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Memoriasa descriptiva.

La presente patente se refiere a un procedimien-

t0 para la polimerizacidn del bis-2-hidroxi-etil teref -
talato y, de uns manera partiéular e un procedimiento ocop g-

tinuo para preparar tereftalato polietilénico de bejo pe-




10

- 15

20

25

30

80 moleculare. 24 1 8 8 8 |

Uno de los procedimientcs mds adecuados para la
obtencidn del tereftalato polietiiénico, desde el punto
de vista comercial, comprende el llevar a cabo una reac—
cidn de éster—intercambio entre etilenglicol y dimetil
tereftalato para formar el mondmero bis~2-hidroxi-etil
tereftalato, el cual se polimeriza a tereftalato polieti-
lénico, bajo presidén reducida y a temperatura elevada.

Hasta ahora, la polimerizacidn del bis~2-hidro-~
xi-etil tereftalato se efectuaba en forma discontinus me-
diante grandes vasijas de reacciédn o autoclaves, agitan-
do la mase polimerizable y separando el etilenoglicol va-
porizado. Si la polimerizacidn se efectida continuamente,
es esencial controlar la relacidén presidn y temperatura
en las fases iniciales para evitar una indebida pérdids
dé material de bajo peso molecular a través de la vapo-
rizacidén, También es necesario evitar una indebida va-
porizacidn del monémero que se condensa en las tuberias
de condensacidén y las obtura. En el proceso discontinuo,
la proporcidén de reaccidén e inhibieién de una vaporizecidn
excesiva del monémero o del polfmero de bajo pesoc molecu-
lar se controlan iniciando la reaccidén a mds baja tempe-
rature y més eleveda presidn que las requeridas en las
fases finales de la polimerizacidén. Después de permitir
una polimerizacidn inicial para empezar, a tales presio-
nes y temperaturas, la temperatum de reaccidn se eleva
gradualmente, al mismo tiempo que se disminuye la presién
en la vasija de reaccidn; y la fase final de polimerize~
cidén se completa a una temperatura de 275-29082C y a una
presidn reducida, aproximadsmente de 0,5 a 5,0 mm, de mer-

curio,
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Por el procedimiento de la presente patente se
lleva a cabo la polimerizacidn continua del bis-2~hidroxi-
etil tereftalato o de un polimero de bajo peso molecular
derivado del mismo, con un grado de polimerizacién prome-—
die de 4 por 1o menos. También segin el procedimiento de
esta patente se lleva & cabo la polimerizacidn continua
del bis-2-hidroxi-etil tereftalato o de polimeros de muy
bajo peso molecular derivados de 81, por reduccidn gradual
de la presidén durante la polimerizacién de los mismos.

Sezin el procedimiento de esta patente, 'la agi=-
tacidn de la masa que se polimeriza se efectlia por los
componentes gaseos0s8 desarrollados durante la polimeriza-—
cidn.,

De acuerdo con el procedimiento de esta patents,
un compuesto liquido, formado esencialmente por big-2-hi-
droxi-etil tereftalato y un polimero derivadd de muy bajo
peso molecular con un grado de polimerizacidn inferior a
4, se introduce cordtinuamente en el fondo de una vaeija,
comprendiendo fases de reduceidn de presidén y separdndo-

se continuamente etilenoglicol 'y tereftalato polietiléni-

. co polimerizasdo por la parte superior de la vasi ja.

Dicho procedimiento es esericialmente apropiado
para la ptéparacidén de "prepolimeros", o sean en este ca-
s0, polimeros del bis-2-hidroxi-e¢til tereftalato de bajo
peso molecular. Generalmente, este procedimiento se em~
plea para preparar prepolimeros de una viscosidad intrin-
seca no mayor de 0,3 aunque también pueden obtenerse pre-
polimeros de elevada visgvosidad intrinseca. La viscosi-
dad de la masa liquida de polimerizacién debe ser lo bas-

tante baja para permitir un flujo libre y una agitacién,
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de la forma que explica més adelante. Los liquidos con
una'visoosidad superior a 100 poises, ya no se pueden ela-
borer de una manere eficiente segln este procedimiento.
Para la elaboracidn eficiente de prepolimeros del bis-2-
higroxi-etil tereftalato, la viscosidad intr{nseca del ma-
terial debe estar comprendida entre 0,3 y 0,4.

Le viscosidad intrinseca (n),, es una medida del
grado de polimerizacidén del poliéster, y puede ser defi-

nida como:
in (n,)

lim. s cuando C tienda & O

en donde n, es la viscosidad de una soiucién diluf{da del
polidster en fenol-tetracloroetano (60 - 40), dividida
por ia viscosidad de la mezcla fenol-tetracloroetano, me-
dida en las mismas unidades y a la misma temperaturas; C s
la concentracién en gramos de poliéster por 100 cc de so-
lucidn. |

No deben confundirse los "prepolimeros" con los
pdlimeros de peso molecular may bajo, que pueden trgtarée
segin el procedimiento de esta patente. En la alimenta -
cidén de polimeros de peso molecular muy bajo, tienenﬁun
"grado de polimerizacién® (G.P.) inferior a un proﬁe&io
de 4, lo gque implica que la longitud promedia de cadena o
mimero defnidedes mondmeras unidas sea inferior a un pro-
medio de 4.

