulaciones coincidan, e ese instante -
se da por.terminada la reaccidn; de esta manera conoce -

‘mos el tiempo ds duracidn de las reacciones cor les cife

n

rentes catalizadores (Pspecto quimicq).

Leterminamos queé era necesarias cuatro horas para -
el buen curado de la resina.

Comorsiéuiente éspeqto,daremos todo el proceso en -

todas sus etdpas para elaborar emta resina de fenilfenol
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forméldéhido:

En un matraz_bolé,de‘tres bocas pusimos 57.6 ml, -
de:formaldehidb al 37%/ A continuacién agregamos 57 g.-
de fenilfenol, despuéds cerramos perfectamepte las bocas
del matraz, para evitar el escape.de vapores del formal
dghido. En_u@a de la§'bocas'tuvipos insertado un termé-
’ metro,-en dopde 1a temperatura.no excedia de_45°0 al ==
mogento que le agregamos 1 ml. de hidrdxido de sodio al
_50%; enAla boca central iﬁstalamos'un agitador mecénico
v en la tercera boca ie colocamos un embudo de adiciédn.
" Mantuvimos.dicha reaccibn en ggitacién continua y poco-
a poco le fufmos incrémentandg la temperaturs, en una =
proporecidn de 10°C, en un lapso de 5 minutos, hasta que
obtenemos una btemperatura de 90°C.Esta la mantuvimos --
durante cuatro horas.

Posteriormente, le afiadimos. 60 ml. de agua destila
da.Con esto ss detuvo la reaccibn y neutralizamés el ~-

exceso de sosa con &cido cloridrico concentrado, 0 cone

18



feido oxéliéé hasta que obtuvimos un pH. de 6.

Desppés décantamos 2l aéua yAle dimos otros des -
lavades con 60 ml de agua cada uno. Por Gltimo, procedi
“mos al éecadq de la resina y sl momento de que adquirid
consisfencia chiciosa, secamos una muestra y le tomamos
su punto de fusidnm, éomo indicio de: que ia resina ya --
_estaba seca. Eéte punto debe ser élto,(aproximadamente—
.9400);2n estévmdmento depositamos la resina en una cha-

rola para su enfriado.

Al temer preparada la resina procedimos a 6btener-
Su control de célida@ tanto en los reactivos como en el
ﬁroducto terminade 4 sea saber cuzl es lé purezé del -
:fehilfenol, la crlelv formaldehido, de la resina termina-

da y ademéds para determinar cual es su rendimientcy; --

hicimos lo siguiente.

.9



RTACCION ALCALINA

2 HO=C Ha—OH
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DETERMiNAOIQN IE PUREZA DEL FENILFENOL

Adaptamos un método yodoclorimétrico para la determi-
nacién cuantitativa de Penilfenol. Disolvimos un giamo de-
ésta sustancia mencionada en 50 ml. de etanol; tomamos una
alicuéta de 5 ml., le agregamos 50 ml. de etanol y 40 ml;—
de agua destilada, después 25 ml. de una solucién 0.1 N. -
de cloruro de yodo, calent#mos durante 20 minutos. Agrego~
mos 5 ml. de iuna solucién al 20 % de yoduro de potaé&o ¥ -
1.0 ml, de agua, titulamos con una solucibn 0.1 N de Tigw=
sulfato de sodio, usando como indicador almidén al 3 % en-

glicerina al 50 .

REACGIONES
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CALCULOS

DATOS s . )
PSSO MOLECULAR

FENIIFENOL @ = = = = 170 g/mol
Ne 8,03 o SH 0= wa 248,18 g x 2 = 496,36 g /mol
1512609 X 2 = = = == 25348 g/mol

Hicimos 1la reeristalizacién del Fenilfenol y posterior
mente la titulacién de este mismo, sin recristalizar dié =

los siguientes valores:

VATORES DE IA TITULACION CON TIOSULFATO DE SODIO 0.1 Ne

MUESTRAS RECRISTALIZADO SIN RECRISTALIZAR
9¢8 mls 11 ml.

Conforme a jas ecuacidnes qufmicas antes descritas y -

conociendo que se empled 1 g de Fenilfenol entoncess

FENTLFENOL : 12

170 g mem=wmmmemses 253,8 g

A e

_ X = 149 g de I, que se libera de la « - -
reaccibn. '



Este yodo Iiberado_és,el-due‘titulamos con tlosulfato
' de sodlo al Ocl Ne

I TTOSULFATO DE §ODIO

2
25348 g mmmmmm—m- 496,36 g
L49g mmmmmannana- X

X= 2,91 g de tiosulfato gastado.

