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MEMORIA DESCRIPTIVA
para solicitar
PATEYNTE DE INVENCION
en
ESPANA
por- VEINTE afios

a nombre de METALLGESELLSCHAFT AKTIENGESELLSCHAFT, enti
Gad alemana, establecida en Reuterweg 14, Frankfurt, --
lain), Repdblica TFederal Alemana, por:
UK DISPOSITIVO PARA L4 TRANSESTERIFICACION CCHTINUA DE
ESTERES IE ACIDOS DICARBOXILICOS CON AILCOHOLES™.--

Para le transesterificacién continua, por ——-
gjemplo de terefialato de dimetilo con glicol, es cono-
cido utilizar columnas verticales con diversos equipos
auxilieres. En este caso, la parte de descenso sirve co
mo zona Qe reaccidén. Por encima de la zona de reaccidn
se afiaden tereftalato de dimetilo y etilenglicol Junto
con el catalizador y desde ol pie de la columna ge re-

tira el producto f;nal.

También es conocido ejecutar la reaccidn de
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transesterificacibn introduciendo en laz parte inferior

de la zona de reaccidn, de manera adicional y continua
vapor de etbtilenglicol, a saber dependiendo del etbilenw
glicol afiadido en la parle supericr, en uns cantidad -~
tal que se mantiene constante la calda de temperatura
en la zona de reaccidn.

Segin otra nueva propuesta para la prepara--
cibn continue de tereftalato de bis-(2-hidroxietilo),
la reasccidn que avenze en un sentido se lleva a cabo -
en cdmeras subdivididas, efiadiéndose de forma continua
ung mezcla liguida de tersftalato de dimetilo, etilenw
glicol y un catalizador de transesterificacidén, y some
tidndose a los participantes en la reaccién con grados
crecientes de transesterificacién a mds altas tempera-
turas. El metanol resultznte es retirado de forma con-
tinva.

Ademds se propuso introducir vapor de glicol
de manera continua, no solamente en el pie de la colum
na, sino también en las diversas etepas intermediss de
un reactor de transesterificacidén construfdo horizon--
talmente o verticalmente, para impedir la formacidn de
diglicol o para separar de la mezcla de reaccidn, de -
manera continua, el diglicol formados

También es conocido llever a cabo la policon
densacidén del tereftalato de bis-(2-hidroxietilo) con
introduccién de gases inertes, por ejemplo nitrdgeno.
Las soluciones o las masas fundidas del poli(terefta-
lato de etileno) son no ten sensibles frente al oxige-
no como lo son por ejemplo.las poliamidas, pero sin enm

bargo, el trabajo bajo un gas protector trae consigo -
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ventajas desde el momento en que se evitan por ejemplo
coloraciones y reacciones de degradacidn.

A partir de la patente austrisce nim. 232.736
es conocido ademds constituir una atmésfera inerte sin
medides especiales, a saber simplemente por medio del -
didxido de carbono o del didéxido de azufre producidos -
durente le reaceién quimice.

Frente a la ventaja de la utilizacidén de por
ejemplo nitrégeno como gas inerte, se presenta la deg-
ventaja de que este gas debe estar altemente purifica-
do y totalmente seco, con lo que se encarece el proce-
dimiento, tanto méds cuanto el gas ya no puede ser recu
perado. '

La constitudidn de una atmbésfera inerte por
el gas degprendido durante la reaccibén quimica, tal co
mo el didxido de carbono o el difxido de azufre, es po
sible solamente en determinadas reacciones, por ejemplo
en la preparacidén de poliesteres a base de anhfdrido de
dcido ftdlico y carbonato de etileno o sulfito de eti-
leno en lugar de etilenglicol. Por otra parte, el didxi
do de carbone y el didxido de azufre, especialmente en
presencia de limitedas cantidades de agua y especialmen
te tambidn a gltasgs temperaturas, son muy agresivos y -—-
pueden dar lugar s fendmenos de corrosidn.

Los procedimientos hechos conocer hagta ahora
traen consigo considerables desventajas. A causa de la
inestabilidad térmica del glicol es, por ejemplo, muy -
diffcil, en los procedimientos que trabasjan con intro--
duceidn de vapor de etilenglicol, recuperar el glicol -

gin descomponer a partir de los vapores que abandonen -
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el reactor. La desventaja principal de los procedimien-
tos hechos conocer hssta shora congisten sin embargo en
que se obtlenen solamente precondensados de bajo peso -
molecular, cuyo grado de condensacidn estd entre 2 y 3.
Sin embargo, es deseable, llegar, ya en la transesteri-
ficacibén continua de tereftalato de dimetilo con glicol
a productos cuyo grado de policondensacién sea lo mds -
alto posible.

