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HEIORIA DESCRIFTLIVA
e se presents pars unir a la solicitud
de
PATEWTE D& INVEUCI C N
Tormulada el 1 de Abril de 1960, con el N¢ 257.020
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por VLOWE ailos
a nombre de VE{BINIGLE CLIZSIOPI-FABHIEEN A.Ge., entidad ale-
nene, establecida en Glanzstoff-Haus, ‘mppertel-iElberfeld, ile-

mania, por:

“YUN CROCEDIL: PARA DA FUAYA CONDIISACION DIRECIA
T PaRd La HILNIURA DE RESIDUOS DE TEGEMALLVIC TE -

POLIEY ITENOM

Se conoce une serie de procedimientos que se ocupan de
la degradacidn de residuos de tereftalato de polietileno y del
nuevo eanpleo de los productos de degradacidn para la obtencidn
de polimeros. Por ejemplo, se puede reslizar una hidrdlisis con
dcidos minerales endrgicos y recuperar con ello dcido tereftdli-

co. liste, en el nuevo empleo, 89 esterificado primero con me-
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tanol, el terefitalate de dimetilo obtenido se transég%%rifica
a continuacién con glicol y se policondensa en forma conocida.
Segin obros procedimientos, la reaceidn de degradacion se ileva
& cabo con wevancl en presencis de catslizadores apropiedos.
dntonces se obtiene enseguide el tereftalato de dimetilo el
cual, luezo, ge¢ sigue elaborando en la forma descrita. Ctra
reaccidn de degradacidén conocida es la alcoholisis con glico-
les. n estas condiciones se oblienen poliesteres de vaja mole-
cularidad o tambpidn tereitelato diglicdlico, el cual, luem, se
puede policondenszr de nuevo.

Todos log procedimientos citados solo wueden resiizarse
de maners satisfectoria o dar productos de degradacidn que -
den emplearse nuevamentbe para la policondensacién si se parte
de un tereftalato de polietileno gue no contengs sustanclias ex-—
trafiss de tipo orginico. Log hilos gue en la febricacidn han gi-
do travados con preperacicmes de hilestura, avivajese o aprestos
solo pueden saneterse o la reaccidén de degradacidn después de
una purificacidén preliminar, pero también entances los produc-
tos de degraedacibén obtenidos deben trabajarse por cristalizecidn
destilacién o ambas cosag para obtener productos guimicemente
puUros.

' Se he encontrado ahora de maneres sorprendente que pueden
tratarse residuos de tereftalato de polietileno, especialmente
en forma Fibrosa, en un proceso de trabajo de una sbla fase o
dividido en varias fases, de manera que puedan hilarse de modo
inmediato. Los regiduos, de acuerdo con el procedimiento del in-
vento se expwmen a vapor de agua rvecalentado segin el principio

de la contracorriente, descendiendo la temperaltura de este vapor

“desde 450 a 220¢ ¢, despuds de 1o cual la fusidn asi obienida

se condensa despuds de afindir dicetonas o cetonas aronéticas
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0 hidrosromfticas v se hile immediatemente.

iin este procedimiento se puede tfabajar cargando los ‘re-
giduos fibrosos de tereftalato de polietileno a través de un
tubo calentado, en el cual se inyectia a contracorrientve vapor
de ague recalentado cuya temperatura asciende en el punto de
entrada a 280-4502C. For el cantacto con los residuos fibrosos
frios que se cargén de modo coantinuo y con las partes mds frias
del dispositivo, la btemperatura de la corriente de vapor de agua
desciende hacia el extremo de salida a unos 250¢ C. Ia tempera-
tura de 250 a wos 2702 C que reina por tanbto en la parte supe-
rior del diswvositivo basta para eliminar por completo les agen~—
tes auxiliares textiles voldtiles usualmente en el vapor de azua
que se adhieren a las fibras regiduales. No son eliminados o
no lo son por completo agquellos medios auxiliares textiles que
se derivan de déteres del dcido fosférico pero estos conpuestos
no perturban el proceso de trabajo que luego se describe. 4 la
temperaturs mayor que existe cerca de la entrade de vapor, las
fibras de polimero funden y se recogen en una cubeta en la cusl
la fusidn toma una temperaturs de no més de 280¢ C. Sin ember~
&0, hay cque culdar de gue la abertura de en’cradé. pere lo corrien-
te de vapor esté dispuesta por encims del nivel de la Ffusidn
vera gue no pueda tener luger una degradacibn excesiva del po-
limero por el vapor de agua recalentado. La fusidn de polimero
se retira continusmente de la cubeta y el nivel de la Tusidn en
el apsrato puede ser regulado por la velocidad de retirada.
liientras que —~como lo demuestran fécilmente enssyos de labora-
torio- por el tratamiento de residuos de fivras por vapor de --
agma recalentado de la temperatura indicada de 280 a 4502 ¢
tiene lugar una degradacidén hasta dcido tereftdlico, ca los

tiempos de permenencia muy cartos que resulten en el trabajo
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continuo con arreglo al procedimiento de acue el inven-