" Conocemos 1los mlJ dé titulante gastados} de esta forma
sabremos ‘cusntos g se emplearon. Para el recristalizado com

rreépondiente: iFenilfenbl)
Na;5,0, 0.1 N

Y408l g mmmmmm== 1000 mle
X ammmenae 0,8 ml,

X= 05243 ge
Calculamos la-relaciﬁn:,
12 . 2Na 25 203

149 g mmmmommce 0,291 g
X awaseesse 0,243 g

- R e DM WG T W N E o W e B S e W W

©X'= 0,124 g Este es el contenido de yodo
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que se libers y que corresbonde al Fenilfenol, péro comovq§
t4n reaccionando 2 moles de Tiosulfato, entonees este valor
se interpreta a la mitad quedando X = 0,062 g

Sabemos que se empled 1 go de Fenilfenol para hacer el
andlisis, por lo tanto 1,0000 g = 0,0620 g = 0,938 g.
Kste valor lo podemos considerar el 100 %y ¥ya que se hizo =
la recristalizacién.

Ia muestra que empleamos =n el laboratorio da la siguiente-

purezats
TIOSULFATO DE SODTO 0.1 &
24,81 g wwemmeemmeme—— 1000 mi,
X — 11 ml.

X = 0,272 g como son 2 moles las que

empleamos del titulante; se divide esta cifra a 1a mitad se.
_obtiene el siguiente valors X = 0,136 g.

Emplesmos 1 g del compuesto le restamos el valor antes

obtenido y queda un valor de 0,864 g.

00938 g wmmmmmmommws 100 %
O, 86‘4’ £ mmemmemmcmns X

™ B 0D M O e S G P W Gm o m O oD Ew W wm o om

X = 92,1 % es 1a pureza del Fenilfenol.
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PARA DETERMINAR LA CONCENTRACION DEL FORMALDEHIDO

Empleamos la-ténnica descrita por la Secretarfa de Indug—e
trie ¥ Comercio para la concentracién y pureze del Formal-
dehfdo & nivel industrial.

Pars preparar éstas resinas utilizamos Formaldehfdow
como reactivo analitico. ( 36-38 % ). ver‘hoja No. 25.

Para comocer la pufeza de la resina de fenilfenol-for
maldehfdo, adapiameos y desarrollamos un proceso cualitati-
vo y posteriormente un andlisis cuantitativo consistentes-

en lo siguiente:

PROCESO CUALLITATIVO
Digolvimos un gramo de ésta resina de 10 ml, de tolueno, -
después le agregamos 3 ml. de 2, 4 dinitrofenilhidrazina.-
Este reactivo reacciona con el Formaldehido que no reac——
ciond, dando una coloracién ligeramente anaranjada. ver ho

ja. No. 26,

| ANALISIS CUANTITATIVO
Procedimos & cuantificar el Formaldehido que no reac—
cioné dando un valor de 0.68 g., éste resultado sumédndose-
le el valor obtenido en el andlisis del primer lavado con-

agua, en el término de la reacciém de la polimerizacién.



Nos dié el valor total del Formaldehfdo en exceso,

nosotros conocemos la cantidad empleada para la brepars

cién de la fesina;_Aggmés sabemos que la relacién de -

los reactivos es de 1 mol/l.l moles. Entonces por dife-

" rencia de peso, encontramos que el Fenilfenol reaccioné

19.7 g. de Forméldehido, éntonces la pureza de la resi-

na es:

21,88 g.

0.696g.

0.68 g.

19.7 g.

DATOS

cantidad totel de Formaldehfdo 1.1 mol.
reSultadb del Formaldehfdo en exceso de -
la resina.

cantidad del Formaldehfdo en el primer la
vado de agué, Sumando las dos cantidades—
de Formaldehido es igual a i;376-gs

corresponden a un ..mol de Formaldehido

hRi3
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OPERACIONES

21.88 g.

- 1.37 g.
20,51 g.

19,7 gommmw~ 100 %

20,518, —mm=m X

X=104.1 % Este exzceso corresponde a -

impurezas.

100.00 %
4,1 &
95.9 %
Z= 95.9 % Es la pureza de la resina gue-

nosotros preparamos en el labp

ratorio.



Paia.-la-déterminacién del porcentaje de 86—=
lidos totales. " ‘

o Como prueba adicionél hicimds la Quantificacién' :
del»porcentajé de sélidos totales adaptando la sujguiente
"%ééﬁica;v | '

Se pesan IO gz de rgsiﬁa, los cﬁaleé disolvimos
en>30 g de tolueno, a continuacién le agregamos Ig de ===
Voxido de magnesié ¥y 0.1 - ml de agua destilada, tqdo lo an-
terior se mantiene en agitacidén durante dos horas.

Pasado este tiempo de aéitacién, se filtra pa=
ra eliminar el exceso de oxido de magnesio que-no réaccio-
-no, El filtrado se evapora hasta sequedad, éuedando -
~ producto cristalino amarillo ﬁareciao a la fesina inicial
de éste producto cristalino sé pesé I g y se colecd en un 
crisol'ireviamenfé ta:ado. |

| Posteriormente lb.pusimcs en caleinacidén dentro
de una ﬁﬁfla a una temperatura de 600°C durante 20 minup—
tos, una vez hecho ésto, se vuelve a pesar el crisol y
por diferencia de peso obtendremos el % de s6lidos tota--

les de la resina,
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Pegso del crisol $arado = = = = = = = = -

Peso del crisol después de la

caleinacidn = = « = = - = e == -

lge == = 100 4%
00148 Bo = = = X

X= 0,148 X 100 = 14.8 ¢ de sélidos totales.
=5 3 ,

11.330 g, -



CALCULOS PARA DRTERMINAR LL
LDATOS:
57 g. de fenilfenol

21.8 g. de formzldehido

RINDIMIENTC DZ LA RISINA .