El grado de polimerizacién del prepolimero pre-
parado de acuerdo con el procedimiento de la presente pa-
tente es apreciablemente mayor, aproximadamente unas 65
veces superior. | |

El material liguido que alimenta el aparato,

i3
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tratado de acuerdo con el procedimiento de esta patente,
estd formado esencislmente por Bis-2-hidroxietil terefta-
lato y/o, como ya se ha dicho, por un polimero de bajo pe-
80 moleocular con un grado de polimerizacidn inferior 2 un
promedio de 4. El contenido del 1{quido de polimerizacidn
puede ingluir también pequefias cantidades de etilenglicol;
un alkil-8ster del dcido tereftdlico, p.e. dimetilteref-
talato; y cantidades de un medio éster de glicol y 4cido
tereftdlico. La disolucidén de "recortes” de tereftalato

de polietileno en el lfquido de alimentacidén, puede ser

B
|
:

muy deseable en una operacidén continua coordinada; p.e.
una pelicula de este material extraida; puede utilizarse
disolviendola en la alimentacidén del aparato, para llever
e cabo el procedimiento de la patente. Dicho aparato se
conecta a un suministro continuo del monémero y/o del po-

1imero de bajo peso molecular.

A continuascidén se describe el aparato, con re-
ferencia & los dibu jos adjuntos.

Le rfigura 1 es una vista frontal en alzado, con
varias partes rotas que muestran la construccidn interior.

Las figuraes 2, 3 y 4 son vistas en seccidén de

tres modificaciones de bocas de entrada especialmente res-—
tringides, para fondo de los tubos de comunicacidn, pars
controlar la cafda de presién.

La figura 5 es un esquema gue muestra la funcidn

de los tubos antedichos.

Las figuras 6, 7 y 8 son esquemas que muestran
la accidn del polfmero y gases con referencia & los men-
cionados tubos con la boca del fondo abierta o restringida.é

La figura 9 es una vista frontal, con partes ro-
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tas, que muestra uma variacién del aparatb para'llevar a
cabo el procedimiento de la patente. .

El aparato de la figura 1 comprende una colunr-
na forrada -1l-, dividida en una pluralidad de secciones
o cédmaras, dispuestas verticalmente, mediante platos -2-,
que definen sucesivas zonas de reaccidén. Estas zonas co-
munican entre s{ mediante une serie de tubos -3~, encaja-
dos en los platos ~2-; cada tubo tiene su boca de entrada,
para una cédmare dada, opuesta, respecto & la boca de sali-
da del otro tubo que comunica con la misma cédmara. Cada
tubo se extiende por encima y por debajo del plato en el
cual eetd fijado y su cispide se extiende més alld del
fondo del tubo adyacente., Cada tubo puede tener el ori-
ficio de su fondo restringido, cémo puede verse en las
figuras 2, 3 y 4. La cdmara superior de la columnz co-
munica a través de un tubo -4~, con un separador -5- 1i-
geramente inclinado. El tubo de comunicacidén estd provis-—
to en su dpice, de un plato de rociado -6-; y el separa-
dor estd formado por las cribas =7~, =8~, =9~ y ~10-, &
través de las cuales pasan los vapores hacia el conden-
sador -13- a través del tubo de evacuacién -1l-. E1 po-
1fmero liquido se separa del plato superior a través de
la ealida -12-, y si parte de é1 entra en el separador
~5~, se evacua & través de ~1l4- hacia la tuberia principal
de recogida para su ulterior proceso. ILa entrada -15-~ en
la seccidn més inferior de la columna, sirve para la in-
troduccidn del mondmero en dicha columna. Una tuberia de
vacf{o -16-, sirve para reducir la presidn en el sisteme
entero, a cualguier nivel deseado.

Refiriéndose de un modo particular a la figurs
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9, varisnte del procedimiento de la presente patente, com-
prende una vasija cilf{ndrica encamisada -17-, dividida en
una pluralidad de secciones o cdmares, dispuestas horizon-
talménte, mediante tabiques -18- que definen zonas suce-
sivas de reaccién. La comunicacidén entre estas secciones
se habilita mediante una serie de‘cémaransﬁperiores =19~
formadas por tabiques ~20~ en combinacidn con placas -21-,
Por razones ya mencionasdas anteriormente, lz entrada & unsas
cémara superior puede restringirse a una gbertura deseada
variando le separacidn entre los tabiques -18- y las pla-
cag ~21-, El orificio de salida de la vasija consiste'en
cualquier tipo eficiente de separsdor de vapor-liquido,
tal como un separador ciclén. ZEn este aparato, el sepafa—
dor comprende pantallas =22~, «23-, -24- y -25- a través
de las cuales pasa el vapor hacia la salida -26-, y desde
este punto el vapor es conducido a un condensador -27- pa-
ra su recuperacidén. E1 l{quido separado del vapor en el
separador es retirado a través de un conducto de salids
-28- para su almacenamiento, o para ser inmediatemente usa-
do en ulteriores procesos. ZEl orificio de entrada -29- de
la vasija, sirve para la introduccidn del mondmero en ella.
Una conduccién de vacio -30- girve para reducir la presidn
en todo el sistema, a un nivel deseado.