Ista exigencia se cumplimenta por medio del -
procedimiento segin el invento.

El invento propone un procedimiento y un dis=-
positivo para la transesterificacibn continus de éste-——
res de dcidos dicarboxflicos con alcoholes, preferible-
nente de tereftalato de dimetilo con etilenglicol, lle-
véndose a cabo la reaccidn en al menos uﬁ canal abierto
indirectamente caldeado con un medio de caldeo con in=-—
troduccibn y/o paso de vapor de metanol.

Segun el invento, los vapores de metanol insu
flados adicionalmente pueden ser conducidos en contrace
rriente o en corriente transversal con relacibn a los -
productos,

Entra dentro del merco del invento el hecho -
de que el medio de caldeo es conducido en estricta con-
tracorriente con el producto.

Segin una realizacién del invento, el metanol
es introducido en cantidades de hasta dos veces el volu
men, pero, preferiblemente de hasta el mismo volumen, -
de los vapores retirados del recipiente de reaccidn.

| Segin otra nueva reaglizacidn del invento, el

metanol es introducido en mezcla con otros gases iner—-
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tes, preferiblemente nitrdgeno.

Preferiblemente, el metanocl o la mezcla de
metanol y gas inerte insuflada, es conducido en cir-
cuito cerrado.

Segin una realizacibn preferide del dispo-
sitivo para la ejecucién del procedimiento, =ze digspo-
nen su?erpuestos varios canales abiertos como platos
con rebosaderos y las sustancias volitiles a despren-~
der son conducidas a través de cada uno de estos pla-
tos en contracorriente con el producto.

Dentro del marco del invento, las sustancias
voldtiles retiradas son gometidas a una condensacién -
fraccionada y solamente la parte condensade voldtil —-—
més pesada es devuelta al plato mds alto del recipien-
te de reaccién.

El procedimiento segin el invento y el dispo
sitivo utilizado para la ejecucidn del procedimiento ~
tienen la ventaja de proporcionar precondensados con -
pesos moleculares medios relativamente altos. Esto es
tanto mds favorable por el hecho de que la policonden=—
sacién subsiguiente discurre de manera uds uniforme y
me jor controlable. Se obtienen productos finales siem-
pre de calidad uniforme. Ademds, el tiempo de reaccién
para la policondensacién resulta acortado con lo que -
gse obtienen, no golamente ventajas econémicas, gino —-
tambidn policondensados de calided irreprochable en el
color, ya que se digminuye el peligro del deterioro —-
térmico y con ello de la formacidén de productos de de-
gradacién coloreados.

La forma técnica de reeligzacidn de un canal
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estd representada esquemdticamente en las fisuras 1, 2,
37 4.

Lg figura 1 muestra, en la vista de un tal ca
nal, como seccidn segin la 1lfnea de corte I-I de la fi-
gura 2, que consiste por ejemplo en un plato 1 redondo,
que estd subdividido por medio de chapas de separacidn
2y dque resulta una forme miltiplemente doblada. En el -
canal estd dispuesto en forma de serpentin un tubo 3 a
través del cual se conduce el medio de celdeo preciso -
para la calefaccién indirecta, por ejemplo difenilo. EL
medio de caldeo es introducido por 4 en el tubo y saca-
do del tubo por 5.

Ta figura 2 muestra une seccidn verticel se-—-
gin la linea de corte II-II de la figura 1 a través del
canal. El producto de reamccidn penetra en 6 a travéds de
la abertura 8 que se encuentra en la carcasa 7 y la ——-—
gbandona de nuevo por 9 a través de la abertura 10. E1
vapor de metanol penetra por 11 y a travéds de la abertu
ra 10 en el espacio de vapor 12 y es conducido a través
de los canales en circulacidn transversal. All{ se mez-
cla con los vapores gque ascienden a partir de los diver
sos canales y sbandons los canales a través de la aber-
tura 8. En este caso se escoge la separacidén de las cha
pas de subdivieibén 2 con la carcasa 7 de manera que no
pueda tener lugar ningin mezclado de retorno de los va-
pores.

Segin otra realizacibn del dispositivo, se =~-
disponen superpuestos varios de tales canales, tal como
sé repregenta esquemdticamente en la figura 3 en una --

seccibn vertical, De esta manera resulta un reactor ci-
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1fndrico vertical claremente dispuesto de gran activie-
dad y eficacia. Consta de una carcasa 7 cilindrica, que
posee en la cabeza un tubo de salide 13 y un tubo de en
trada 14 para el producto a transesterificar y un tubo

de salida 15 para el medio de caldeo. Al pie del resc—-
tor se encuentra el tubo de salida 16 para el producto,
los tubos de entradae 17 pare el medio de caldeo y los -
18 pare el vapor de metanol. Ademds, el reasctor posee -
conduccitnes de derivacién 19, que conducen al medio de
caldeo desde un canal al inmediatamente superior.