4o, puede evitarse pricticemente por completo la degradacion

hasta dcido tereftdlico. Ia elevada temperatura del vapor a

que estdn expuestos los residuos sdlo en el extremo inferior
del aparato provoca en esencis unicemente une fusidén con dis-
minucidn pequefidsima de la viscosidad. Sobre la base de las
medicimes de viscosidad puede determinsrse por ejemplo que al

enplear fibras de btereftalato de polietileno con unae viscosi-
ded relativa de 1,55 a 1,65, se produce una fusidn cuya visco-
sidad relativa estd entre 1,4 y 1,2. (Viscosidades medidas en
gsoluciones sl 1% en metacresol a 25¢ C). De ello puede verse que
a8élo ha tenido luger una degradacidn muy pegqueiia.

Ia fusién retirads de la cubeta, despuds de afiadir ceto-
nes o dicetonas arométicas o hidroaromdticas se condensa de nue-
vo en vacio. 91 la nueva condensacidn se realiza sin adicidn de
lzs citedas cetones, entonces, ciertemente, se llega tembién
a obtener wn polimero hilable, pero éste esta coloreado en me~
vor o menor medida desde gris oscuro a gris agulado. Este colo-
reaniento ha de atribuirse a la presencie de metales, como el
zinc o el antimonio, que se originan por reduccidén desde los
catalizadores de transesterificacidén o de condensacidn (acetato
de zinec o tridxido de antimonio). Como es natural, la reduccidn
de los catalizadores trae consigo él propio tiempo una cierta
insctivacién, de maners que la nueva condensescidn transcurre
con lentitud relativa. Por la adicidn de cetones la vel ocidad de
la reaccidn puede aumenterse congidereblemente. Ademds, se ob-
tiene una fusidn incolora. Probablemente las cetonss forman ®n
los metales compuestos incoloros solubles y determinan con ello
al propio tiempo una reactivacidn de los catalizadores. Parece

también que se evite por la adicidn de las cetonas una reduccidn
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ulterior de compuestos de catalizador contenidos todavia en
log residuos de pclimero.

Cetonas especialmente eﬁcaces han demostrado ser la 4-
wetileiclohexanonsa y el bencilo.

Sorvrenden temente, no es necesaria una adicién‘de glicol,
psra la nueva condensacidn ulterior de la fusidén retirada de la
cubeta. 3in embargo, puede hacerse. XIn este caso, el glicol se
afiade adecusdamente al mismo tiempo que las cetonas. Ademds de
£licol pueden sfiadirse también pigmentos o colorsntes orgénicos
golubles, es‘b‘abilizadores, acleradores dpticos y similares. In-
cluso es posible afiadir compuestos sensibles ya que lg nueve con-
densacidn transcurre rdpidemente, por lo que estos compuestos
36lo me exponen Qurante breve tiempo a bemperaturas elevadas.

fis natural gue la eloboracidn de residuos de tereftalato
de polietileno sdlo resulta interessnte cusndo se logrs trans—
formar de nuevo los productos de degradacién obtenidos en' un po-—
liester de valor. Entre otros, el punto de avlandamiento es una
carscteristica de la calidad del polﬁaero. Uebe ger lo més al=-
to posi‘ole, de aproximadanente 2002 C o mayor. Hs sabido que
todo tereftalato de polietileno contiene ciertas cantidades de
grupos de eter diglicdlico que sdlo se pueden eliminar con gren-
dificultad y que son log res ponsables de la disminucidén del pun-
to de ablandamiento. In los procedimientos conocidos hasta aho-
ra para la elaboracidn de tereftalato de polietileno, especial-
mente en aquellos en ios cuales solo se realiza una degradacidn
incompleta por alcoholisis por medio de glicol, no se cmsigue
por lo comin recuperar polimeros de valor compleio, es decir,
gue se obtienen productos que tienen un punto de abléndaaliezl'to
demasi ado bajo, ya que no son extraidos los grupos de eter di-

#1icdlico. Como easpecial ventajz del procedimiento de acuerdo
& 2 J P
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con el invento, ha de estimarse el que, después de la nueve
condensacidn, se ontengen polimeros cuyo punto de ablandamien~
t0 no se diferencia del del poliester original cargzdo. Probe-
blemente ésto ha de atribuirse al hecho de que, gracias al tra-
taniento brevisimo de log residuos con el vepor de agus recalen-—
tado, los grunos e:s“berv del eter diglicdlico cmtenidos en los
polineros residuales son sustancialmente saponificados', £rupos
ester que en la nueva condensacidn estén presentes couo grupos
serminales y, ademés, pueden ser fécilmente disociados.

