MERORTA DESCRIFTIVA

s, K,

pora solicitar
PATENTE DE 1IN V.BIN CION
en
B3 Pala
por VEINTES 4gios
& nowbre de VERSINIGIE GLANZSTOFF~FABRIILN A.G.s entided
aleusanay establecida en am Laurentiusplats, wuppertal-El-

berfelds alemaniay por:

wPROGEDILIETO PARA LA OBTEICION DE TEREFTALATO
LIMBIILICO™ .
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El presente invento se refiere a un procedi-
miento para la obtencidn de ester tereftal dimetilico por

inyecolion de los agentes de la reaccidn,

Es conosida la practica de esterificar aci-



10

15

20

25

227283

dos digarbox{licos con slcoliol en exceso en presencia de ca~
talizadores en €l punto de ebullicidn del alcohol. Tawbién es
corriente evaporar los acidos carboxilicos de bajo punto de
ebullieidn juntasente con los aleoholes y esterificarlos a
elevade temperature en una céuera de reaccidn. segun otro
procediuientos se suspende el acido tereftalico en un 1igui-
do inerte de alto punto de ebullicidn ys; & través de esta
suspensidn, se conducen vapores de metanol. L ester tereftal
ainet{lico forwedo permancce en esta suspensidn, de la cusl
hay que separaxlo mediante una couplicada reaccion. También
ha sido sugerido oportunamente esterificar los Acidos dicar-
bvox{licos, en particular acido tereftalico, tramsforuendo los
acidos dicarboxf{licos sdélidos a temperaturas de 100 a 3102
con el correspondiente alcohol existente en forma de vapor,
gon esto, el diester se destila, por cierto, inmedietamente
del recinto de reaccidén pero, debido a las temperaturas rela-
tivauente sltas, empieza a formar monoesteres o ésteres di-
met{licos los ousles slteran el ourso de la reaccidén. En es-
te procedimientoy la duracidn de esta (ltima es bastante
grande,

se ha podido camprobar que la estereficheldn
del acido tereftélico con metemol, con gran rendimiento y
elevada pureza as{ como con una reaccidn de corta durascidn, .°
es practicable ai éa inyectan los agentes regccionantes en
un recinto de reaccidn calentador a 100~3502 y, de preferen-—

cias a 280~300%, Para elloy se pulveriza el acido tereftelico

en forma de polvo a través de una tobera situada en el extre~
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mo superior con ayuda de un gas inerte en el recinto de la
reaccidn y, a través de una segunda tobers o de wna tubule~
dura de alimentacidn, se conduce al rdsro tiempo metenol a
dicho recinto, bien en forua liquida_o gaseosae ¥l dimepil-
ester deseado se precipita entonces en el extremo inferior
del recinto de reaccidn, wmlentras que el xetanol en exceso
¥y €l ges inerte retornan por ciroulacidn a través de una tu-
ber{e existente en la barte inferior., La prcsencia de cata-
lizadores, tales cgonoc borofosfato, &oido fosférico o acldo
clorhidrico gaseoso, favorece el curso de la resccidn. si
ge emplea acido olorhidrico gage0s80y este pusde ser intro-
ducido en el recinto de la reaccidén junto con el metemol
gaseosoy o a través de una entrada especial. 51 se forma
una suspensidn a base de &cido tereftalico y metencl y se
la pulveriza en el recinto de la reaceidn caldeado, POr me-
dio de un dispositivo a prOpésito, todos los couponentes de
la reaccidn bueden ser introducidos entonces &l mismo tiem~-
PO en estie recinto a travpes de una sola entrade. De hacer
uso de catalizedores, se les puede agreger a la suspensidn
antes de la pulverizaocidn.

Para la préotica de este procedimiento pue~
den ser utilizados recipientes de reacocidn de distintasidiap
ses. Una cjecucidn partioulermente ventajosa esta constituf-
da por un tubo de reaccidn de unos 300 cns, de largo y un

dlemetro de unos 40 cus, Después, se pueden ajuster o diri-

glr las toberas o tubuladuras de alimentacidn en este tubo

de ‘tel formas que los componentes de la reacoidn circulen
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en forma espiral por la pared interior del mismo, o ses,
que formen ung especie de estriadoy, lo cual reporta una
nmezola perfecta de los componentes en cuestidn.

