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MEMORIA DESCRIPTIVA

para s o l ic i ta r
P A T E N T E  D E  I  N V E N C I  C N

en
E S P A Ñ A

dad alemana, estab lec id a  en Reuterweg 14, F rankfurt (Main) 
República Federal Alemana, por:

conocer h as ta  ahora, para l a  policondensación continua 
de te r e f ta la to  de b is - ( 2-h id ro x ie ti lo )  se u ti l iz a n  reac­
to re s  con equipos mecánicamente accionados, por ejemplo, 
p ara  mejor mezcla, ag itadores o d isp o sitiv o s que con ayu­
da de equipos mecánicamente accionados tienen  como f in  
un aumento de l a  su p erfic ie  del producto de reacción.

cedimiento continuo se ha mostrado que l a  mésela de reac­
ción, re su lta n te  de l a  tra n se s te r if ic a c ió n  de e s te re s  d i-

PRBCONDENSADOS"

En lo s  procedimientos y d isp o sitiv o s  dados a

En l a  preparación de p o lica te re s  según e l pro-
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a lc o h íl ic o s  de ácidos d ica rb o x ílico s con d io les o de l a  
e s to r if ic a c ió n  de ácidos d ica rb o x ílico s con d io les , no 
puede se r sometida directam ente a l  vacío de 0 , 5  to r r .  ne­
cesa rio  para l a  preparación de p o lié s te re s , ya que sino 
ap a rece ría  una fu e r te  espumación del producto. Para o r i­
l l a r  e s ta s  d if ic u lta d e s , l a  mezcla re su lta n te  después de 
l a  tra n s e s te r if ic a c ió n  o en l a  e tapa de e s te r if ic a c ió n  
hace reaccionar primeramente en una etapa de precondensa­
ción, antes de pasar a l a  etapa de condensación f in a l .

E s ta  etapa de precondensación es hecha funcio ­
n a r a una p resión  por debajo de l a  atm osférica que e s tá  
e n tre  l a  de l a  etapa de tra n s e s te r if ic a c ió n  o de e s te r i ­
f ic a c ió n  y l a  de l a  etapa de condensación f in a l .

Se propuso ya procurar, por medios co n s tru c ti­
vos que aumente e l  vacío de forma escalonada dentro del. 
re a c to r , para producir de e s ta  manera un paso gradual des­
de l a  etapa Re a l t a  p resión  h as ta  l a  etapa de l a  presión  
f i n a l  de por ejemplo 0 ,5  to r r .  S in embargo dicho procedi­
miento p rec isa  una inversión  cuantiosa y, por tan to , ca­
r a ,  para l a  regulación  del procedimiento.

Los teac to re s  equipados con ag itadores u o tras  
p a r te s  mecánicamente accionadas tien en  l a  desventaja de 
que una d isposic ión  de lo s  árboles de accionamiento ver­
daderamente estanca a l  vacío es muy d i f í c i l  y costosa. 
Además, estos d isp o sitiv o s  son muy propensos a la s  av e rias .

Se ha mostrado de forma sorprendente que se l l e ­
g a  Ae manera esencialmente más se n c il la  y bara ta  a grados 
de policondensación esencialmente más a l to s  s i  se da me­
nor im portancia a una gran su p e rfic ie  del producto de 
reacc ió n  y mayor im portancia a una buenay uniforme d i s t r i -
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bución del tiempo de permanencia de la s  d iversas p arte s
en volumen de l a  mezcla de reacción .

E l invento describe un procedimiento y un d is­
p o s itiv o  para l a  policondensación continua de preconden- 
sados que proceden de una tra n s e s te r if ic a c ió n  continua 
de por ejemplo te r e f ta la to  de dim etilo  con e t i lá n g lic o l  
o de una e s te r if ic a c ió n  continua de por ejemplo ácido te -  
r e f tá l i c o  con e ti lá n g lic o l , eventualmente con ad ición  de 
ca ta lizad o res , llevándose a cabo la  reacción  en a l menos 
un canal- ab ie rto  calentado indirectam ente con un medio 
de caldeo, y separándose lo s  'compuestos v o lá ti le s  despren­
didos desde l a  zona de reacción.

