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Ia presente invencidén se relacions en gens-
ral con la pfoduccién continua de polidsteres y mds
particularmente con un procedimiento y con instalacip
nes adecuadas para le realizacién de dicho procedi-

-

miento, con posibilidad de ere +ua:t tal preduccidn con
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numercsas ventajas, que resulterdn cvidentes a continuacidn,
frente o la téenica conocida, ya sea mediante la observacidn
de particulares condiciones quimicas, térmicas y mecinicas
ventajosas de tratamiento de los materiales iniciales; $ bien
por el empleo de una sucesidén particular de aparatos ¥y &ispo
sitivoé presentes 6 cooperantes con ls instalacidn.

El procedimiento segin la -invencidn es ventajoza-
mente utilizable para la produccidén de poliésterss obhenibles
de mondmercs o de oligémeros, obtenidos & su vez por esteri-
ficeecidn de un alquilen glicol, en particular etilen gliieol,
con un dcido aromdtico dicarboxilico, por eaemplo, el dcido
tereftéllco, 0 bien mediente transecterificacién de didste-
res de dcidos dicurboxilicos, por ejemplo, el tereftaléto-d;-
metilico con un alquilen glicol en particular etilen glicol.
En estous procesos, las reacciones de policondensacién se
efectian en general en feses sucesivas, que convencionalnen-
te se distinguen como "precondensacidén" Y "policondensacién
final", 1Ia invencién tiene particular ‘relacién con las fu—

s de es terlflcacldn 6 de transesterificscién y de precon-
densacidn, cuyas fases tienen carascteres noiablemente comu~
nes, en particular conducen a la liberacién de compuestos
volatiles, como el agua y el alcohol. ~

Tales procedimientos de produccidén de poliésteres

en forma continua son bien conocidos en esta técnica., Segin

tales procedimientos, el deido y el diéster iniciales se in

troducen de manera éontinua con el alquilen glicol, tipica-
nente etilén glicol, en uno 6 mds reactores, en los cuales
se produce un compuesto intermedio, definido en genersl por-
la expresidén "prepolimerc®,

Tal prepolimero es trensferido luego & log apara-
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tos de policondensacibn final, en los'cualeé se impulsa el
proceso de policondensacipn en una o més fases hasta alcan~
zarse el peso molecular deseado, reguerido para efectuar la
extrusién de los productos finales, en particular hilados
pdliésteres bars usos textiles. BSegin la mejor teenologia,
lag inétalaciones conocidas para la produccidén contiiua com
prenden una secuencia de diversos aperatos, en particular
wo 6 mds reactores de egterificacidn y de transesterifica~
cidn, uno ¢ mds reactores de precondensacidén y wno o mds
aparatos de policondensacién final, en los cuales se inclu~
yen medios mecdnicos, por ejemplo tornillos sin fin, pura el
mezclado, tratamiento y avance del producto, que en *al fg-
se ha alcanzado ya una elevada viscosidad.

Para asegurar el regular desenvolvimiento de los
procesos y de las reacciones quimicas que conducen a la es—
terificacidén (y transesterificacién) del deido (6 ds los ai

ésteres) con un glicol, y por consiguiente a la policonden~

sacién, y en particular precondensacidén del dster mondmero

asi obtenido, es necesario observar numerosas condicidnes y
tener en cuenta numerosos factores., Tales condiciones y
factores son bien conocidos de los expertos en la materia ¥
ung exfensa explicaeion resulta inneceseria., Por otra par-
te, es sabido, en general, que las condiciones en gque la
condensacién Y, en mayor medida, la reaccidén de esterifica-
cidn 6 de transesterificacién, pueden efectuarse, incluyen
activos cambios térﬁicos, Y& sea para asegurar la aporta-
cién de energia necesaria para la reaccidén ¢ bien parse obte
ner les necesarias transformaciones de estado fizmico, por
lo que deben ser eliminados los productos voldtiles que se

forman en el curso de las rescciones., Otros factores o te-

e
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ner en cuenta gon las necesidudes de asegurar ldéhﬁfééisos
movimientos de masa, la homogengidad de las masas de reac-
cién, etc. Deben 6bservarse tambieﬁ, dentro de lo posible,
condiciones que impidan 6 por lo menos limiten suficiente-

5. mente la producecidn de reaéciones secundariess, como péf'ejeg
rlo la formacidn de poliglicoles.

Es sabido, en efecto, que la introduccidn éel}diA
gliecol en lugar del glicol dentro de la cadena polimeré
constituye un elemento de ruptwra de la regularidad estruc—

10. tural del poliéster, como queda confirmado por el descenso
del punto de fusidén, Tal fenbémeno rerjudicial repernu e 80
bre el polimero y sobre los h¢1ados_producldos con é;, hajo
diversos aspectos (mecénico,“tintdreo'y'btroé),rtodo ello como
es blen sabido en ésta técnica, '
15. Pare wn mejor entendimiento de las premisas y fina-
lidades de la presente invencidn, se coﬁsidera conveniente
anteponer wna explicacidn y un anélisis en relacidn con las
reacciones quimicas congiderades por la invencién y las con
diciones en que pueden desenvolvérée. El anélisié que sigue'
20. se ofrecerd con particular referencia e la reaccidén de este-
rificacién del dcido tereftdlico con etilén glicol, en cuyas
reacclones se presentan los fenémenos con mayor evidencia.

