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PoT:
»procedimiento para la preparacidn de tereftalatos de

poliallzileno de alto peso molecular”.

lemoria descriptiva

-

Ia presente vatente se refiere o un procedirdento
parz la preparacibn de tereftalatos de polialikileno de alto
peso molecular.

" s conceida la preperacidn de terefialatos de poli-

alkileno por policondenszcidn de un tereftalato de bis (hi-
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droxialkilo) a una temperaturé.de 260 a 3102C. Ia nmasa
fundida del producto de policondensacidn se evacla del
reactor de condensacidn en forma de wna cinta de ancho va~
riable, que después de enfrimda bruscamente en un balio de
refrigeracidn, se corita en pedazos 0 grénulos. Los gri-
nulos se transportan al sitioc en donde se efectia ia fabri-
cacidén propismente dieha de los productos modelados, en
donde se secan, se vuelven a fundir, y, en condicidn anhi-
dra, se expulsa el polidster fundido a travéds de aberturas,
al objeto de oblener los productos modelados deseados. AL
pasar por las distintas fases de nanipulacidn, el peso no-
lecular del polidster varia de modo indeseable a consecuen-
cia de la desintesracidn térnica. EL grado de desintezra-
¢idn depende en pgran menere de las condiciones de sccado,
y solo puede montenerse constante con gran dificultad} Los
cambios habidos en el grado de polimerizacién son mds ele-
vados en los productos de un grado de polimerizzcidén muy
alto.r

41go més favorables son log procedinmientos en que el
producto de policondensacidn se prepara continuamente, sien-
do transportado en forma fundida hacla los dispositivos de
extrusidn para la formacidn directa de los productos mode-
lados desecados. En este método, se suprinen las fases del
transporte, enfriamiento brusco, secado y refundido. En
canbio, todos los procedimientos conocildos para la prepara-—
cidn continua de tereftalatos de polialkileno exigen un con-
trol execto del desarrollo de la reaccién en cada uno de los
dispositivos vsados en las fases individuales de reaccidn.
Pequefias variaciones del pronedio del tiempo de permanencia,

de la temperatura, del vacfo v otros pardmetros de la reac-
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cidn, llevan consigo variaciones inadmisibles del promedio,
del grado de polimerizacidn, infiuyendo des’avorablcmente en
las propliedades de los productos forpados a partir de la zasa
fundida. Para obtener el promedio uniforme deseado de veso
molecular en los métodos conocidos de policondensacidn conti-
nua, el tiempo de perianencla de las partienlas individuales
de polidster ha de corresponder lo mds exactauente posible
con el promedio de permanencia de la nmesa en el dispositivo.
Por lo tanto, ha de procurarse que durante la condensacilén

no se produzca ninguna mezela de polidstercs de un grado dis-
tinto de policondensacidn. Para lograrlo se usan dispositive
nuy conplicados, p.e. los que tienen la forma de cascada ¥
tanbidn los dispositivos de policondensacidn instalados en
Pforma miltiple los unos tras los otros, o los dispositivos

de transporie dentro de los de policondensacién que producen,
preferiblemente, wna nezcla lo nds reducida nposible de poliég

tinkte ¥ waa rerova-

o

teres de un grado de policondensacidén ai
eidn frecuente de la superiicie de poliéstercs del uismo grad
de policondersacién. i consecuenciaz de estos métodos , los
dispositivos usados resultan extremadareste coxplicados y an-—
ti~-econdmicos. Un inconve.ienbte nuy gronde de los procedi-
ulentos conoeidos hasta ahora pava la policondernsacidn conti-
nua es que la parte de los disposisivos ue se encuentran al
principlo, en la direccidn de la corriente de produccidn, es-
tén llenos de tereftalato de poliialkileno de bujo peso molecu
lar cue contiene aln grandes cantidades de tereftaloto de bis
(hidroxialiilo). ILa elevada volatilidad del tereftulato de
bis (hidroxialkilo) produce fdeil.iente dificultades en las
condiciones de presidn y tenperaturas necesarias pera le poli

condensacidn, obstrurvendo partes de la insiarzeidn y tuberias
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8l no se procura evitarlo nediante medidas caras.