O tra c a ra c te r ís t ic a  del invento consiste  en 
que e l medio de caldeo necesario  para l a  calefacción  es 
conducido en con tracorrien te  con e l producto de reacción .

Según o tra  nueva c a ra c te r ís t ic a  del invento se 
disponen superpuestos varios calíales ab ie rto s  como p la to s 
con rebose y la s  sustancias v o lá t i le s  a desprender son 
sacadas separadamente de cada uno de dichos canales.

Según una rea liz ac ió n  p re fe rid a  del invento, 
l a s  sustancias v o lá t i le s  sacadas son sometidas a una con­
densación fraccionada, y solamente e l  producto de reac­
ción  evaporado conjuntamente es devuelto de nuevo en fo r­
ma condensada a l p la to  superior del re c ip ien te  de reac­
c ió n .

Un d isp o sitiv o  u tiliz a d o  dentro del marco del 
invento para l a  ejecución del procedimiento consiste  en 
una columna con vario s p la to s  d ispuestos uno sobre o tro , 
d isp o s itiv o s  para e l  traslado  del líq u id o  desde lo s  d i­
versos p la to s  hasta e l inmediatamente in fe r io r , un dispo-
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a l t iv o  de caldeo para l a  ca lefacción  de lo s  d iversos p la ­
to s  y un d isp o sitiv o  para e l re to rno  del condénsalo a ba­
se  de lo s  vapores a separar a l p la to  más superior, consis­
tien d o  lo s  d iversos p la to s , en canales ab ie rto s  d iv ididos 
convenientemente por medio de chapas de separación de ma­
n e ra  que re s u l ta  una forma de la rg o  trayecto  múltiplemen­
te  a rro llad a , sobre l a  que están  p resen tes medios para 
e l  caldeo in d irec to  del líq u id o  sobre e l  p la to , y de ma­
n e ra  que están  presen tes canales de evacuación desde lo s  
d iv erso s p la to s para la s  sustancias v o lá t i le s  a desprender.

E l procedimiento según e l invento y e l aparato  
u ti l iz a d o  para l a  ejecución del procedimiento tien en  l a  
v en ta ja  de que por medio del líq u id o  de caldeo conducido 
p referib lem ente en con traco rrien te  con re lac ió n  a l a  c ir$  
cu laeión  del producto, se lo g ra  un buen intercam bio de ca­
l o r  que p o s ib i l i ta  un caldeo uniforme de lo s  canales. Los 
vapores de alcohol que se desprenden en e l transcu rso  de 
l a  policondensación pueden e levarse sin obstáculo y pueden 
s e r  separados de l a  zona de reacción . Con lo s  compuestos 
v o lá t i l e s  separados de forma oontínua se a l te r a  continua­
mente e l e q u ilib rio  de l a  reacción  química y se desplaza 
de e s ta  manera en d irecc ión  a l producto f in a l  deseado.

E l procedimiento según e l invento y e l  d isp o si­
t iv o  u tiliz a d o  para l a  ejecución del procedimiento tienen  
además l a  ven ta ja  de que e l producto que procede de l a  
e tap a  p rev ia , indiferentem ente de que proceda del t e r e f -  
t a l a to  de d im etilo  por tra n s e s te r if ic a c ió n  con g l ic o l  o 
d e l ácido te r e f tá l ic o  por e s te r if ic a c ió n  con g lic o l , pue­
de se r sometido a un vacío relativam ente a lto  incluso 
cuando solo haya reaccionado de manera incom pleta. Espe-
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ctalm ente con lo s  productos que en lo s  reac to res hechos 
conocer hasta  ahora se espuman muy fuertem ente, se puede 
e s ta b le c e r  a través del medio de caldeo conducido en con­
tra c o rr ie n te  en e l d isp o sitiv o  según e l invento, una va­
r ia c ió n  de tem peratura a lo  la rgo  de l a  c ircu lac ió n  del 
producto ta l  que no tiene  lugar e l espumado. A sí,ya era 
p o sib le  en una in s ta lac ió n  de ensayo es tab lece r d ife ren  
c ía s  de tem peratura de 60-C y más en tre  l a  entrada y l a  
s a l id a  del producto y e v ita r  con e llo  pérdidas p e rju d i­
c ia le s  de producto s in  modificar e l vacío.

