Ui

10

P-"" 32.219
A HR. 4966

"Rinne fir Unesterung
Vorrichtung"

327376

MEIORIA DESCRIPTIVA

para solicitar
PATENTE DE IXVENCICH
en
ESPARA
nor VEBIITE ailos
a nombre de NETALLGESELLSCHAPT ATITICI.GESDLLSCIAFT, enti-

dad alemana, establecida en Reuterweg 14, Frankfurt (Main)

Reniiblica Federal Alemana, por:

"UN DISPOSITIVO PARA LA POLICOIDEISACICI CONTINUA DB
PRECCIDENSADOS".

En los procedimientes y dispositivos dados a
conocer hasta shora, para la policondensacidn continua
de tereftalato de bis-(2-hidroxietilo) se utiliszan reac—
tores con eguipos mecanicamente accionados, por ejemplo,
para mejor mezcla, axitadores o disnogitivos gque con  ayu-
da de equipos mecanicauente accionades tienen como fin
un gumento de la superficie del producto de reaccidn.

En la preparacidn de policoteres sesin el pro~

&

—

cediniento continuo se ha mostrado que la mezcla de reac-

s P . " '
cion, resultante de la transesterificacidn de éateres di-
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esterificacidn de dcidos dicarboxilicos con dioles, no

puede ser sometida dirsctamente al vacid de 0,5 torr. ne-
cepsario para la preparacidén de polidsteres, va que sino
apareceria wna fuerte espumacion del producto. Para ori-
llar estas dificultades, la mezcla resultante despuds de
la transesterificacidn o en la etapa de esterifieacidn
hace reacclonar primeremente en una etaps de precondensa-
cidn, sntes de pasar a la ctapa de condensacidn final.

Beta etapa de precondensacidn es hecha funcio-
nor o una presidn por debajo de la atmosférice aue eotd
entre la de la etapa de transesﬁerificacién 0 de esteri-
ficacitn y la de la etana de condensacion final,

Se propuso ya procurar, por medios constructi-~
vos aue aumente el vacio de forma escalonada dentro del
reactor, nara oroducir de este manera un paso graduzl des-
de lz ctapa de alta presidn hasta la etapa de la presidn
final de wor ejemplo C,5 torr. Sin embargo dicho procedi-
miento precisa wns inversidn cuantiosa y, por tanto, cu-
ra, paro la resulacidn del procediniento.

Los feactores equipados con agitadores u otras
oortes mccanicaimente accionadas tienen la desventaja de
que una disposicidn de los drboles de accionanicnio ver-
doderamente estanc: al vaclo es muy dificil y costosa.
Adeuds, cotos dispositives son muy propensos o las averias.

Se ha mostrado de forma sorprendente gue se lle-
oo Ge manera emencialmente mas sencilla vy barata a srados
de wolicondensacidn csencislmente mds altos si se da me—
nor imporiancia aluna gran superficie del producto de

reaccidén y meyor importancia a una buensy uniforme distri-
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bucidn del tiempo de permanencia de las diversas partes

en vollmen de la mezcla de reaccidn.

El invento desgcrive un proccdimicntc y un dis-
positivo para la policondensacidn continua de preconden—
gados quc proceden de una transesterificacidn continua
de por ejemplo tereftalato de dimetilo con etilénglicol
o de una esterificacidn continua de vor ejemplo dcido te-
reftalico con etilénglicol, eventualmente con adicidn de
catalizadores, llevandose a cabo la reaccidn en al menos
un canal. abierto calentado indirectancnte con un medio
de caldeo, ¥y sepapéndose los woupucsios voldtiles despren—
didos desde la zona de reacciom.

0+ra caracteristica del invenbo consiste en
gue el nedio de caldeo necesario para la_calefaccién es
conducido en contracorriente con el vroducto de reaccion.

Segln otra nueva caracteristica del invento se
disponen superpuegltos varios canales abiertos como platos
con rebose y las sustancias voldtiles a desprender son
sacadas separadamente de cada uno de dichog canales.

Segln wna realizacién preferida del invento,
las sustancias volatiles sacadas son sometidas a una con-
densacion fraccionada, y solamente el producto de reac-
¢cidn evaporado conjuntamente cs devuelto de nuevo en for-
ma condensada al plato superior del recipiente de reac-
cidn.