Ahora se ha encontrado que pueds preparsrse econoiil-
caiente tereftalatos de polialkileno de alito peso molecu-
lazr, apropiados para la fabricacidn de fibras,hilos ¥y pe-—
licules, por policondensacidn de tereftalatos de polialli-
leno de bajo peso molecular a una temperatura de 260 a 3102
C, si se aifinden una corriente continua de tereftalato de
polialkileno con una viscosidad de disoluciédn especifica

Wi'espec. de 0,2-0,85 a un tereftalato de polialkileno fun-
dido de mayor peso molecular nantenido bajo vacio vy con
fuerte agitacidn, mezcldndolos directa y completamente, ¥
expulsando la mezcla continuamente a travéds de aberturas,
despuds de un biempo medio de peruanencia de 10 min. a 15
horas en el reactor.

Por tereftalatos de polialkileno se entienden poli~
dsteres que contienen como ommponente 4cido, dcido teref-
tdlico o deido tereftdlico mds dcido isoftdlico, 4cido
4,4'difenildicarb6nico, dcido hexehidrotereftdlico, decido
adipinico, dcido sebicico, dcidos naftalendicarbdnicos,
dcido 2,5-divetiltereftdlico, dcido sulfoisoftdlico o bis-
p-carboxifensxietano, ¥y como co:zponente alcohélico, dioles
con 2 a 10 Atomos de carbono, pie. dioles alifdticos, tales
como etilenslicol butanodiol v propilenglicol y, adenmds,
dioles droméﬁicos, tal como el p-xililenzglicol y dioles
ciBloalifdticos tales como el ciclobutandiol y el 1,4-di-
metilolciclohexano. Preferiblemente se prepsran polidste-
res que contienen como componente dcido mds del 75% de doi-
do tereftdlico.

Los tereftalatos de polialkilenglicol utilizados

conmo producto de partids contienen p.e. catalizadores en
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concentraciones de 0,001-0, 1l%. La viscosidad cspecifica

de disolucidn’hvespec. de log productos de partida de ba-
Jo peso nolecular es de 0,20-0,85, preferiblemente de 0,40~
0,85, los tereftalatos de polialkileno de alto peso molecu=
lar poseen una viscosidad especifica de disolucidn n espec.
de 0,40-2, siendo la diferencia de las viscosidades de los
tereftalatos de polialkileno de bajo y de alto peso molecu~
lar, de al menos 0,2.

Tal conmo yva se ha dicho, hasta aliora se ha evitado
giempre en procedimientos continuos que se mezelen produc—
tos de pariida de bajo peso molecular con log productos fi-
nales de la policondensacidn. Bn cambio, seyfn el procedi-
miento de la presente patente se meuclan honogénemuente los
tereftalatos de polialkileno de =lto v de b=jo pesos mole-
culares, 91 se mezclan los productos inwediznta g conpleta-
wente en el lusar donde la corriente continua del terefta~
lato de polialkiieno de bajo peso molecuiar entra en contac-
0 con el tereftalato Qe polialkileno de alito peso molecular
fundido, se lozra muy rdpidemente el promedio de equilibrio
estedistico de los pesos moleculures. Ia mezela se nantiene
furdida bajo vacio vara eliminar rdpidenente el jlicol que
ge libera en la reaccidn. Para que la reaccién terga lugar
uniformenmente en toda la masa de la mezela es necesarioc que
todas las partes de la masa varan llezoendo o la superficile
v queden expuestas & la accidn del vacfo, de modo que las
vias de aifisidn de los goses ¥y vapores sean peqgueiias. Bl
aredo de policondensacidn oblenido puare el tereftalznto de
polialkileno serarado contlnucnmente de la .euclia, depende
del ;rrado- de policondensacidn del tereftalato de polialkile-

-

no usado, del promedio de tiempo de permanencia de la mnsa
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fundida en el reactor en las condidiones exigidas por el

procedinisnto de la presente patente, del vadlo efectundo
v de la velocidad de renovacién de superficie en el reac-
tor, siendo la viscosidad especifica de disolucidn?Q,especo
= 0,40 - 2,0.

Dispositivos adecuados son los reactores provistos
de aglitadores, con los cuales se logra una renovacién fre-
cuente de la superficie y una buens mezela de la nmasa fun-
dida.

Con el procedimiento de la presente patente se obtie-
nen de modo sencillo tereftalatos de polislkileno con un
promedio muy constante del grado de polimerizacidn.