#l ester toreftel dimet{lico obtenido se uti~
liza como agente de sintesis psra la obtencidn de polieste-

I'd . >
re8 arouieticos linesles,

EJEMPLO I

1.000 grs, de 4dcido tereftalico en polvo se
pulverizan a trevés de una tobera con syuda de nitrégeno en
un tubo de unos 3 m. de largo y de 40 oms. de diémetro, de
tel manera que el acldo tereftélico eireule en espirsl, o
sea, couo si describiese una torsidn a lo largo de la pared
interior dsl tubo de reaceidn, el cual esté calentado por
via eléctrica hasta 2802, A través de una segunda tobera
se inyeoten &l risuo tieipo 1000 am3 de metanol en dicho
tubo caldeado. A través de otro conducto de entrsda se gpor-
ta una lizera corriente de acido clorhidrico gaseoso, El
ester tereftsal dinet{lico obtenido cae con gran pureza en
forma de largas sgujes prismética59 en un recipiente refri-
gerado. Kl gas inerte y el exceso de metanol puaden ser ex-
traidos luego del recinto de la reaceidn con el concurso de
una bowba de uembrana existente en la parte inferior del
tubo de rescceidn. sl rendimiento del ester tereftal diuwet{-

lico es de un 93% y, el punto de fusidn, 1412,
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BEJRMPLO 2

se procede segin las indicaclones del ejem-
plo 1. vomo catzlizador se wezclan, sin embsrgos aon el aol-
do tereftalicos, 60 grs. de borofosfato yy &l miswo tiempo,
8¢ pulverizan. smn este caso se inyecta metanol gaseoso en
ol reator. ¥l rendimiento de un 99% y, el punto de fusidn

del tereftalato de dimetilo, 141¢,

EJEMPLO 3

A4 través de una tobera y con ayuda de un gas
inerte (nitrdgeno) se inyecta en un tubo de reaceidn celen~
tado electricanente. hasta <80 & 3002, una suspensidn com-
puesta de 1000 grs. de acido tereftélicos 60 omd de doido
fosPérico al 85% y 1000 om3 de metanol, de tal menera que
los mencionacos componentes reaccionasntes describan una
torsidny merced a la cusl la suspensidn finemente distri-
buida eircula en espiral por €l tubo de reaccidne In un
regipiente refrigerado cae el tereftalato de dimetilo resul=
tante en forwa de sgujas lerges priaméticaa. oon un punto
de fusidn de 141%. #1 gas inerte as{ couo el exceso de me-
tanol se devuelven en &cido con ayuda de una bowba de mem=
brana adecuadae.

rsta solicituds gue eorresponde 8 la presen-

tada en ilemania el 15 de Liarzo de 1955, bajo el numero
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V 8630 IVd/1:20, se acoge & los bemeficios del artioulo sl
del vigemte Estatuto-Ley sobre Propledad Industriel.

=000 W OTA =000

Los puntos de invenoidn propla y nueva que
se presentan parae gue sean objeto de esta solicitud de ra-

terte de Invencidn en Hspaiiay por VEINTE siios, son los si-

guientess

12, - Procedimiento para la obteuncidn de
ester tereftal dimetilioo, caracterizado porque 108 compo=-
nentes de la reaceidn finamente distribuidos, o Beay ol
aoido tereftalico en estsdo sdlido pulverizado, y el meta-
noly en estado liquido o gageosoy se inyectan en un reci-
piente de reaccidn calentado a 100 hasta 3502 yy de prefe=
rencliay, 280 a 3002,

2¢, - Procedinmiento segin reivindicacidn 1,
carscterizado porque la reacoidn tiene lugar en presencia
de catalizmadores, tales como borofosfato, acido fosfdorico o
doido olorhidrico gaseoso,

3¢, ~ Procedimiento segun reivindicacidn 1,

caracterizado poryue en el recipiente de reaccidn calentado
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s8 inyecta una suspensidn compuesta de acido tereftélico
y netanol.

42, - prrocedimlento segun reivindicacidn
1 y 2y carecterizado porque en el recipiente de la reaccidn
se inyecta una suspensiodn foriada por fcido tereftalico,
metanol y por el cataligzador.

5¢, = Frocedimiento pcra lo obtenecidn de
tereftalato diwetilico,

Tal y couo se ha descrito en la Meuoria gque
antecede y rara 1os fines que se han especificado,

Egte Meuorla consta de siete hojas escritas

a maguina por una sola cara,

mearid, 1 4 MAR 1956
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