Por la naturaleza de la presente invencidén y para
la mejor-inteligencia de sus caracteristicas y finaligdades,

25. se hard referencia a continua repetidamente al concepto de
"régimen" ¥y en particular de “régimen térmico” de las reac-
ciones congiderades. Se hace presente que para la interpre
tacidén de tal concepto deberédn enténderse.adoptados los cri

terios y definiclones exnuestos en el volumen "Pilot Plants,

30. Models and Scale-up Methods 1n Chemical Englneerlng" Capitu
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MeGraw-Hill, New Yorl, 1957. '
Es sabido gue pera estas reacciones y para la reac
cién de esterificacidn del deido tereftdlico en particular,

es necesaris une transferenciea de masas extremsdamente onér-

gica.

Como el producto que determina la fluidez de i1a ma
sa de reaccidn es el glicol, puesto que el dcido tereftdlico
es un sbélido como tal, précticamente insoluble en el glicol
¥y en el prepolimero, en la prdctica industrial debe operar-
se con un exceso de glicol (6 eventuelmente en una bese de
prepolimero) como se ha propuesto en la téenica correspon-

diente. Esto lleva a la necesidad de.operar con agitacién

muy fuerte parse poder poner al écido en condiciones de reac-

clonar.
Los reactores usados en la prdéctica son en gene-

ral aperatos en los que se dd mucha importasncia a la efica-

cig del sistema de agitacidén (autoclaves ¥ otros). En es—

tas condiéiones, normelmente pueden producirse los Siguienp
tes casos:

a) Ia agitscidén es extremadamente enérgica y sa-
tisface la necesidad de mezcla de los remctivos. Adends,
como hecho cénsiguiente, ello permite un elevado intercambio
$érmico con las paredes calentadas, por lo gue se produce
ung répida eveporacidén del componente voldtil. En este caso,
la'velpcidad dei proéeso es la de’'la rezccion quimics propia
mente diche, expresada en los términos de cinética quimica,
es decir de la ley de accién de mesas y energls de activacidén
y por conéiguiente ls reaccifn se desenvuelve en régimen qui

mico,
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b) El mezclado de los reaétivoé no es suficien~--

te para que éstos se encuentren en Intimo contaseto y puedan
por counsiguiente reacclonar, en unas condiciones en las gue
la reaccidén de por sl seria cindticamente favorecida.
En tal caso, se opera en régimen de tranferencia de maéa, en
el que la velocidad del proceso es funcién de los perdmetros
fléidodindmicos del sistema de reaccidn (velocidad, viecosi-
dad, densidad, etc.) .

In lo que respecta el proceso secundario de fnrma—
cién del diglicol (polieterificacién), es sabido tembién que
en la casl totalidad de los sistemas de reaccidn, aquél"se
desenvuelve en régimen quimico, es decir es favorecidolﬁor

elevaday concentraciones de glicol libre y por las elevades

' temperaturas y tiempos de residencia.

Ia seleccidén de las condicioﬂes debe resultar por
consiguiente en un compromiso entre las que favorecen el pro
ceso principal ¥ las que se oponen a la reaccidn secundaria.

Ia condicidn, para que la reaccidén proceda con elg
veada velocidad, de los fendmenos de trensferencie de masa,
conduce & la necesidad de operar con mezclas relativamente
fldides y por consiguiente con glicol en exceso, 6 bien en
mezela estequionéirica para obtener el éster monémero, lo
que favorece también, por eccién de mase, la formacién del
glicol.

El exceso de glicol favorece también la formacidn
del diglicol, elm cuzndo la reaccién proceda en régimeﬁ qui
mico, porgue la accidn de masa se aplica a ambos procesos,
el principal y el secundario.

'Cuando, pare reducir la entidud del éroceso secun

dario, se intente alimentar el glicol en defecto pespecto a-
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la cantidad estequiométrica para ¢l mondmero (sea por mobi~

vos econdmicos o bien pare reducir la concentracién del gli

col libre), se he visto que en la prdctica los tiempos re-

queridos para le reaccidn aumenten, ya sea por la disminul-
5. da accidﬁ de masa como por le menor fluidez del sistems,

) Ia experiencis mueétra témbién que una prolorga-
cién de los tiempos de resccidn es igualmente contraprodu-
cente.

Por consiguiente, la técnice conocida procede cun

10. condiciones desfavorables siempre de un modo o de otru.

Otros parémetros, factores y condiciones, gue in-

fluyen en la aplicacidén industrial de la invencidn, serdn

. citados y, en los casos gque proceﬁa, brevemente comeniados

'a lo largo de la presente exposicidn. |
15. _ Explicado lo que antecede, es objeto de la presen
te invencién la solucién de los problemas técnicos relacio-
nados con la oObtencién de condiciones sorprendentenente fe-
vorables, en las cuales se eliminan précticemente las in-
fluencias negativas de los factores anteriormente ccﬁsiderg
20. dos.