Bl procedimiento se explicaréd con més detalle can referen-
cia a un ejemplo:

En una instalacidn tal como puede aprecigrse por la figu-
ra, se cargen de modo continuo residuos de fibras de tereftala-
to de polietileno, & saber, a razdn de 10 kgs. por hora., Ia ins-
talacidn consiste en un tubo 1 rodeado por una camisa de caldeo
2,3 subdividida. Le temperatura en 2 alcanza a 220-2402 C, en
3 &g unos 270=300¢ C. L1 tubo 1 estd estrechado en su extreno in-
ferior y form: uha cubeta l}. En 5 ge inyecta vepor rscalentado
con una temperature de 420¢ C. Recorre el tubo y sale por 6 con
una temperatura de 200-220¢ ¢. Entonces arrsstra coneigo los |
agentes textiles auxiliares adberidos a los residuos de Tibras.
Il déscenso de la temperatura de la corriente de vapor 68 Provo=
cado por el contacto con los residuog de fibres alimentados en
frio y por las paredes del tubo calentadas a temperaturss més
bajas. Eventualmente, ademde, puede inyectarse por 7 una segunda
corriente de vapor mds fris, que puede tener una temperstura apro-
ximada de 200 & 2204C, En la parte inferior del tuvo fumde el
material fibroso. Bl materisl fundido se acumula en la cubeta 4.
Gracigs a 1la disposicidn de la gbertura 5 de entrada de vapor

por encima de la cubeta y del nivel de la fusién que, & lo su-
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mo, puede subir hasta la tuberia 8, se evita una degradacién
ulterior del polimero, practicamente. Desde la cubete 4, la iu-

gidn de polimero que en realidad sdlo se ha degradado escaszmen=—
e, pero qué ve no tiene el grado de polimerizacidn preciso para
la hilatura, es retirade por medio de una bomba 9 y, a travéds

de un recipiente de reserva 1C, es itrensportada por medio de una

‘gsegunda bamba 12 sl recondensador 1l3. Lste recondensador esté

caldeado a una temperatura de 280 a 28792 C y se encuentra a un
vacio de wenog de un Torr. En 11 se aporta continuamente 4-metil-
ciclohexanons con agitacidn del contenido en 10, a saber, en

una proporcién de 0,02 a 0,06, referida a la caentidad alimentae~
da por l= bomba al recondensadar. La fusion del policondensado

se retira al exitremo de la cubeta de condensacidn y puede hilar-
se directamente. Es natural que la fusidn se pueds retirer tem-
bidn en forma de cinta y, despuds de enfriarla y corbarla se pue-
da geguir trabajando de la meners conocida.

Aun cuendo el tratemiento con vapor de log residuos de
tereftalato de polietileno deberie realizarse en todo cago de
una meners coumtinua, caso de que lag instalacianes disponibles
lo niciersn adecuado, la nueva condensacidn puede realizarse de
imodo intermitente. Tal Lfoma de trabajo continva-discontinue es
sconémicamente desfavofable pero en ella no aparecen inconve-
nientes de indole técnica.

Dsta solicitud que correspande a la presentada en Alemania
el 138 de Abril de 1959, bajo el Nimero V 16.401 IVc/29b, se aco-
ge a lo establecido en el articulo 51 Gel vigeute Dstatuto so-

bre Propiedad Industrial.
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Los puntos de invencion propia y nueva que se presentan
para que sean onjeto de esta solicitud de Patente de Invencion
en Rspafia por VAL aflos, son log siguientes:

l2.= Un procedimiento nara la nueve condensacidn direc-

ta y pera la niletura de residuos de terertalato de polietileno,

caracterizado porque los residuos, especialmente en forma fi-

brosa, son expuestos segun el princinio de la contracorriente
a una corriente de vapor de agua recalentado, cuya temperabu-
ra desciende desde 450 a 220¢ C, después de lo cual la fusidn
asi obtenida, tras adicién de cetonas o dicetonas aromédticas
o0 hidroarométicas se condensa y luego se hila directamente.
2¢,= Un procedimiento para la nueva comdensacidn directa
v vera la nilatura de residuos de tereitalato de polietileno.
lal y cano se na descrito en la liemoria que sntecede, re-
presentado en el dibujo que se acoupafia y con log fines que se
nan especificado.
Tata Memoria consta de ocno hojas escritas a mégquina por

une sola cera.
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