El tamafio relativo del presente aparato, p. e.
area seccional de la columne o vasija y cédmaras superio-
res, altura o longitud, nlmero de etapas en la reduccidn
de la presién o de placas, ete,, depende de la cantidad
de meteriales que alimentan la columna o vasija, de la
viscomidad final intrinseca del polimero deseado para um

méxime proporcidn de alimentacidén, y del tiempo de manteni~ %
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miento requerido. Generalmente el drea seccional de la

columna debe ser suficiente para proporcionar espacio pa-
ra, por 1o menos, dos cimaras superiores dispuestas una a
continuacidn de la otra como puede verse en los dibujos |

5 adjuntos. Una forma de incrementar el area seccional de

| una cdmara superior, es emplear una pluralidad de ellas
de érea més pequefia por placa o etapa. Por otra parte,
el aidmetro de una vasija cilindrica dispuesta horizon-
talmente, del tipo dibujado en la figura 9, debe ser ade-

10 cuado para proporcionar una camera superior de suficiente
altura que facilite una mezola suficiente de gases y 1li-
quidos. Generalmente, para cualquier problema dado de
polimerizacidn continua de un éster mondmero del tipo que §
se ha deserito, la cantidad de material que debe manipu; ?

15 larse por unidad de tiempo y la viscosidad intrinsece de-
seada del producto polimero sirven como base para estimar
la cafda total de presidén requerida. ILa cafda total de
presidn puede obtenerse en el aparato para llevar a cabo
el procedimiento de la presente patente, variando el nd-

20 mero de etapas o placas para la reduccidn de presidn, o :
veriando la cafda de presidn efectuada en cada etapa o pla-?i
ca. ILa presidén a la entrada del aparato deberd determi- ;
narse de acuerdo con las propiedades del monémero. Debe-
r4 ser lo suficiente bajs para forzar la reaccién, pero

25 . no tanto que llegue & causar la vaporizacidn del mondmerv.

El procedimiento de la presemte patente se lle- i

i

va & cabo en el aparato descrito, (p.e. disponiendo verti-
calmente las camaras reductoras de presidn), de la formsa
siguiente: EXk material a polimeriszar, consistiendo esen-

30 cialmente del mondmero bis-2-hidroxi-etil tereftalato o
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un polfmero del mismo, de peso molecular may bajo (con un
grado promedio de polimerizacibén inferior a 4), se intro-
duce en forma de una corriente continua en la seccién més

inferior de la columna -l-. Al iniciar la polimerizacién

-del bis-2-hidroxi-etil tereftalato y polimeros del mismo,

de peso molecular muy bajo, las condiciones de polimeri-

zacidén deben ser relastivamente susves si se comparan con

las elevadas temperaturas y bajas presiones empleadas pa- '

ra completar la polimerizacidn, p. ©. para lograr una
viscosidad intrinseoa de 0,5 o mayor. Introdueiendo los
materiales monémeros y los polfmeros de bajo peso molecu~
lar en la vasija mantenida a una temperatura y presidén
empleadas durante la etapa de polimerizacidén final, daria
luger e una apreciable vaporizacidn del monémero. Esto
conducirf{a a una considerable pérdida de monémero, tapo-
namiento de las lineas de condensacidn, y bajos rendimien-
tés de prepolimeros (en rausencia de unsa etépa de recupe-
racidén). Por ello, la circulacidn del medio calentador
(pee. Dorotherm o p-cimeno) a través de la camisa éue en-
vuelve la parte inferior de la columna, se ajusta y contrg
la para mantener una temperatura en ella desde 5 a 259C

inferior a la temperaturas mantenida en la c¢ima de la co-

| lumna. Preferiblemente la tenperatura en el fondo de la

columna esté comprendida entre 2408 ¥y 265¢C. ZLa tuberia
de vac{o es también ajustada y controlada en el extremo

superior, mediante un equipo que mantenga una presién de
25 a 100 mm. de mercurio en el fondo de la columna. Bajo
la influencia del calor y la presidn, dentro de los 1limi-~
tes especificados, y con le ayuda de un.catalizador apro-

piado, tiene lugar la polimerizacidén con desarrollo de va-
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pores formados principelmente por vapores de etilen-glieol
Y pequefias cantidades de bis-2-hidroxi-etil tereftalato,