A continvacidén se dan unos ejemplos ilustrativos pero
no limitatives, del procedimiento de la presente patentel

Bjenplo l.- Se introdujo en un reactor de condensa-—
cidn segfin el dibujo adjunto, una corriente continua de te~
reftalato de polialkileno furdido de una viscosidad espe-—~
cifica de disolucién de 0,320, medlida en wna solucidn al
1 dei producto de policondensacidn en wne mezcla de 60 par-~
tes de fenol y 40 partes de tetracloroetano, a2 una tempers-
tura de 252C, en un viscosimeﬁ;o Ubbelohde. Bl reactor
tiene una lonzitud de 100 em. ¥ un didmetro de 10 cm. v va
provisto de un tornillo sinfin doble de agitacidén. BL sin-
£in exterior hueco (L) empuja la masa fundida hacis abajo.
Aproxiradamente a 20 om por encims del extremo inferior,
la nasa fundida pasa por los orificios (2) hacia el inte-~
rior del sinfin hueco, siendo transyortado haciz arriba ne-
diante el sinfin interno (%). En la parte superior de es-
te sinfin (3) la masa fundida sale del interior del sinfin

hueco (1) a travds de las aberturas (4). Por tanto, la iasa



10

15

20

30

337615

fundida recirculs constantexente. ILe parte inferior (5)

del sinfin hueceo (1) funciona como bomba de presidn hacla
wna bombz de sngranajes w otro drzano de descargs situzdo

en el fondo del reactor, debido a lo cual se descarga cons-—
tantencnte la masa fundide que despuds, de modo en si cono-
cido, puede transformarse en hilos. Puede variarse el nfe
mero de revoluciones del azitador; los limites de revolucio-
nes, inferior v superior, guedan fijados resvectivanente por
ung nezgla defectnosa y por recaientamiento de la nasa fun-
dida. Para un cnidal de 17 g/min. una temperatura de reac-
cidn de 2752C, wn vacfo de 1 mm., de mercurio y un niiero de
50 revoluciones minuto del ajiiador, la viscosidad especifies
de disolucidn de los hilos obtenidoes fué de 0,630,

Bjenplo 2.- ¥n el reactor deserito en el ejenplo 1,
se Introdujo continuanente tereftalato de polietileno de
ure viscosidad especifica de disolucién')l esnec. de 0,56,
Bl ne de revoluciones del agitador era de 71 por minuto, la
temperature de le mese fundidae era de 277¢C y el vacio de
0y4 mn de wercurio. Para un cauvdal de 40 z/rin., la visco-
sidad especificz de disolucién de los hilos obtenidos fué
de 0,34,

Bjenplo 3.~ Se utilizé un tereftulato de polietileno
de lumziz espec. de 0,84 a wna temperatura de 2802C, un vaclo
de 0,1 rm de mercurio, un niuero de revoluciones del agita-
402 de 27 por minuto y un promedio de vermanencia de 4 horas.
La viscosidad especifica de disolucidn de la masa fundida

de nolidster fué de 1,87 en el luzar de evacumcidn.

o T A

Se reivindica como objeto de esia patente:
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l.~ Procediie'h‘%c?pa@a jaireparacidn de tereftala-

tos de polialkilenos de alio peso molecular por policonden—

sacidn de tereftalatos de polialkilenos de bajo peso mole-
cular a una teuperatura de 260~3102C, apropiados para ser
elaborados en fibras, hilos o peliculas, caracterizado en
gue se conduce unz corriente continua de terefialato de
polialkileno fundido de una viscosidad especifice de diso-
luciéu'}Lespec. de 0,2-085, heein una nosa fundlda de un
tereftalato de polialkileno de alto neso molecular, agiton-
do fuertemente de modo que tenga lugar immediata y comple-
tanente la umezcla de ombas masas fundidas.

2.~ Procedinmiento segln la reivindicacidn 1, carac—
terizado en que la mezcla obtenida despuds de permonscer
en el espacio de reaccidn un promedio de tiempo de 10 =z 15
minutos se somete a extrisidn a través de orificios, al ob-
jeto de obtener articulos modelados.

3.= Procedimiento pzre la preparacidn de tereftaleotos
de polialkileno de alto peso moleculaxr,

Esta nemoria consto de ocho pdginns eseritas pox

wmz sols cara.
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