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MEMORIA DESCRIPTIVA
para soliciter
PATENTE DE INVENGCION
en
ESPARS
por VEINTE afios
& nombre de VEREINIGTE GLANZSTOFF'FABRIKEN.A°G-, enti&_l&d
alemana, estableoida en Am Laurentiusplats, Wuppertal,

Elberfeld, slemania, por:

YPROCEDIMIENTO PARA I4 DEGRADACION DE TEREFTAIATO DE POLIE-
TILENO A ESTER DIMETILICO DEL ACIDO TEREFTALICO™
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El presente invento se refiere a un procedi-
miento para degradar tereftalato de polietileno & ester 4i-
met{lico del £cido tereftilico bajo presién y a2 temperatu~
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ras de meta 2109, en presencia de metanol aef como de
combinsciones orgénicass de alto punto de ebullicién y de
catelizadores transesterificacién.

La degradscién del tereftalzto de polieti-
leno se lleva a2 cabo cowando, por rezones econdmicas, inte-
resa el regprovechamiento de re¢siduos descolorados e impu-
rificados en forma de hilos, fibrase, bandas o, tembien,
de masas compactas. 3 este respecto se ha sugerido desconm-
poner dichos residuos por transformmcién con glicol en ebu-
llicién. Los esteres diglocélicos del acido tereftélico re-
sultentes estén sumemente impurificado y, sabido es que sélo
se les puede depurar con grendes dificultades. Después, se
hab{a sugerido tembién degradar el tereftalato de polietileno
con dcidos coneentrados haste llegar a la formac;én de épi-
do tereftélico. Este complicado procedimiento es, empero,
poco adelantado puesto gue, 2l mismo tiempo, el £oido teref-
t4lico sale impurificedo y hey que esterilicarlo previamen-
te 81 es gque se les guiere apqrtar 8 una nueva policonden-
sacifn. Segin otra sugerencia, la degradacién del tereftala-
t0 de polietileno se puede llevar & cabo calentando el polies
ter haste 220 & 2452 en presencis de catalizsdores, tales
como dcido metafosffrico por ejemplo y de vapor de metanol
recalentado sin aplicar presién.

He sido comprobado que el calentado poliester
haste 2102 como méximo bajo presién y en presencia de meta~

nol, asf{ como de combinaciones orgénicss de alto punto de
ebullicidn, tales como difenilo, éxido de difenilo, difenil-
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metano &- y B~ metilnaftaleno y catzlizadores de transes-
terificacidn es factible degradar tereftalato de polietile-
no a ester dimetf{lico del dcido tereftdlico con un excelente
rendimiento y de una gran pureza. A modo de catalizadores

de transesterificacidn son utilizables todos los catalizado-
res oonocidos al efeoto- El cinc, S6xido de cine, acetato de
einc, éxido de plomo, acetato de plomo, magnesio, éxido mag-
nésico y hierro son particulermente eficaces. La presidén apli-
cade puede ssgender como & 10 Basta 19 stm. Pars la degrsde-
6idn interesan de monera particular aquellos poliésteres que,
ecomo residuos en forma de hilos, eerdas o productos textiles
coloreados y suclios, debsn ser destinados & una nuneva apli-
cacidn. ILemé grandemente la a2tenoidn el hecho de que segin
€l procedimiento conforme al invento, el dimetilester resnl-
tante es obtenido con buen rendimiento y gran purega, adn
cugndo se parte de desperdicios descoloreados. I.as combinzcio-
nes orgdnicas de alto punto de ebullicidn son empleadas en
cantidades de 1 & 10% en peso, referido al peso del poliester
la temperastura mds fevorable para el desarrollo del procedi-
miento es de 140 a 16092 ocon el empleo simulténeo de presién.
4 estas tempersturas, las mencionadas sombinaciones de alto
punto de ebullicién provocsn el hinchamiento, o bien, la di-
solucién del poliester el eual, en presencia de metanol y