¥y dimetil tereftalato vaporizadas. Estos vapores fluyen
hacia a2rriba en corriente continua, a través del tubo de
comunicacidn superior, penetrando en la préxima secciédn
de la columna, y arrastrando con ellos el bis-2-hidroxi-
etil tereftalato liquido parcialmente poliﬁerizaﬁo, el
cual en su mayor parte, es agitado violentamente y mezola-
do con los vapores ascendentes. Esta accidn da lugar a
un 4rea substancial de regeneracidn. Una parte adicional
se regenera mientras la mezcla de gases y liquidos emerge
de la cuspide de un tubo de comunicacidén y salpica la pla-
oa que forma el techo (parte inferior de la placa superior)
de la pegunda seccidn, de la forma mostrada en la figura
5« Dicha figura sirve para ilustrar la violenta agita-
cidén debida al flujo de la mezcla de gésea v liquidos a
través de los tubos de comunicacidn seguide de una repen-
$ina selida hacia la cémars de mayor volumen, lo que pro-
porciona une elevada suﬁerfioie de regeneracidn,

Con respecto a la polimerizacidén del bis=-2~hi-

droxi-etil tereftalato, los vapores presentes en la colum-

ne consisten esencialmente de vapores de etilen-glicol.
Hay presenteé, pequefias cantidades de vapores de bis-2-hi-
droxi-etil tereftaleto y de dimetiltereftalato. General-
mente, la cantidad de dimetiltereftalato gue se introdu~
ce debe sger inferior a un 0,2%; basado sobre el peso de

la alimentacidén total, y no mds de un 0,5% debe estar pre-

sente. Los componentes de la columns presentes en la fa-

se 1liquide consisten de bis-2-hidroxi-etil tereftalato y

etilen-glicol. Ia cantidad total de etilen-glicol en la
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alimentado en la columna con el éster monomero, y del que
se forma como resultado de la reaccién de condensacién.
Mientras los liquidos son arrastrados hacis arri-
ba de seccidn en seccidn de la columna por el relativa -
mente mée répido ascenso de los vapores, tiene lugar una
cafda de presidén desde placa a placa hasta que una pre-
sidn finel més baja prevalece en la parte superior de la
columna., Ademds mediante la camisa de calefaccidn, la
temperatura en dicha parte superior de la columna se man-
tiene a una temperatura de 5 - ZSQC.més alta que la tem-
peratura del fondo. ILa caida totel de presion desde el
fondo de la columna a su parte superior se incrementa &
medida gue el vapor y liquido pasan de placa en placa “en
le colﬁmna. Aunque la cafda total de presidn en la colum-
na viene representada por lz suma total de varios facto-
res, la mayor proporcién de la caida total de presién es
igual a la cafda de presidn atribufda a las pérdidas de
sglida y entrada sufridas por la corriente de vapor mien-
tras los vapores pasan desde y hacia el interior de cada

seeccidén o etapa. ZEn otras palabras

Ar=} AP,

en donde AP es la cafde total de presién y 3 AP . es la
suma: total de las caldas de presién sufridas por los vapo-
res debidas a la entrada y salida en cada etapa (placa)

de la columna. La caida de presidn sufrida por los vapo-

reg, debida a la entrada ¥y salida en cada etapa, puede re-
presentarse substancialmente por la sumg de dos factores,

siendo diche suma substancialmente igual a la cafda de

presidén debida &l paso a través de un tubo de comunicacidn

IR TANG A
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0 sem, la calda de presidn debida a la resistencia a fluir

a través de los orificios mds la calda de presidn debida
a la resistencia & fluir a través del liquido existente
0 que obstruye un tubo de comunicacidn.

A proporciones de vapor, relativamente bajas,
el uso de tubos de comunicacidén fabricados sin un orifi-
cio en el fondo, pe.es un tubo en el cual se permite el
paso del vapor .por el fondo a través del drea total de
la sececidn, es apropiado para una operacidén satisfacto-
ria, No obstante, a ﬁedida que la proporcidén de vapor
aumenta, la caida de presidn por etapa o placa decrece;
¥, en consecuencia, la caida total de presidn producids
en la columna pars un nimero dado de etapas o placas,
también decrece. Agdemds, un aumento de vapor conduce &
lo que se denomina, "surtidor" ya que los vapores ascen-—
dentes arrastran el material liquido que estd sobre una
placa, hacia el interior de los tubds de comunicacidn, Es-
te fendmeno se ilustra graficamente en la figura 6, en
donde sl paso de los vapofes viene seifialado por flechas.
Es- evidente que al aumentar la proporcidn de vapor, la
cantidad de lfiquido arrastrado en el fondo del tubo de
comunicacién sumenta paras formar un "surtidor" que cres
una ola de liquido en las placas y en el interior de los
tubos de comunicacién. Ademés, el nivel del ligquido en
una placa cae anormslmente por debajo del tubo de comu~ v
nicacién. BEste oleaje resulta de una caida de presidn
variable en cade una de las fases o placas afsdida al
hecho de que la cafda de presién por placa o etapa decre-
ce a medida que la proporcidn de vapor ascendegﬁe aumen-

ta., E1l oleaje también es dabido'a una indeseable descar-

g P Y e
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ga variable del producto ligquido aidin bajo condiciones de
alimentacidén uniformes. '

