R-1.103-13

;. PATENTE DE

P g e o e

Mcuyo privilegio s solioita para Eapaﬁa y to~;”
 dos sus. territorios y plazas de soberania, a

| TRANSFORMACIONLS QUIMIOO-INDUSTRIAIES, Sehe .

(mRAQUISA)
‘entidad espaﬁola, domioiliada en Baroelona,;

:Paseo de Santa Colama, nﬁm. 17, relativa a : . o B

S "mocnnxmmmo IE mamcacxon DE 'POLICONDEN-
. - SADOS. LINEAI.ES SATURADOS",
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. MBIORIA  DESORTETIVA

"'?La'ﬁfésénté ?aténté dé Inffoduboidﬁ,“sé édntrae; tal )
ﬂf'como indica su- enunciado, 8 un procedimiento de fabrioa-:* :
oiGn de polioondensados lineales, también 1lamados poli~~'
§.  ; ésteres, que son productos que ya han adqulrido una cier-
-  ta importancla industrial, la cual, por sus adeouadas pro-

{(f';# P .f!,s«/jpiedades, és de esperar que aumentaré oonsiderablementeo;-r

) , sados lineales adolecen de varios defectos. o bien se ob~'
 fi;QQ:;;i tienen mediante wn prooeso de muy larga duraci&n que da ;f ;
o "flugar a productos oscuros, o bien, cuando el proceso es de’;
'9:rduraoidn.normal, se obtienen policondensados de relativa~ |
ijmente alta acidez. Tanto en un caso oomo en otro quedan
_ B ‘1f:mny deamerecidas las propiedades de los policondensados. s
15,  fl_De aqui que ha sido estudiado ¥ resuelto, un prooedimientof’%

 zide fabricaoién de policondensados lineales¢~- - .. —‘;

: "”Segﬂn'se hé visfo'durahfé'trabajoé expefiﬁéntdles§’%¥A
v.zson faotores decisivos para 1a preparacién de polieon-,"x_
4 hfdensados de buensa oalidad los siguientes: l) adecuada pro~'€

20, “‘poroiGn molar entre ol dcido y el glicol la cual debe es-; 3"
o ' tar comprendide entre}l;l y 1l:2 segﬁn qual aea,la:visposi- .

ded deSeadé en ol producto fina1;"2) él‘empleo da un cétaé

lizador écido tanto en la fase iniolel de esterificacibn

como en la final de polimerizaoidn; 3) em empleo de temper
254 »'  raturas apropiadas en las fages de esterifioaoiﬁn y de PO

limerizacién, 4) la utilizacibn de atm&sfera inerte o va-

oio para evitar la formaciGn de pro&uotoa coloreados, 5)

. B .i el ampleo ‘de una buena agitaciGn principalmente en la fase




.30‘!

50,

55

:i';'3 -

sy

5 sy
LA

2@5ﬁ44

de polimerizaoién; 6) elevado grado de pureze de los pro-

B procedimiento objeto de’ Patente ‘ge caracterzza,

itfesencialmente, porque partiendo de un 4cido orgfnico di--
'_bésico y un glicol como produotos reaocionantes, u y un
ifcatalizador en proporcidn comprendida entre 0 1 y 1%, se -

j3501»':_oalienta la mezola a una temperatura oomprendida entre 140 ?ﬁ

¥y 16090 y se elimina el agua de esterificaci6n msdiante

B inyecci&n de' un gas inerte, anhidrido carb&nioo, por ejem--;

lo, a través de 1a mesa fluida. Guando el indioe de aci—

B &/]dez de la masa fluida aloanza un valor igual o inferior a
.;_40§f7 7;60 se interrumpe ol burbujeo de ga- y sa substituye por un-%
8   ‘felevado vaoio mientras se mantiene la temperaxura entre |
'“.120 y 14090 hasta que el Indiee de aoidaz alcanza un va—’
| f:ﬂlor inferior a 1a unidad, a partir de ouyo momanto se’ ‘pro= |
icede a 1a eliminaoi&n del exeeso de glicol por destilacién,i
‘{“pudmendo desarrollarse posteriormente una polimerizacidn

" hasta aloanzar el grado de visoosidad deaeado. - - "‘~Ai

Para eliminar del glicol por destilacidn pueden

7;,presantarse dos variantes, segﬁn sea el grado de visoosi~ :
: :dad requerido para el produoto resultantez si se desea un
i';poliester de baja viscosidad ae mantiene el vaoio y sa
. 391eva la temperatura hasta 18090 hasta lograr la total
? desti1aoi8n del glicol, una vez conseguida la oual se en—»_
{ fria la mase resultante, que’ es el poliester de baJa vis- '

oosidad (30-80 poises a 2590). - - - -‘, -

En su segunda variante, para la obtencidn de o
poliester viscoso, une vez ellminado totalmente el exeeso

de glicol en la forma expuesta en el pérrafo anterior, se
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eleva la temperatura hasta 20021020 manteniéndose ésta

