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PATENTE DE INVENCION
a favor de:

FARBWERKE HOECHST AKTIENGESELLSCHAFT, vormals Meister Iucius &

a":n:‘ﬁ '5"5?

Briining, de nacionalidad alemana, residente en Frénkfurt (u) -
Hoéchst (Repliblica Pederal Alemana), por:

"UN APARATO REACTOR PARA LA FABRICACION DE PTAIATOS DE POLIETI
LENO".

Memoria descriptiva

El invento se refiére a un reactor para la fabricacidén con-
tinva de ésteres puros y/o mixtos de los dcidos tereftdlico e
_ispftélico, sobre todo de tereftalato de poliétileno e isoftala~-
to de polietileno, a partir de los ésteres de los £cidos tereftd

5 . 1lico o, respectivamente, isoftdlico, con alcoholes inferiores;

sobre todo metanol y etilenglicol. Estos ésteres se denominardn
en lo que sigue, de manera abreviada, ftalatos de polietileno.

Los procedimientos conocidos para la fabricacidén continua
'de ftalatos de polietileno se llevan a cabo empleando varios apa

4 10 ratos separados, el primero de los cuales, gue es una caldera
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agitadora o una instalacién semejante & las conocidas columnas
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de fraccionamiento, sirve para la transesterificacién. El segun
do eparato y los siguientes a él sirven para la policondensacidn
propiamente dicha, Para la primefa fase de la condensacién se em
plean reactores previstos de mecanismo agitador o también colum-
nas de platos. Para la siguiente fase de la condensacién, la de-
nominada condenséoién principal, se prefie;en los reactores de
capa delgada, en los cuales la mezcla de reaccién es distribuf-
da en capas delgadas. Asi,rpara la eondensacién'principal, ée ha
eupleado ya reactores que estdn constrﬁidds é la manera de los
vaporizadores de capa delgada o de pelicula descendente. Se em-
plearon ademds reactores én los cuales la corriente de masa 1i-
quida se remansa‘o defiene escalonadamente por medio de tabigues
de detencién o barreras. |

Los tres pasos del proeedimiehto se diferencian entre si,
no sélo en lo que respecta a los aparatos preferentemente emplea
dos, sino teambién en‘relacién con las condiciones fisicas, tales
como presién y temperatura, bajo las cuales se desarrollan y, es
pecialmente,.también en lo que réspecta e las propiedades de flu
jo de la mezcle cargada. .

El transporte de la mezcla flufda reactiva desde un aparato
al siguiente se realiza a través de tuvos por medio de elementos
auxiliarea mecénicamente impulsados, téles como bombas de engra-
najes o bombas de membrana. | |

El émpleo de aparatos especiales para cada paso del procedi
miento ofrece, ciertamente, la posibilidad de una buena adapta-
cién de los aperatos al curso de los distintos pasos del procedi
miento pero, sin embargo, lleva inherente un grave inconveniente.
El gran ndmero de puntos de obturacién en los aparétos, tubos y

dispositivos de transporte, especialmente en las travesfas o pa
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sos deslizantes de 1os accionamientos para los agitadores, raseg
dores o érbples‘de Bomba, favorece las penetraciones de aife qué
modifican el grado de blancura del producto. La existencia de in
dicios de aire o de oxigeno conduée yaﬁa produdtos de desecho ¢

a un produeto de menor calidad. Este inconveniente no puede pre-.

venirse en medida suficiente incluso por la cuidadosa vigilancie

-personal o automdtica. Ia produccidn, con este remedio, solo pue

de en el mejor de los casos interrumpirse a tiempo.

Otro inconveniente de tales instalaciones consiste en que
la regulacién de las corrientes cuantitativas as{ como el ajuste
de las presiones y temperaturas a todo el desarrollo del procedi
miento offece dificultades que no son de poca monta CuandO'seAtrg
ta de aparatos configurados de manera tan diversa.