Como se ha descrito més arriba, el fondo de ca-
da tubo de comunicacidén puede estar provisto de un orifi-
cio, mediante lo cual el area de entrada en dichostubos,
para los liquidos y vapores ascendentes, pueden restrin-
girse. Esencialmente, la disposicidén para variar el &area
de los orificios de entrada, forma parte del fondo de ca-
da tubo. Las figuras 2, 3 y 4 muestran diversas formas
para dicha disposicidén. La figura 2 ilustra el uso de un
disco de didmetro igual o ligeramente mayor que el del diad-

metro externo del tubo de comunicacidén. E1 disco se dis—

pone ligeramente por deﬁajo del fondo del tubo, y la dis~
tancia por debajo del tubo depende del tamafio que se de-
Bee para el orificio., La figura 3 ilustra el empleo de
un disco de menor didmetro que el interno del tubo de co-
municacidn., EL disco se sitida en el fondo del tubo de -
comunicacidn, y el tamaflo del orificio viene determinado
por el didmetro del disco. La figura 4 ilustra una terce-
ra variaciédn en la formé del orificio, en el tubo cerrado
se han cortado secciones en sus lados junto al fondo., El
tamafio de las secciones y su mimero depende del tamafio de-

geado pare el orificio.

En general, la provisidn de un orificio deseado
para el fondo de cada tubo de comunicacidn, permite mante-
ner la cafda de tensidén casi constante por etapa o placa,
mientras varia la velocidad o proporcidn de los vapores
ascendentes. Esto parece ser debido a la influencia in-
crementada de otro factor sobre la caida de presidn, como

es el tamafio del orificio expresado pe.e. por la relacién



10

15

20

25

20

23-/‘14/{
- 14 - 241388 .

del &rea del orificio al drea de la seecidn interna del

tubs de comunicacidn.

Como consecuencia de la restriccidn del paso de
vapor mediante los dispositivos antedichog el nivel del
1{quido en la placa se mantiene substancialmente constan-—
te ya que el efecto “surtidor* se elimina; dando lugar
& una distribucidn del liquido substancialmente uniforme
& través de la columna, para reaccionar, p.e. liguido su-
ficiente pobre cada placa para reaccionar, El nivel subs-
tancialmente constante de liquido elimina los oleajes wio-
lentos en las etapas de la columna, y por tanto, tiende @&
mantener més constante la caida de presidén de etapa en
etapa 0 de placa en placa.

Un efscto adicional importante, al proveer los

tubos de comunicacidén con orificlos regulables, es el man-

i
¥

ten;miento de una oaida de presidn constante a cada etapa
0 sobre cada placa de la columna, al aumentar la veloci-
dad del vapor. Por ejemplo, si con los vapores no se mue~
ve lfquido concurrentemente, habia arriba de 1= columna,
un incremento de la velocidad del vapor conduce a un in-
cremento de la cafda de presidén por etapa o placa, debido
al paéo restringido (orificio) pare los vapores ascenden-
tes. Operando normalmente la columna, ascienden corrien-
tes de vapor y liquido juntamente, el vapor arrastrando
1{quido hacia arriba, y cualquier cantidad de liguido que
arrastre el vapor, debe considerarse como una resistencia
al flujo del mismo. En tubos de comunicacidn provistos
con un orificio graduable y a bajas velocidades del vapor, i
hay presente una parte de liquido en el fondo de un tubo

de comunicacidén ya que hay menos subida de lfquido. Aun-
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que el nivel del liquidoen la placa nunca alcanza por &rri-
ba del fondo de un tubo de comunicacidén, una parte de 1i-
quido obra en dicho tubo; y al disminuir la proporcidén

del vapor, se alcanza un punto en el cual fluyen "burbu-
Jas" y el tubo de comunicacidén gqueda completamente lleno

de liguido. BEste liquido da lugar a un obstdculo o resis-—
tencia extra al flujo hacia arriba del vapor, de lo que
resulta una cafda de presidn adicionsal.