de catalizadores de transesterificacidn se descompone enton-
ces en forma del deseado ester dimetflico del deido terefté-
lico-
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En un ensayo eomparativo ha quedado de mani-
fiesto que la degradacidén del poliester balo las mismas con=-
diciones de ensayo conforme & la idea del invento pero sin
1e zdicidn de las meneionadas combinaciones oriénicas de al-
t0 punto de ebullicién, no se lleva a cabo mis que de mane-
ra imperfectea. De este modo sdlo se llega a una degradacién
incompleta, condicionada en particular por le formaeidn de
un ester mixto, compuesto de foido tereftédlico, meteanol y
glicol etilénico. Por el conirario, en presencia de las ya
oitadas combinamoiones orgdnicas de alto punto de ebullicidn
tiene lugar una completa degradmecidén del producto de la reec-
eibn, en cuyo caso resulta més del 90% del dimetilester desea~
do. Los éatelizadores de tramsesterificacidén necesarios para
el desarrollo de la reaccién se hallan en la mezcla resceio-
rante en forme e8§lida, pudiéndoseles eliminar téciimente por

filtraje.
EJEMPLO I-

Se introdueen en un autoclave 4 kgs. de resi-
duos de tereftaleto de polistileno en forms de fibras o hilos
y se agregan 4,8 1 de metanol &si como 400 grs. de &-metilnzf-
taleno y 40 grs. de polvo de einc. Manteniendo una sobrepre-
sién de 18 atm. se conserva el auntoclave a una temperastura
entre 130 a 1402 durante 4 horas, ein delar de rcmover 12 me-

88 reaccionente durante todo este tiempo. Despuds de su enfris-
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miento, el ester en bruto sale en forma de uns masa cristsli
na compacta de calor blanco oscuro, la cual es a&maseda con
1,5 1 de metanol al objeto de permitir una mejor filtracién
Se libera ahora el ester en bruto del glicpl y del &emetil~
naftaleno por succidén y, mediente recristalizecién subsi-
gulente a partir de metanol con precipitacién simulténea

del catalizador cic, se le obtieme ecto seguido en formgpu-

re y con un rendimiento del 90%.

EJEMPIO II-

4 Xgs. de desperdicios de tereftalato de

polietileno en forma de masas compzctas descoloradas e im-
purificadas se mezolan en un autoclave con 4£20 grs. de éxi-
do de difenilo, 30 grs. de magnesio y 5 1 de metanol. Con-
servando una presidn de 16 atme. se mantiene el autoclave &
¥na températura de 135¢ durante 4 horas, removiendo de paso
constantemente la masa reacciomante. Después de su enfria-
miento, el ester en bruto sale en forma de una masg cristall-
né compacte de color blanco osecuroy lz cual es amaseda con
1,5 1 @de metanol 8l objeto de lograr una mejor filtraoidn.
El ester en bruto depurasdo por succldn es obtenido seguida-
mente por recristalizacidn e partir de metanol, en forma pu-
éa ¥y oon un rendimiento del 91%e

. Esta solicitud gue corresponde a la preaenta-
da en Alemsnis el 19 de Merzo de 1955 bajo el nimero A
v 8663 IVb/180, se acoge & 108 beneficios del articulo 51
del vigente Estatuto sobre Propledad Industrial.
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Los puntos de invenecidén propia y nuneva gue
se presentan en Espafi@ psra que sean objeto de esta Paten-~
te de Invenoién por VEINTE afios, son los siguientes:

12.- Procedimiento para la degradasién de
tereftaleto de polietileno & ester dimetf{lico del doido te-
reftélico caracterizado porque, en presencia de metanol as{
ocomo de combinaciones orgénisas de altq punto de ebulligién
tales como difenilo, dxido de difenilo, difenilmetano,

&Yy me tilnafteleno, y de catslizedores de transesteri-
ficaeidn, se calienta el tereftalato de polietileno bajo
presién hasta 210° como méximo. _

29.- Procedimiento segin reivindicacién 1,
caracterizado pcrque lz8 combinaciones orgdnicas de alto
punto de ebullicién son empleadas en cantidades de 1 a 10%
en peso, de preferenclis de 5% en peso, referido a la canti-
dad én peso de tereftelato de polietileno.

2.~ Procedimiento segin reivindicaciones 1
y 2, carasoterizado porgue la reeceién se lleva & cabo bajo
presidén, a une temperatura, de preferencia de 1402 3 1602

49.- Procedimiento segin reivindicsciones

1-3 caracterizadb porque, & modo & catalizadorgs de trans=

eaterificacién se utilizen principslmente cinc, Sxido de cing,
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acetato de oinc, 6xido de polomo, megnesio, §xido magnésico
y hierro.

52.~ Procedimiento para la degradzcidn de te-
reftalato de polietileno a ester dimet{lico del deido teref-
tdlico.

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

. Esta Memoria consta de siete hojas escritas

por una B80la o032 rs.

Mad.’cid; B 7 MAR 1956

Peso
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