Un dispositivo utilizado dentro del marco del
invento para la ejecucidn del procedimiento consiste en
una columna con varios platos diSpuesébs uno sobre otro,
dispositivos para el traslado del liquido desde los di-

versos platos hadia el inmediatamente inferior, un dispo-
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sitivo de caldeo para la calefaceidn de los diversos pla-

tos y unedisposiﬁivo para el retorno del condensado a ba-
ge de los vapores a separar al plato mds superior, consis-
tiendo log diversos platos, en canales abiertos divididos
convenlentemente por medio de chapas de separacidén de ma-
nera cue resulta una forma de largo trayecto ﬁéltiplemeny
te arrollada, sobre la que estdn presentes medios para

el caldeo indirecto del 1{quido sobre el plato, y de ma~
nera que estan presentes canales de evacuacién desde los
diversos platos para las sustancias volatiles a desprender.

El procedimiento seglm el invento y el aparato
ntilizado para la ejecucidén del procedimiento ftienen la
ventaja de que por medio del 1iquido de czldeo conducido
preferiblemente en contracorriente con relacidn a la cirs
culacién del producto, se logra un buen intercanbio de ca-
lor que posibilita un caldeo uniforme de los canales. Los
vapores de alcohol gque se desprenden en el transcurso Ge
la policondensacidn pueden elevarse sin obstdculo y pueden
ser geparados de la zona de reaccidn. Con los compuestos
voldtiles separados de forma continua se altera continua-
mente el equilibrio de la reaccidn quinica y se desplaza
de esta manera en direccién al producto final deseado.

Bl procedimiento segin el invento y el disposi-
tivo utilizado para la ejecucidn del procedimiento tienen
ademds lo ventaje de que el producto que procede de la
e tapa preﬁia, indiferentemente de que proceda del teref-
talato de dimetilo por transesterificacidn con glicol o
del dcido tereftdlico por esterificacidn con glicol, pue-
dc ser sometido a wn vacio relativamente alto incluso

cuando solo haya reaccionado de manera incomplets, Espe-
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cialmente con los productos que en los reactores hechos
conocer hasta ahors se espuman nuy fuertemente, se puede
establecer a través del medio de caldeo conducido en cen-~
tracorriente en el dispositivo segén el invento, una va-
riacidn de temperatura a lo largo de la circulacidn del
producto tal gue no tiene luger el espumado. Asi,ya era
pogible en una instalacidn de cnsayo establecer diferen
cias de temperatura de 60°C y mds entre la entrzda y la
salida del producto y evitar con ello nérdidas perjudi-
ciales de producto sin modificar el vacio.

Un dispositivo utilizado dentro del marco del
invento esta explicado en las figuras 1, 1a y 2. Repre~
sentan un ejemplo de una forma téenica de realizacién de
uno de dichos canales. Los dibujos no estdn a escala si-
10 que son puramente esquendticos.

Bl dibujo 1 es una seccidén vertical por un de-
nominado plato de permanencia, la fizura 1a es una seccidn
a través de dicho plato de permancncia sestn la linea de
corte I-I de la figura 1. ILa figura 2 representa una sec-
cidn vertical a través de todo el reactor.

El plato de permanencia sesim la figura 1 es
cargado por 1 con producto que circula a través de los
canales formados por las chapas de separacion 2, en lo
esencial en el sentido de las flecuhas, y pasa de nuevo
en el punto 1' a través de un tubo de rebose 3 al plato
de permanencia dispucsto debajo. =1 wedio de caldeo es
conducido en comtracorrientc con aguél desde el plato
situado debajo al plato de permanencia cn el nuwnto 4, poa-
sa a través del serpentin tubular 5 en comtracorriente

con el producto y penetra en 6 en el plato de permanencia
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inmediztamente superior.
’ De esta manera resulta la estructura de todo
el reactor segim la Tizura 2 .