Por ejemplo, la figura 7 ilustra las condicio-

-nes que reinan en cualgquier placa para veloclidades de va-

por relativemente altas. En esta ilustracidn, el nivel
liquido llega casi a tocar o toca el orificio del +tubo de
comunicacidn; y la resistencia al flujo es debida princi- {
palmente al orificio por si mismo. Ademds, al aumentar §
la velocidad del vapor, aumenta la caida de presidn debi-
da al orificio; y disminuye la resistencia proporcionada
por el liquido. Por otra parte, la figura 8 ilustra las
condiciones que reinan cuando la velocidad del vapor es
relativamente'baja y el nivel liquido en un tubo de comu~=
nicacidén, es més alto que para velocidades de vapor elew
das. En esta iluétracién, el flujo de vapores ascendentes
no solo encuentra resistencia a causa del orificiq, siné
tambiéﬁ e causg del tapén de liquido que se forma en el
fondo del tubo de comunicacidn.

| Bajo las condiciones de bajas velocidades de va-

por, la cafda de presién debide a su paso a través de un

tubo de comunicacidn, puede representarse por la f£Hrmle
APenexAPvo+ A Pvl

en la cual APen es la ocaida de presidn por place o eta~

»
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pa debida al paso a través de un tubo de comunicécién 3
APvo es la cafda de presidn debida a la resistenciz &
fluir a través del orificio; y APvl es la cafda de pre-

8ién debida a la resistencia & fluir a través de la cabe-

zgde liquido en el fondo del tubo de comunicacidén. Bajo %

las condiciones de bajas velocidades de vapor la AP vo
decrece y el valor de AP vl se vuelve importante. Por ello,%
la cafda total de presidn atribuida al paso de vapor & tra~ |
vés de un tubo de comunicacidn o [XI’en; como resultado

de emplear un orificio dado, permanece relativamente cons-
tante al incrementar la velocidad del vapor, ya que & ele-
vadas velocidades de vapor AP vo aumenta y APvl se vuel-
ve menoé importante.

A fin de obtener el efecto mis eficiente de um

disposicidén de orificio, para mantener una calda de pre-

sién constante, se ha encontrado que la relacidén entre el
drea del orificio y el drea de la seccidn interna del tu-
bo de comunicacidn debe estar comprendida entre 0,1 y 0,15. ;
Usando un orificio demasiado pequefio, p.e. una relacidén :
inferior a 0,1, se restringe el flujo de vapores ascen =~
dentes en tal extensidén, que al inorementar la velocidad
del vapor, aumenta excesivamente la caida de presién. Por
otra parte, un orificio demasiado grande, p.e. una rela-
¢ién substancialmente superior a 0,15, da lugar & una dis-
minucidén de la cafda de presidn cuando la velocidad del
vapor aumenta, por lo cual przcticamente es como si no
existiese orificilo.

Dehe entenderse de todas maneras, que el aparato
que se m descrito para llevar a cabo el procedimiento de

la patente, puede carecer satisfactoriamente de orificios
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para cada tubo de comunicacidén, si la velocidad del va -
por es relativahente baja; pero a elevadas velocidades,
el empleo derlas disposiciones de orificios antes descri-
tos es altamente venitajosa.

5 Ademds a ciertas velocidades criticas del va-
por, aumenta la caida de presidén, debida a la resistencia
del orificio, con cualquier ulterior incremento en la ve-
locidad del vapor sin una disminucién compenssda en A Pvlj
j bajo tales condiciones, tampoco la disposicidén del ori-

10 ficio es suficiente para mantener una cafda de presidm

relativamente constente por placa o etapa. ILa velocidad ;

4 eritica por sobre la cual ocurre esto, varfa con el tama-
fio total de la columna, los tubos de comunicacidn, y la
proporcidn de ligquido que alimenta a la columna.

15 las condiciones, p.e. temperatura, presidn,
£lujo y ndmero de secciones de la columna, se'escogen de :
modo que el grado de polimerizacidén final realizado sea §
tal que produzca, preferihlemente en la Wltime etapa (sec— §
cién superior de la columna), un prepolimero de viscosi- é

20 dad intrinseca no superior a 0,3.

Les precedentes consideraciones relativas a la
funcidén y ventajas de restringir el érea de entrada ‘a un i
tubo de comunicacidén, p.e. empleando platos con orificios, g
se basan en el funoionamiento del apafato dispuesto ver— |

25 ticalmente, con étapas reductoras de la presidén, pare

llever a cabo el procedimiento de la presente patente,

Por otrZ parte, pueden aplicarse las mismas con-éi
gideraciones a otro aparato, para llevar a cabo el pre-
sente procedimiento, tal como el ilustrado en la figura