Un d ispositivo  u tiliza d o  ¿entro  del marco del 
invento  e s tá  explicado en la s  fig u ras  1, 1a y 2. Repre­
sen tan  un ejemplo de una forma técn ica  de rea liz ac ió n  de 
uno de dichos canales. Los dibujos no están  a esca la  s i ­
no que son puramente esquemáticos.

E l dibujo 1 es una sección v e r t ic a l  por un de­
nominado p la to  de permanencia, l a  f ig u ra  1a es una sección 
a través de dicho p la to  de permanencia según la  l ín e a  de 
co rte  1 - 1  de l a  f ig u ra  1 . La f ig u ra  2 rep resen ta  una sec­
ción  v e r t ic a l  a través de todo e l  re a c to r .

E l p la to  de permanencia según la  f ig u ra  1 es 
cargado por 1 con producto que c irc u la  a través de lo s  
canales formados por la s  chapas de separación 2 , en lo  
e se n c ia l en e l  sentido de la s  flech as , y pasa de nuevo 
en e l punto 1 ' a través de un tubo de rebose 3 a l  p la to  
de permanencia dispuesto  debajo. 31 medio de caldeo es 
conducido en con traco rrien te  con aquél desde e l  p la to  
s itu ad o  debajo a l p la to  de permanencia en e l  punto 4 , pa­
sa  a través del se rp en tín  tubu lar 5 en con tracorrien te  
con e l producto y penetra en 6 en e l p la to  de permanencia
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inmediatamente su p erio r.

De e s ta  manera re su lta  l a  e s tru c tu ra  de todo 
e l  re ac to r según l a  f ig u ra  2 .

Un número cualquiera de p la to s  7 a 7 de perma­
n en c ia  dependiente del caudal y de l a  d is tr ib u c ió n  de tem­
p e ra tu ra  a s í  como de la s  dimensiones geométricas de lo s  
d ib erso s p la to s  de permanencia son d ispuestos uno encima 
de o tro  igual que lo s  p la to s  de una columna de d e s t i la ­
ción,, pero d iferenciándose de és to s  por e l hecho de que 
e n tre  e l  perím etro del p la to  de permanencia y l a  camisa 
de l a  columna 8 caldeada, queda una separación 9 , que 
perm ite e l paso s in  obstáculos de lo s  vapores re su lta n ­
t e s  sobre cada p la to  de permanencia situado debajo hacia 
l a  cabeza de l a  columna del re ac to r , s in  que és to s  en tren  
en  contacto de nuevo directam ente con e l  producto. Solo 
en l a  cabeza de l a  columna de condensada fraccionadamente 
l a  mezcla de todos lo s  vapores que suben desde lo s  d iver­
sos p la to s  de permanencia, recuperándose, e l  te r a f ta la to  
de dim otilo y/o e l tc r e f ta la to  de b is - ( 2-h id ro x ic ti lo )  
evaporado conjuntamente, y son conducidos estos de nuevo 
a l  p la to  superio r. E l alcohol desprendido, por ejemplo, 
g l i c o l  y metanol, os separado en forma de vapor del s i s ­
tema y es condénsalo subsiguientem ente.

Se exp licarán  pás aún con re lac ió n  a l  s igu ien te  
e jemplo de rea liz ac ió n  a l  s igu ien te  ejemplo de rea liz ac ió n , 
e l  procedimiento según e l invento y e l d isp o sitiv o  u t i l i ­
zado para l a  ejecución del procedim iento.
Ejemplo 1 . -

E1 procondensado preparado de forma cn .tín ua  
a pa& tir de 6 , 5  hg/h de te r e f ta la to  de d iñ e ti lo  y de 2 , 5
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!:g/h de e ile n g lic o l, que contenía d isu e lto , en una concen­
tra c ió n  de 0 , 5  milimole s/mol de te r c f ta la to  do d im ctilo , 
e l  aceta to  de zinc u tiliza d o  como ca ta lizad o r de tran ses - 
te r i f ic a c ió n  y de policondensación, fue bombeado de mane­
r a  continua por medio de una bomba dosificadora sobre 
e l  p la to  7  ̂ superior de un reac to r que constaba de 12

p la to s  de permanencia 7 . a 7  .1 12
E l diámetro de lo s  p la to s  de permanencia era 

de 300 mm y la s  demás medidas fueron: Separación mutua 
de la a  chapas de separación 2 : 30 mm; volumen de carga 
de un p la to : aprox. 2 1 ; se rpen tín  de caldeo; diámetro 
d e l tubo 14 mm y espesor de l a  pared 1 mm.