Se ha encontrado ahora que se evitan los inconvenientes des

critos si, para la fabricacién continua de ftalatos de polietile

- no partiendo de ftalatos de dimetilo y etilenglicol, se emplea un

reactor con varias cédmaras yuxtapuestas y que pueden ser calenta-

das independientemente entre si, cuyas cdmaras contienen barreras
0 tabiques de detencidn, teniendo cada una de las cédmaras una

gbertura regulable dirigida hacis la cdmara contigua, dispuesta

por debajo de la arista dé rebose del tabique de detencibn o ba-

rrera y en el cual el espacio de gasLde cada cémara situado por

. encima del tabigque de detericién estd unido con una instalacidn de

transporte de vapor o con un paso regulable de una instalacién co
min de varios pasos de transporte de:vapor, de manera que el reac
tor pueda ser hecho funcionar con pfesiones escalonadas de maners
regulable hacia la salida de la caja.

En este reactor pueden desarrbllarse en una paséda todos los

pasos del proceso necesarios paré'la fabricacidn del ftalato de

polietileno, desde la transesterificacién hasta la condensacién
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final. No se precisan instalaciones exteriores de ninguna clase
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para el transporte directo de la mezcla I{Quida. El transporte
de cémara a cdmara se realiza mas bien bajo el efecto de la -so-
brepresién de la anterior frente a la siguiente a través de las
aberturas de las paredés de las cémaras. A este respecto, el ta
mafio de las aberturas puede regularse fécilmente de manera gque
ninguna cémara se inunde o se llene demasiado poco. E1 ndmero de
puntos de ébturacién se limita a un minimo.

La regulacién de la cOrfiente de masé,liquida en el senti-

do de un llenado uniforme de las céméras puede hacerse, por ejem

‘plo, a mano de acuerdo con.las indicaciones de aparatos apropia-

‘dos medidores del nivel. Sin embargo, es especialmente ventajosa

ﬁara el sérvicio y el funcionamiento una variante del invento en
la cual la aﬂertura entre dos cédmaras tiene un 6rgéno de regula-
cién, tal como un registro, cono u obturador que puede desplazar
se automdticamente en funcién de la altura del nivel delante de
la abertura. ' |

En un reactor reallzado de acuerdo con esta variante, el pa
so de céfiara a cémara se mantiene constante, dentro de. estrechos
limites, a un valor que corresponde a la alimentacién. E1 nivel
de lfguido queda a la'alturé fegulada'y se eliminan los pasos di
rectos de gas a través de las aberturas.

La regulacién del reactor puede complementarse de diversas
maneras con medios conocidos. Por ejemplo, .la carga o la alimen
tacién pueden gobernarse en funcién de la viscosidad final y se
puede ~-1lo cual es adecuado,desde muchos puntoé de vista- regular
el caldeo de las cémaras automdticamente de acuerdo con la visco
sidad de la mezela de reaccién en la cémara.

El curso de la presién o el escalonamiento de la presidén en

el reactor puede ajustarse en correspondencia con las exigencias
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PRV VU
Torsmen A e S A A A Al

cha se realizé preferiblemente a presiones que estédn por bajo de
la presibn atmosférica. Sin embargo, la transesterificacién puede
realizarse tembién a sobre-presiones. Por consiguienfe, resulta es
pecialmente adecuado si de las instalaciones de transporte de va-
por subordinadas a las primeras cémaras detrds de la alimentacién
al reactor, por lo menos la primera puede ser hecha funcionar a
presiones que estdn por encima de la presidén normal.

La_transesterifieacién, sin embargo, puéde llevarse a cabo tam,
bién en las dos primefas cdmaras, por ejemplo; en este caso, pue-
deh.hacerse funcionar a eleccién la primera solaﬁente o las dos c&
maras a presién elevada. |

El nimero de las cémaras o de los escalones de presidn necesa
rios depende de la calidad del producto o del escalonamiento admi-
gible de ia presibn. Tratdndose de pequefios escalones de presidn,
es decir, traténdose de un nﬁméro mayor de escalones, el peligro
de una sublimacibén es mfnimo. En general, es suficiente la subdivi
sidn del reactor en siete cdmaras; no obstante, con esto no se guie.
re de ninguna maners imponer un limite superior al invento. ELl ni-
mero de cédmaras puede, més bien, si no se oponen a ello considera-
ciones de tipo econdmico, también aumentarse. Sin ewbargo, la caja
del reactor debe tener por lo menos cincoAcémaras, de las cuales
por lo menos una, con preferencia la Wltinma, confiene une instala-
cibn sgitadora situada hacia la éalida del reactor,

En el dibujo adjunto se ha representado'el reactor de acuerdo
con el invento en una ejecucibn a manera de ejemplo.