30 9. Refiriéndonos especificamente a dicho aparato, ya se
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ha mencionado anteriormente que el espacio comprendido
entre los tabiques ~18- y las placas -21-, puede ajustar-
Se a una abertura deseada a fin de mantener constante el !
nivel liguido en cada cdmara reductora de presién. Por |
esto, los orificios del aparato tienen la iforma de rendi-
Jas y el drea de la seccidn de los orificios puede a jus-
tarse fdcilmente a uns relacibén dada con respecto a las
areas de las sewciones de los tubos de comunicacidn,

i

Respecto al aparato de las figuras 1 a 8§ inclu- ‘
sive, es esencial para el control de la magnitud de la cai- g
da de presidén efectuada en cada seccidén o etapa, que el /
extremo de salida o borde superior de cada tubo de comuni-
cacidédn, quede mds alto que el borde de entrada, del siguien—%
te tubo de comunicacidn. Esta disposicidén de los tubos |
de comunicacién da lugar al manfenimiento de un nivel 1i-
quido substancialmente equivalente a la altura del extremo
de entrada de un tubo de comunicacidén por encima de la pia-
ca lnmediatamente debajo. El mantenimiento del nivel del
liquido por o ligeramente debajo del extremo de entrada

de un tubo de comunicacidn, bajo proporciones variables

de vapor, se cumple mediante las disposiciones de orificios
antes discutidas., No obstante, dichas disposiciones de
orificios podrfan no tener efecto en el mantenimiento del
nivel deseado para el liquido en cada placa, si el extremo
de salida de un tubo de comunicacién estuviese aituado més ;
bajo que el extremo de entrada del tubo de comunicacién %
inmediatamente encima. Por ejemplo, si el extremo de sa-
lida estuviera considerablemente por debajo del extremo de

entrada del siguiente tubo de comunicacidén inmediatamente

encima, el nivel del 1iquido sobre la placa, no podrfa ser
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nés elevado que la alturas del extremo de salida del tube
de comunicacidén, Un exceso de 1iquido seria desaguado a.
través del tubo de comunicacidn sobre la placa inmediate-
mente debajo, lo que daria lugar a una caida de presidn
excesiva en los tubos de comunicacidn. Ademids, podria

elevarse liguido & través de cada tubo de comunicacidén por

la accidn de un oleaje a lo largo de toda la columna con
una variacién en la proporecidn de descarga del liguido.
Luego, para una Sptime operacidn, el extremo de salida de

cada tubo de comunicacidn debe ser mis elevado que el ex-

tremo de entrada del siguiente tubo de comunicacidén inme-
diatamente encima; y para una operacidn satisfactoria, el
extremo de salida de un tubo de comunicacidn y el extremo
de entrada del siguiente tubo de comunicacién inmediata -
mente encime, pueden equidistar de la parte superior de

uns plsos,.

EJEMPIO,

Se empled una columna de reaccidn continua de
éster intercambio, para hacer reaccionar en forma conti-
nua etilenoglicol y dimetiltereftalato. Esta reaccidn
continua en columns produjo un suministro continuo de un
1{quido formado por big-2-hidroxi-etil tereftalato y una

parte muy pequefia de un polimero de bajo peso molecular,

con un grado de polimerizacidn promedio inferior a 4,
Este liquido 2limentaba continuamente el fondo
de un aparato del fipo disefiado en la figura l. Se sepe-
ré en forma continua, etilenglicol en forma de vapor de
la parte superior del separador, y se separé tereftalato
polietilénico fundido con una viscosidad intrinseca com-
prendida entre 0,15 y 0,3 por 1la sslida daispuesta encims

de la placa superior del aparato.
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La polimerizacidn continua con el aparato para
llevar a cabo el procedimiento de la presente patente,
proporciona una aghtacién eficiente y en consecuencia una
elevada drea de regeneracidén. Los vapores ascendentes
arrastran hacia arriba la massa liquidﬁ de polimerizacidn;
esta masa lfquida es agitada violentamente al sybir a tra-
vés de los tubos de comunicacidn; g luego es de nuevo agi-
taeda mientras salpica y rocia el interior de las odmaras
o secciones del aparato. Esta accidn da lugar & una agi-
tacidén eficiente, y se expone la mixima superficie a la
presién disminufda mientras el 1lfquido asciende por la co-
lumna. Esto, a su vez, da luger a una eficaz separacién
continua de etilenglicol u otroe vapores de la reaccién
de condensacidn. ‘

Ademés se consigue una vaporizacidn minime del
1{quido monémero, p.e. bis-2-hidroxi-etil tereftalato, ali-
mentando continusmente el aparato, con un liquido formado
por el mondmero y/o el polimero de bajo peso molécular, a
menor temperatura y preeidn mds elevada que las que rigen
en las etapas finales de polimerizacién. Cuslquier materia
mondmera que se vaporice, puede ger fécilmente absorbids
por el prepolimero liquido en las porciones superiores de
la columna.

El prepolimero ébtenido segin el procedimiento
de la presente patente, se procesa posteriormente & fin de
aumentar su viscosidad intrinseca hasta un punto que da ‘
por resultado un polimero que pueda extruirse en forma de
pelicula o filamentos, o en formma de cinta para ser cor—
tada posteriormente en grénulos para el moldeo. En el ce~

80 del tereftalato de polietileno, la viscosidad intrinse-
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ea para ser extrufdo en forma de pelfcula, estd compren-

;’ dide entre 0,45 & 1,2 y para ser extrufdo en forma de fi-
lamentos, entre 0,3 a 1,2.