PR

| hasta alcanzar el grado de viscosidad deseado por desa— | ®
600 o rrollarse en dicha fase una polimerizaciGn que pennrte ;

o obtener produotos de hasta 1.000 poises y més de visco=

"sidad, con excelente color ) Indice de acidez bejo 1nfe-

rior a dos unidades, una vez enfriado el produoto. - -

» Con oarécter potestativo se prevé que el cataliza-,
- o  65g.'5ijdor empleedo para las reacciones de. esterifioacién v, po~‘ s
" k B f";fqlitaflimerizaoidn, ye. explieadas, esté constituido ﬁor écido
| o 5aulfﬁrioo o écido fosférioo._- e e —'

R En le preparacidn de policondenaados lineales, se~
‘Lf;;vgﬁn 1a Patente, deben distinguirse dos aspectos fundamenuvifa

: s ' '~70’°— L telesQA_ - —‘vt—\-..- —I —g - _‘ — — - a— -‘.i- T). - -.- —’—-—- .-n -/-

l).~ Clase de pro&uctos reacoionantea.., d' .
2)0- Obtencién de 105 polioondensados lineales.;7
En cuanto 8 los écidos a emplear pueden ser todoaffff‘:

"-gflos diécidos orgénicos saturados como oxélzoo, maldnico,

.r75;:ig3;succinico, adeioo, sebécioo, ftélieo, etc., en cuanto .  i
SR &103 glicoles: pueden :er oualesquzera tales camo etllengli_ ;;.
B col, dietilenglicol, trietilenglicol, proPilenglic01, di-f .
o ‘_ ’propileng1ioo1, 2,2dietil-l,3~propanoglicol, 2~et11-2abut11
o ~ o _1.-.3-propanodiol, 1—5~pentanodiol, z“eti1-1~3uexanod1 01.
o 800 hex:l.lengliool, atc. ".. - _',. e m et e - _-- i _:;

o A oontinuaci6n, y a fln de facilitar 1a compreneidn
Ede las ideas preoedentes, e descrlbe una realizaoi&n pré,o-,j
:_tica desarrollada segﬁn la presente patente de introduccidn-[
la cual, dado su fin primordialmente explicativo, deberé -

. . v'85.‘ - ger interpretada camo desprovista Qe todo alcance limitati- 2
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f.forma avanza répidamente la reacciGn de esterifioaoi6n 1o

vo respecto e la amplitud de la roteoci6n legal que-se

PREPARAéIon'DE Poi.I'EsmEn ADIPICO PﬁOPII.ENGLICOI.‘

- En un aparato de reaooidn se oarga una eantidad

oonooida de doido adipico v luego una, cantldad tal de - pro-

. pilenglicol de forma que la proporcidn moler de feido. adi-.
pico & propilengliool sea de 1: 1,75. Se aﬁade luego una

cantidad de écido sulfﬁrico 0 fosf6rico que esté compren—

11;dida entre el 0,1—1 ﬁ de la suma de’ loa pesos de écido

‘ 'adipico h'g de prOpilenglicol. Una cantidad apropiada es 1a

| fde 0,5 %. Sa cierra el aparato y le inioia el calentamien~
” #0° A una temperatura de alrededor de 9090 se funde ¥ di-'
;Wsuelve el écido adipico. En este mamento se inicia el paso
x‘,de una oorrienxe de anhidrido carbdnico que produce ung :
7atm63fera inerte vy que arrastra el agua que se forma en‘la

'bfreaocidn ‘de esterificaciGn. La oorrienme da gas se 11eva
;;a un oondensador en donde se recupera un oondensado forma~
1fdo principalmente por agua que lleve disuelto un 10~15 ';ff

—M t‘de glicolo De dicho condensado se puede recuperar este gli-;
t' oo1 para su empleo en otra operacidn. Se va aumentando len~4
‘.jﬁtamente la tamperatura hasta que finalmente se mantiene ;f;
?3ﬁentre 140~16090° Al oabo de aproximadamente 4 horae de '4 

freaccidn el fndice de’ aoidez es. de alrededor de & 60. Se 31%

- fenfria ‘la mesa reaccienante v se mantiene su temperatura ‘

n “fa 120-14020. Se corta 1a corriente de anhidrido oarb6nico,

’”;]»se oierra el orificio de entrada de dicho gas y se a@lioa.j

:'\vaoio aiendo necesario como minimo alcanzar 50 mmo De eeta‘%

B
:

'v7que_se oomprueba con determipaciones peri&dioas del fndioe
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floracioneso El preparado esté 1iato para su envasado y uso.'{
_r

S
: Msados (peliésteres) lineales eaturados es como plastifican-'

"'tilacidn ‘g6 continﬁa aumentando la temyeratura hasta alcan~

' de viscosidad por. determinaoionas peri&dioas de la miama.;f

1"Transcurridas ‘tres horas en estas condioiones el produoto :

| 'ha 2590. Se enfria hasta—una tamperatura de 9090 por debaJO"'
. de la oual puede ya eliminarse el vacio lin peligro de CO=", ok

' De esta forma ‘se obtiene v poliéster de. 1la indicada visco-

o 2 unidades. Continuando ol tiempo e polimerizacidn puedan

,'fmobtenerse vnsoosidades superioraso —'4 ; —:-“~ . - - -‘”“

C tes para 1as diversas preparaciones a base de oloruro de fﬁ;“

f‘f“tifioantes. Se distinguen principalmente por su elevada e
;ﬁ;faocidn plastificante y par su baJisima volatilidad y difi~' 5
:icultad de extraooidn por agua, agun jabonosa y disolventes.3f”
“ Son marcadamente no migrantee..iodo ello hace prever que‘ |
'i'estos produotos alcanzarén una notable aplicacldn enilés

5gindustrias de plésticos._- - e o e e -f_‘

-6 -

te propilenglicol es puro y puede amplearse directamente

en otra Operacidno Cuando’ se observa que ha oesado 1a'des-

zar 200—21020, Se mantiene ésta v se controla el aumento,

ha alcanzado una viacosidad ‘de’ aproximadamente 350 poiaes

sidad, de color olaro y con un 1ndioe de acidez inferior 8

La principal aplioaci6n préctica de los policonden—,"

polivinilo. En ciertos aspectos superan a los demés Plas—-*“"
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ﬂfnes técnicamente posiblesa.- I I I

o tente de intro&ucci&n por 10 aﬁos, podrén aplioarae todas

o de orden accesorio, ‘siempre que. con ello no se desvirtﬁe

"‘su esenclalidad, que €8 la que ‘se resume y concreta en ‘
lla primera de las reivindioaciones que siguen, ya sea can-?,
:siderada aisladamente, ya sea considerada junto con una o '

5"varias de 1as reivindioaciones restantea y sus combinaoio~<u

-711neales saturados, caracterizado porque partiendo de un. B}
°i3£cid0«orgénico dibdsico y un glicol como productos reaccio~‘

'”inantes, y un catalizador en propor01&n comprendida entre

ﬁfiigtfluida una corriente de gas inerte, para 1a eliminaci&n .
'; :de1 agua de esterificaci8n, hasta'que el fndice de acidez

'rualoanza un valor 1nferior a 60, efectuéndose a continua—!

,2{5/4 Z‘*

las variantes de detalle que la experiencia y la préotica

tos adioionales, usos de aparatos, v demés circunstancias

Hora

1.- Procedimiento de fabrioaciGn de'policondensados__.
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'75caracterizado porque la eliminaoidn del exceso de glicol

m199; .
~ <“hasta un valor comprandido entre 200 y 21090,, y manteniénn.l

'jeventual posterior polimerizacidn para aloanzar el grado

175, de visoosidad requerido. - e - = - = -‘Qii‘

. dos lineales saturados, segﬁn la reivindicacidn anterior,

‘lleva a cabo mantenlendo el vacio e elevando 1a tempera~

_ tura de los productos reaccionantes Yy resultantes hasta

. laoi6n del, gliool, enfriando a continuaoi&n la masa resulu

L"l:ante, que es un poliester de baaa viscosidade Q - - - -j~‘

dos lineales saturadoa, segﬁn la primera reivindicacidn,, 4?

 ijtura de los produotos reacoionantes y resultantes hasta ~1f'
1130n0, la cual se mentiene hasta aleanzar la total desti=

’laciBn del glicol, elevando a continuaciGn la temperatura

i;por 1levarse a cabo una reacoidn de polimarizaoi6n, aloan--“

2o~ Procedimiento de fabrioacién de polioondensa—

oaracterizado porque la elimlnaci6n del exceso de glicol se

18090., la cual se mantiene hasta aloanzar la total desti-

30" Procedimlento £ de fabrioaoién de policondensa—

"_;dose ésta haata alcanzar el grado de visoosidad deseado,_f”

'”“zado el cual s enfria la maaa. - =,-M



terizado porque cqmo catalizador de las reaociones de es~ f

’~fterifioacidn v polimerlzaoidn se emplea éoido fosférioooA-f
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