El reéctbr estd subdividido en cinco cdmeras 1. Cada cdmara
contiene barreras o tabiques de detencibn 2 que en parte estén he
chos como barreras de rebose y en parte como barreras de paso. Los

tabiques de detencién o barreras favorecen el mezclado Intimo de
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la mezcla de reaccién. las cdmaras contiguas estdn unidas' entre si
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solo a través de las aberturas 3 que estdn dispuestas por debajo
de las aristas de rebose de los tabiques de detencién.‘

Las aberturas 3 son ajustables por medio de un 6rgano de re-
gulacién 6; proporcionan el paso del 1fquido de cdmara a cémara.
La retirada del vapor se realiza por'instalaqiones de ﬁransporté‘
de‘vapor 5, por ejemplo pbr aparatos de inyeécién; a cada una de

las cédiaras le estd subordinada una instalacién de transporte in

Vdependiente.

Los érganos de regulacién 6 son.ajustables automdticamente en
funcién de una instalacién de medicién de nivel no rebresenfada.
Aumeﬁtan el tamafio de la abertura 3 al subir el nivel del liguido
y cierran la aﬁertura 3‘cuandb el nivel del 1l{quido desciende por
debajo de la arista superior del tabique de rebose.

La dltima de las cémaras 1 contiene una instalacién agitadoré
%5 El empleo de una instalacién agitadora permite trabajar con grg
dos de policondepsacién a los cuales la capacidad de'flﬁjo estd ya
considerablemente disminufda. Aparténdose de la realizacién ilus-
trada, otras cdmarss més puéden sér también eqﬁipadés con agitado-

res, pudiendo utilizarse las paredes intermedias para el sbporte

"de cojinetes dispuestbs de modo estanco. Para poder extraer mejor

tales polioondensados puéde ser adeéuado, tgi como hemos repreéen—
tado, disponer en la salida 8 una hélice o tormillo sin fin 9. ILos
tébiques (€] bar?e}as 2 pueden suprimirse‘tambiéh total o parcialmen
te en la dWltima cémara. ‘ | |
En el estado estacionario de funcionamienfo del reactor, el

ftalato de dimetilo-y el etilengiicol; junto con un catalizador de
transesterificaciép, entran en la primera cémara 1. La preéién di-
ferencial entre la priméra cédmara y la siguiente impulsa a la mez-
c¢la transesterificada a la cdmara siguiente. ILa abertﬁré de ié'pa—

red intermedia -gobernada por la instalécién reguladora- permite
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el paso solamente de una cantidad tal de mezcla gue se pueda man

tener un nivel de 1fquido entre el ¥ltimo tabique de detenciém 2
¥ -1a pared intermedia, cuyo nivel de liquido es suficiente para
evitar_un paso directo de gas a la cdmara siguiente. Los vapores
gue se producen en la ﬁrimera cémara, predominantemente métanol,

son extrafdos por medio de la inétalacién de transporte 5. Ia

: alimentaoi6n, el caldeo de la camisa lo'y la presién estén‘regu-

lados de manera que la transesterificacién esté terminada al pa-
sar ls me;oia por la priﬁeré abertura 3. En la cémara;siguientey
se expulsan el etilenglicol con excégo y cualquier metanol resi-
dual. Después de la adicidbn de un catalizaddr de poliéondensaci6ﬁ,
la policondensgcién se desérrolia en las céma;as siguientes. A
présiones que descienden, y temperaturas que aumentan, de cdmara
a cémarag la policondensaéién prbgresa;'El policonéensgdo final
muy viscéso es extraido en laAsalida 8 del,reactor por medio de
na nélice o tornillo sin fin 9. El curso del procedimiento es
seguido de cerca de manera continua por toma de muestras en pun-‘
tosicualeSQuiera; por ejempld en los tubos cortqs 11l y, en caso
nec;sario, es corregido.