Las tem peraturas en e l  re ac to r fueron: en e l 
p la to  7  ̂ de 210SC, en e l p la to  7g de 250^0 y en e l p la to  
7 1 2  de 2502C.

La presión  en e l  re a c to r  fue de 70 to r r .  Se ob­
tuvo un condensado de una viscosidad in tr ín s ic a  de 0 , 3 0  

medida en fe n o l/ te trao lo ro e tano .
Ejemplo 2 .-

En l a  in s ta lac ió n  de ensayo según e l ejemplo 1 

se mantuvieron iguales todas la s  condiciones de reacción. 
Solamente l a  presión disminuida hasta  25 to r r .  Se obtuvo 
un condensado con l a  viscosidad in tr ín s ic a  de 0 , 4 3 .

-  N 0 T A -

Los puntos de invención propia y nueva que pre 
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sen tan  para que sean objeto de e s ta  s o lic i ta d  de Patente 
de Invención en España, por "VEINTE años, son lo s  sigu ien­
t e s :

1 3 . -  Un d isp o sitiv o  para l a  policondensación 
continua de precondensados que proceden de una tra n se s te -  
r i f ic a c ió n  continua de, por ejemplo, te r e f ta la to  de dime­
t i l o  con e t i le n g lic o l  o de una e s te r if ic a c ió n  continua 
de, por ejemplo, ácido te r e f tá l ic o  con e t i le n -g l ic o l ,  e- 
ventnalmente con ad ic ión  de ca ta lizad o res, caracterizado  
porque consta de a l  menos un canal ab ie rto  calentado in ­
directam ente con un medio de caldeo.

2 3 . -  E l d isp o sitiv o  de l a  re iv in d icac ió n  1, ca­
ra c te r iz a d o  porque es tán  dispuestos varios canales ab ie r­
to s ,  unos encima de o tro s, como p la to s  con reboses.

3 3 . -  El d isp o sitiv o .d e  la s  re iv ind icaciones 1 y 
2 , caracterizado  porque consiste  en una columna con varios 
p la to s  dispuestos unos encima deotros, d isp o sitiv o s  para 
l a  conducción del líq u id o  desde lo s  d iversos p la to s  a l 
inmediatamente in fe r io r , un d isp o sitiv o  de caldeo para 
c a le n ta r  lo s  d iversos p la to s  y un d isp o sitiv o  para e l  re ­
to rno  de condensado a p a r t i r  de lo s  vapores a separar, 
a l  p la to  más superio r, porque lo s  d iversos p la to s  consis­
te n  en canales ab ie rto s  subdivididos convenientemente por 
chapas de separación de modo que re su lte  una forma de t r a ­
yecto  prolongado a rro lla d a  de manera m últip le, porque ex is­
te n  sobre e l p la to  medios para ca len ta r indirectam ente 
e l  líq u id o  y porque ex is ten  canales de descarga desde lo s  
d iv e rso s  p la to s  para la s  su stan c ias v o lá ti le s  a despren­
d e r .

-  8 -



527376
4 3 .-  "UN DISPOSITIVO- PARA LA POLICONDENSACION 

CONTINUA DE PRECONDENSADOS".
Tal y como se ha d esc rito  en l a  Henoriaque an­

tecede y representado en lo s  dibujos que se acompañan 
p a ra  lo s  f in es  que se han especificado .

E sta  Memoria consta de nueve hojas e s c r ita s  a 
máquina por una so la  cara.

Madrid,
P.A



327576

2 3



327376ñg.2

¿ 3 )  ) 3 ^ 3 )  t  <r j . g j  ¡

7,
7z
7z

8


	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