Cantidada en g utilizados

" en la preparacién de la resina

CP-RaCICKES
57.0 g.
+ 21.8 g.
78.8 g.

Pegamos lz resins yaz seca ¥y

ohtuvimos &4 g .

X= 81 % s el rendimiento que obtuvimos para la

resina preparada en €l laborastorio.
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La (ltima parte de este tema es en relacidn a un -
bréve'estudio comparativo con los productos del mercado.

Para esta resina solo se pudo conseguir una muestra

" de febricacibn nacional (pero con patente extranjera) --

por lo'tanto y para facilidad de redaccién emplearemos -

‘los nfimeros romanos I para la resina preparada por noso—}

tros en el laboratorio .y II para la resina del mercado.

Siguiendo nuestras técnicas antes descritas=anotamgs los

MUESTRA

II

valores obtenidos en el siguiente cuadro.

PUREZA %D SOLIDOS TOTA COLOR PUNTO LE FUSION
APROX, EN% IES : ' ) .

. 95,9 - 14,8  Amarillo o
. o o opaco : 95-¢C
96,12 15.2 Amagéllo 9500
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MUESTRAS ACETONA
T ot
IZ 5

S= SOLUBLE

P= PARCTAIMENTE SCLUBLE

INSCLUBLE

FRUEBAS DE SCLUBILIVAD DEL
FENILFENOL - FORMALDEHIDO.

ACEITES EGSTERES LRGIIATICOS ALCQHOLES

VEGETATES
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ALIFATICOS



DISCUSION DE LOS RESULTADOS -Y CONCILUSIONES

Segén los valores obtenidos para cada una de las reéinas
preparadas en el laboratorio de P—terbutilfenol-Formaldehfdo.
~Analizamos como primer‘aspecto el P—terbutilfenol POT ser pur
+te bdsica de_lé resipa,ves de notar en los pfodﬁctos nacionap
les ( I y IT ), con el que se tiene en el Hcrcado Internacio-
nal ( sz ) fienen 1i secueneia de que uno de 1os Nacionales—
o3 Jé w1 purese y baja y un punto de fuslén inferior al es
tlpulado en 1a blblloorafia para dste compuesto quimico, sin-
embarwo hay o*ro Haclonal que si convﬂﬁe satls¢aczor1auenue -
-eon el Extran;ero Jo cuvl es wm buen prmnclplo en lao fabrica
ci6ﬂ~de,ésfa résina fenblica.

Goﬁo éiguienfe gspéc%O'ias tres resinas prgparadaS‘en el
laboratorio una de ésfas»serpuede apreciaxr ia diferencia en -
‘el color ( por la preséneia derfierro en exceso Y, lo cual =
otécionaria una chtraposicidﬁ cuando se usara pars pPreparar-
élgﬁn pegamento y sobre tbdo en lés pinturas, ademds su rendi -
miénto es me#oi, ésto también es ginénimo de impﬁrezas.

Se puede obse;var eﬁ la otre resine nacional compite -~
‘ hésta con mejores resultadoé que la extianjefa lo cual es una
buena_ééntaja por que.al compararlas con resinas elaboradas -
en el Mercado Nacional e Internacional (.4, B, C ) nos a4 bue

" nos_ resultados. -

™
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Hacenos ﬁeneién de las resinas préparadas en el labora-
torio a excepcign de la ( I ), que pueden competir setisfac-
toriamente con los del mercado, ( 4, B, C ).

Con respecto al producto nacional ( 4 ) es el mejor en-
todos los aspectos analizados en forma experimental.

El proceso se puede proyectar y realizar, es conveniente
Dor encontrarnos en ¥éxico gue ses empleada la mano de obra,
a efectuarlo en forma automatizada ésto implicaria elevaciébn

en los gastos por maguinaria y mantenimiento.



Con referencia a la resina de Fenilfenol e
Formaldehido ; s0lo se pudo conseguir una muestra dé
fenilfenol cbmo base principal de ésta resina, por lo

tanto para los andlisis realizados no hubo forma de
comparacifén.

o En el producto elaborado hicimos la COMPATE=—
cién con una iesina del mercado nacional yvpatente X
tranaera. se puede apreclar en los resultados una gran
seme janza, por lo gque podemos conclulr que ésta resina
preparada en el labvoratorio, tiene las mismas propieda-
des y por esto mismo tamﬁien puede ser aplicgda.
Hacemos las mismas recomendacionés en su fabrie

cacién a nivel industrial del:empleo de la mano de obdra
considerandolo mds barato,‘a si lo efectuémbs automati-
zado porqué tambien se teﬁdria que emplear un servicio
constante para las partes mecdnicas y adends se. esta

prohibiendo la importacién de maguinaria.
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