Adends de las ventajas citadas en cuanto a la disposicién,
el réacfor ofrece la posibilidad dergobérnaf el procedimiento de
policondensacién en si conocido, de una manera eficaz, con vis-
tas a cualquier grado de policondensacién desgado. Puede proyég
targe de manera qué g6lo sea nedesaria una hermetizacién desli-
zante que, ademds, puede ser fécilmente vigilada. Los varillajes
de accionamiento péra la regulacién’dé las aberturas 3 héﬁ de pa
sarse a través de fuelles por las paredes, pudiendo prescihdirse
fécilmente de prensa-estopas. También la medicién del nivel pue-
de.realizarse evitando bﬁntoq de travegia si péra ello se hace

uso de los métodos de radiacién en si conocidos. Las obturaciones
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en los puntos de junta no présentan ningﬁn.problema. Por tanto,

el peligro de las penetraciones de aire es:mucho menor que en los
aparatos conocidos.

195 Los temores que antes se experimentaban, de gue el empleo de
un solo reactor pudiera ménoscabar ld necesaria latitud de varia-
eién de las diversas etapas dél procedimiento, hén resultédb&ser
totalmente infundados. o | |

Esta solicitud que corresponde a la presentada en Aleménia

200 el 11 de Mayo de 1.962, bajo el ndmero ¥ 36 779 IVd/39¢c, se aco

' ge a los beneficios del articuld 51 del vigente Estatuto sobre
:Propiedéd Industrial y dei artfeulo 42 del Convenio de la Unién.
REIVINDICAGIONES

1); Un aparato reactoriparafla fabricacidén continua de ftalatos
205 d§ pdlietileno a partir de ftalatos de dimetilo y etilenglicol,’
con variaé cdmaras yuxtapuestas; caldeables indepehdientemente
entre'Si, las cuales contienen barreras o tabiques de detencién,
caracterizado pogque cada una de. las cédmaras tiene una abertura
regulable dirigide hacia la cémara contigua, cuya abertura estd
210  situada debajo de la arista de rebose del'tébique de detencién,
¥ porque -el espacio de gas de cada cdmara situado encima del ta
bigue de detencidn estd unidohcén una'instalacién de transporte
de vapores 0 con un paso regulable de una instalaqién o transpor
te de vaporesvcomﬁn, de varios pasos, Qe mpdo que el reactor pue
_?15 da ser hecho funcionar con presiones escalonadas de manera regu-
lable hacia la sélida de la caja.
2). Un aparato ségﬁnlla reiv;ndicacién’l), caracterizado porqueAla
abertura entre dos cémaras tiene un brgano de regulacién, tal como
un registro, cono.u obturador, gque es ajustable.autométicaménte en

220 funcién de la altura del nivel delante de la abertura.
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3). Un aparato segin las reivindicaciones 1) y‘2), caracterizado
pdrque de las instalaciones de transporte dé vapores gue estén.sg
bordinadas a las primeras cdmaras detras de la entrada al reactor,
la primera por 1o menos puede ser hecha funcionar a presiones supe
© 225 riores a la presién normal. |

4). Un aparato segin las reivindicaciones 1) a 3), caracterizado
porque la caja‘del reactor tiene al menosvcinoo cémarés, de lag
cuales uha por lo menos, preferentemente la Ultima, tiene una ing
talacidén agitadora situada hacia la salida del reactof.

230 . 5). UN APARATO REACTOR PARA LA FABRICACION DE FTALATOS DE POLIETI

LENO.
Esta Memoria consta de nueve hojas folladas y mecancgrafia-

das por un solo lado de sus hojas.
Madrid, a 7 de Mayo de 1
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