El tereftalato de polietileno en forma de pelicu-

8 la sin orientar, o preferiblemente cuando se la ha estira-
do en una 0 en ambas direcciones, puede ser usado en una

gran variedad de aplicaciones; y debido a2 la elevade tena-

3
2

cidad y rigides de la pelicula en forma orientada, puede

usarse en espesores inferiores & 0,006 mm. Por otra parte

10 las pelficulas de espesores comprendidos entre 0,01 y 0,02
mm., son transparentes y de elevada claridad. Las pelicu-~

las de tereftalato de polietileno sor apropiadas para en~-

volver y empaquetar toda clase de articulos, puede reem -
plazar el cristal, recubrir paredes, aplicaciones eléctri-
15 cas, etc. otoec.
N 0 T X
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Se reivindica como objeto de esta patente:

1) Procedimiento para la obtencidn de pblineros
de bajo peso molecular, a partﬁr'de composiciones 1iquidas

520 de mondémeros que polimerizan con desarrollo de subproduc—

tos gaseosos; caracterizado por hacer pasar continuamente

la composiéién 1{quida polimerizable a través de una serie
de zonas de reaccidén sucesivas, con reduccidn de la presién §
de una zona s otra, y manteniendo cada zona a una tempera-
25 turea que prbvoque la,polimerizacién con desarrollo de sub-
» productos gaseosos, de tal manera que la composicidén liqui-
dé polimerizable se mezcle con los subproductos gaseosoé f
8l pesar de una zons de reaccidn a la siguiente y se pro-

duzce asi{ una agitacidén de dicha composicidn liquida.
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_ 2) Procedimiento para la obtencidn de polimafaé
de bajo peso ﬁolecular segin la reivindieaecidn 1, caracte-
rizado por pasar continuamente la composicién liquida po-
limerizable por una primera zona de reaccidén mantenida a
una temperatura predeterminada ¥y a una presidn efectiva
que provoque la polimerizacidn parcial de dicha composi-
cidn con el desarrollo de subproductos gaseosos; conducir
continuamente, una mezcla de dicha composicidn parcialmen-
te polimerizada y dichos gases o vapores, hacia arriba y

a través de un paso restringido, dentro de una segunda zo-

entre dichas primera y segunda zona de reaccidén, mantenien-
do dicha segunda zona a una predeterminada temperatura dabe-
tiva para provocar una subsiguiente polimerizacidén parcial
de dicha composicidén parcialmente polimerizada, y pasar
continuamente una mezcla de la composicidn parcialmente
polimerizada resultante y vapores a través de un paso res—
tringido, hacia sucesivas zonas de reaccidn con sucesivas
cafdas de presidn, hasta la obtencidn de un polimero de
bajo peso molecular con una viscosidad intrinseea no supe-
rior a 0,3, .

3) Procedimiento para la obtencidén de polimeros
de bajo peso molecular segdn las reivindicaciones 1 y 2 a
partir de una composicién liquida polimerizable formada
por bis-2-hidroxi-etil tereftalato y polimerocs del mismo

de bajo peso molecular con un grado de polimerizacidén pro-

¢

na de reaccidén, con lo cual se efectis una caida de presidnm !

medio inferior a 4, caracterizado por hacer pasar continua-

mente dicha composicién ligquida dentro de una primera zoma
de reacoidén mantenida a una temperatura comprendida entre
2402 -~ 26590, con lo cual se efectda una polimerizacién

parcial de dicha composicidn con desarrollo de vapores de
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etileng l1icol; conducir continuamente una mezcla de dicha
composicidn parcialmente polimerizada y dichos vapores a
través de un paso restringido; dentro de una segunda zona
de reaccidn, dando lugar a una cafida de presidén entre dai-
chas primera y segunda zonas de reaccidnji luego polimeri—
zar parcialmente dicha composicién ya parcialmente polime-
rizada y conducir continuamente una mezcla de la composi-
cidén resultente parcialmente polimerizada y vapores & tra-
vés de pasos restringidos a sucesivas zonas de reaccién
con sucesivas cafdas de presidn, hasta obtener un prepoli-
merd con una viscosidad intrimnseca no superior a 0,3; man-
teniendo la temperatura en la dltima de dichas zonas de
reaccidén de 5 a 252C por sobre la temperatura de dicha
primersa zona de reaccidn.

4) Procedimiento.para la obtencidén de polims-
ros de bajo peso molecular segun la reivindicacidn 3, ca-
racterizado por mantener una presidén comprendida entre 25
a 100 mm. de meréurio; en la primera zona de reaccidn.

5) Procedimiento para la obtencidn de polimeros
de bajo peso molecular a partir de mondmeros iiquidos.

Esta memoria consta de veintitrés pdginas escri-

tas por una sola cara.

BARCELONA, 28 de Marzo de 1958.
P. A.
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