Un nlmero cualgquiere de platos 7 a 7 de perma-
nencia dependiente del caudal y de la digtribucidn de tem—
peratura as{ como de las dimensiones geométricas de 10s
diversos platos de permanencla son dispuestos uno encima
de otro igual que los platos de una columna de destila-
cidn,, pero diferencidndose de éstos por el hecho de que
entre el perimetro del plato de permanencia y la canmisa
de la columna 8 caldeada, queda una separacidn 9, que
permite el paso sin obsiaculos de los vapores resulban-
tes sowre cada plato de permanencia situado debajo hacia
la cabeza de la columna del reactor, sin que éstos entren
en contacto de nuevo directamente con el producto. Solo
en la caheza de la columna de condensada fraccionadzmente
Ia mencla de sodos los vapores que suben desde los diver-
sos vnlatos de permanencia, recuperandose, el terafialato
de dimetilo y/o el terefialato de bis-(2-hidroriedilo)

.

evaporado conjuntamente, y son conducidos estos de nucvo

©

1 plato sumerior. Bl glcohol desprendido, por ejemplo,

3

et O

;1icol y metanol, es separado en forma de vapor del sig-

al

ena y es condensado subsiguientemente.

Se explicardn mds ain con relacidn al sisuviente
e jemplo de realizacidn al siguiente ejeuplo de realizacidn,
el procediuiento sexun el imvento y el dispositivo utili-
zado sara la cjecucidn del procedimiento.
Bjealo 1.~
El procondensado preparado de forma coitinua

a partir de 6,5 Le/h de tereftalato de dinetilo y Ge 2,5
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kp/h de eilengiicol, que cortenia disuelto, en wna concen—

tracidén de 0,5 milimoles/uol de tercfialato de dimetilo,
el acetato de zinc wtilizado como catalizador de transes—
terificacidn y de policondensacidn, fuc homheado de mane-
ra continua por medio de uma homba dosificadorn sobre

el plato 71 superior de wn reactor cue constaba de 12
nlatos de permenencia 71 a 712.

Bl didmetro de los platos de nernanencia cra
de 300 mm y las demds medidas fueron: Separacidn mutua
de laa chapas de separacion 2: 30 mm; volumen de carga
Ge un plato: aprox. 2 1; serpentin de caldeo; diametro
del tubo 14 nm ¥ espcsor de la nared 1 .

Las temucraturas en el reacltor fueron: en el
plato 71 de 2102C, en el plato 75 de 250:C y en el plato
712 de 2502C. '

La prosién en el reactor fue de T0 torr. Se ob-
tuvo un condensado de una viscosidad imtrinsica de 0,38
nedida en fenol/ tetracloroetanc.
Ejemplo 2.~

En la instalacidn de cncayo sestn el ejemplo 1
gse mantuvieron isusles fodas las condiciones de reaccidn.
Solamente la presion disminuida hasta 25 forr. Se obtuvo

un condensado con la viscozidad intrinsica de 0,43.

4

Los puntors de invercidn provia y nueva que pre-
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sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente

de Tnvencién en Espafia, por VEINTE afios, son los siguien-
tes:

12 .~ Un dispositivo para la policondensacidn
Qontinua de precondensados que proceden de una transeste-
rificacion continua de, por ejemplo, tereftalato de dime-
tilo con etilenslicol o de una esterificacidn continua
de, por ejemplo, acido tereftdlico con etilen-glicol, e-
ventualmente con adicion de catalizadores, .caracterizado
porgue consta de al menos un canal abierto calentado in-
directamente con un medio de caldeo.

2¢,~ Bl dispositivo de la reivindicacidén 1, ca-
racterizado porque estan dispuestos varios canales abier-
$08, unos encima de otros, como platos con reboses.

32,~ El dispositivo de las reivindicaciones 1 y
2, caracterizado porgue consiste en una columma con varios

..

atos dispuestos unos eéncima deotros, dispositivos para

P

I
la conduccion del liquido desde los diversos platos al
inmediatanente inferior, un dispositivo de caldeo para
calentar los diversos platos y wn dispositivo para el re-~
torno de condensado a partir de los vapores a separar,

al plato mds superior, porque los diversos platos consis-
ten en canales abiertos subdivididos convenientemente por
chapas de separacidén de modo gue resulte una forma de tra-
vecto prolonzado arrollada de manera ndltiple, porque exig-
ten sobre el plato medios para calentar indireciaumente

el 1{quido y vorgue exictien canales de descarga desde los
diversos platos para las sustancias voldtiles a despren-~

der.
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49y~ "UIY DISPOSITIVO PARA LA POLICOLDENSACTON
CONTINUA DE PRECONDEISADOSY.
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Tal y como se ha descrito en la lemoriaque an-
tecede y repregentado en los dibwjos que se acompailan
para los fines que se han especificado.

BEota Iemoria consta de nucve hojas escritas a
miguina vor una sola cara. :
marid, 97 MAY 1965
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