En le Ligura 4 se representa el procedimiento
segin el invento en forma de un esquema de flujo.

In un dispositivo no representado se calien—-
tan hasta su disolucibn el tereftalato de dimetilo y el
etilenglicol y son conducidos por la bomba dosificadors
20 de manera continue al plato superior 21 del reactor
de transesterificacién 22. Este consiste segin la figu-
ra 3 en doce canales guperpuestos, que estén constituil-
dos segin las figuras 1 y 2. Sobre los tubos 23 de sali
da de vapor en la cabeza del reactor de transesterifica
cién 22, estd dispuesta una columna de cuerpos de relle
no 24, en la que los vapores que salen del reactor 22 -
pueden ser condensados. El tereftalato de dimetilo y el
glicol arrastrados conjuntamente son devueltos al plato
superior 21 del reactor 22. E1 vapor de metanol es con-
densado en parte en el condensador 25 y en parte es de-
vuelto por el ventilador 26 al pie 27 del reactor 22. -
Finalmente, por medio de una bomba 28 es recogido y re-
tirado por 29 el producto de transesterificaciédn.

Ljemplo de realizacibn: En una instalacidén de ensayo se
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introdujeron 5,0 kg/h de tereftalato de dimetilo junta=
mente con 2,3 kg/h de etilenglicol asi como 2,8 kg/h de
acetato de zinc como catalizador, de manera continva, -
dentro del reactor de fransesterificacién 22. E1 reactor
fue hecho funcionar a presidn normal. in el pie 27 del
reactor se insuflaron 1 m3 en condiciones normales por
horg de vapor de metanol. El vapor de metanol insuflado
fue conducido junbamente con la mezcls de vapor de gli~
col y metanol que se forma en el reactor a través de to
dos los platos hasta la cabeza del reactor. 1l producto
de reaccibn obtenido en 29 se habia transesterificado -
hasta un 94% y tenfa un grado de policondensacién de —-
5y4e '

IEn un ensayo de comparacidn llevado a cabo —-
bajo las mismas condiciones sin insuflacién de metanol,
se obtuvo won un grado de transesterificacién del 985 ~
un grado de policondensacién de solamente 3,2.

Esta solicitud, que corresponde a la presen—-
tada en la Repiblica Federal Alemana, con fecha 23 de -
meyo de 1965, bajo el amero 65382 IVd/39c, se acoge a
los beneficios del articulo51del vigente Estatuto so--

bre Propiedad Industrial.

NOTA

Log puntos de invencidn, propie y nueva, que
se presentan para que sean objeto de esta solicitud de
Patente de Invencidn, en Espafia, por VEINTE afios, son -

los siguientes:
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12, = Un dispositivo para la transesterifica-
cibn continua de dsteres de dcidos dicarboxilicos con -
alcoholes, preferiblemente de tereftalato de dimetilo -
con etilenglicol, caracterizado porque dicho dispositi-
vo consta de al menos un canal abierto que puede ser -
caldeado indirectamente.

22, - Un dispositivo segin la reivindicacidn
1, caracterizado porque el canal consiste en un plato,
que estd subdividido por chapas de separacibn de tal ——
ngnera gue resulta una forma con mitliples codos, en la
que existen cuerpos tubulares para el caldeo indirecto,
entradas y salidasg para el medio de caldeo, aberturas -
pare la introduccidén del producto a transesterificar y
para la evacuacién del vapor de metanol, y salidas para
la evacuacidn del producto de reaccién y para la intro-
ducecidn del vapor de uetanol.

3%, — Un dispositivo seglin la reivindicacién
1, caracterizado porque varios de tales canales estdn
dispuestos en superposicidn formendo una columma cilin-
drica, que estd circundada por una caja, poseec en la —-
parte alte un tubo de salida, un tubo de alimentacidén -
para el producto a transegterificar y un dispositivo —-—
para el montaje de una columna de cuerpos de relleno, -
tubos de entrade y de salida, as{ como conducciones de
derivacidn para el medio de caldeo, y en la base un tu-
bo de salida para el producto transesterificado, asi co
mo una entrada para el vapor de meianol.

48, ~ Un dispositivo para la transesterifica-
cidn continua de ésteres de dcidos dicmrboxilicos con ~
alcoholeg.
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Tal y como segia degerito en la llemoria que

antecede, representado en los dibujos que se acompaiian

y con los fines que se han especificado.

Esta liemoria consta de diez hojas escritvas a

mZquing por una sola de sus caras. :
e & JU 955
Nadrid, 4

P.A.
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