Esencialmente, el procedimiento segtn le invencidn
comprende la formeecidn y el mantenimiento, a la enirada
del recinto y en los recintos en que se producen las reaccio
nes considéradas, de una mase Intimamente mezclada de com—

25, - puestos alimentados (mezcla inicial o prepolimers) 6 del pro
. duecto reaccionadé, y'en cuya masa el citedo producto resccig
nado represenfa la fraccién fuertemente predominante (por lo

menos 5 veces la cantidad de dichos compuestos); la distriby

cién de la citada mezcla en forma Ge wna capa liquida en con

30. tacto con una superficie que cede, por conduccidén O convec—



cibn, la energfe térmice necesaris pare. la reaééidﬁ ¥ para -
las transformaciones de estado de los productos voldtiles;
la recogida del producto reaccionado e la salida de dicho
recinto y la extracecidn continua Gel citado producto-eﬁ dos

5. flujoé, uno de salida 6 de aportacién correspondienté a la
aportecién de alimentacidn de los citados compuestos, ¥ el
segundo, por lo nenos 5 veces superior al primero,,§§ recig
culacidn a la citagda enfrada, TaYE Ql reformado de dicha meg
cla y de la citada capa llquida. \VAF

10. Estos y otros objetos, ventsjas y caracteristi-
cas de la invencidén, se comprenderdn perfectamente é lo
largo de la siguiente descripeidn detallada de una forma
preferida, pero no exclusiva, Ge realizacién de la misma,

Ia deseripeiédn se réﬁiere a los dibujos adjﬁn—

15, tos, que reproducen esgueméticamente ia instelacidén en
cuestidén y en los cuales:

La figura 1 representa esquemdticamente la par
te propiamente inicial de la instalacidn, que incluye una-
secuencia de reactores en los que se trata de obtener un
20, precondensado, operando en las condiciones inicialmente in

dicadas,

La figura 2 represente andlogamente la.parte
propiamente final de la instalaecién, en le que se comple-
ta la policondensacién, comprendiendo diche figura ejem-

25, plos de posibles utilizaciones del polidster asi obienido,
' pare la obtencién de productos industriales y textiles.
La figura 3 representa, parcialmente en pers-—
pectiva y parcialmente en seccidn, y més detalladamente,
uno de los reactores de la parte inicisl de 15 instalacidn

30. ¥y especificamente el reasctor de ésterificadién y transeste
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fificaéién, que en mayor mcdida responde & ILs condiciones
inicialmente indicadas; ¥y

Tag figuras 4, 5 y 6 son otros gréficos en los gue
ge muestiran condiciones explicadas mwds adelante, en hase a
las cuales pueden especificarse y por consiguiente prsselec
cionarse favorablemente los parémetros y los valores rds
idbneos para la obtencién del mejor resultado téenicc ¢ in
dustrial de la invencién.

ILa narracién del proceso y las correspondientes
ventajas del mismo se efectuard y comentargd & continuzcidn,
utilizando una instelseidn como ls indicada en las figzuras
1_y 2 que comprende, como conrponentes més caracteristices,
reactores del tipo ejemplificado en le figura 3.

' Como puede Verse en la.figufa 1, la instalacién
comprende, en general, un Qispozitivo P para la preparzcidn
de la mezela y de los materiales de alimentacidén (dcido te-
reftdlico, glicol, tereftalato dimetilico, eventvales aditi

vos adecuados y cetalizadores) y una secusncia de reactores

"R1, R2 y R3 de esterificacién 6 transesterificacién y de con

densacidén inicial,obteniéndose a la salida del reactor R3
por ejemplo un precondensado cuyo gredo de policondensacién
estd comprendido entre 15 y 25. .

Pal precondensado se transfiere 2 la parte final
de la instelacidn, como la representada en la figura 2, y
que comprende por ejemplo un ulterior reactor R4 en el que
proéigue la policondensacibn hasta obtenerse un polimero cu
ya viscogidad intrinseca esté comprendida entre 0,20 y 0,40
(grado de condensaocidn, 25-45).

Después de tal reactor R4, la instalacién ccmpren

de, segin las técnicas conocidés, por lo menos un reactor
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terminador RS del +ipo de torrillo, por ejemplo) deéde el
cual ¢s enviado el polimero que ha alcanzedo el peso mole
cular deseado, mediante alspositivos dogificadores (122-
125) & un conjunto de dispositivos, por ejemplo cabe?ad de
hilado 126 127, cabezas de extrusidn 128 y otros. Esitu rar
te final de la instalacidn no requiere wna ulterior dsserip
cidn detallada, por cuento que no es caracteristica ééfl&
invencidn, siendo realizaéa K4 fupcionando en aplicacién de
los conocimientos téenicos en la materia,

Hientras que en las fases finales de policonden-
sacién no se prevén problemas particulares, dada la giapo~
nibilidad de dispositivos ¥ eparatos adecuadés paré eiitra-
tamiento de prepolicondensados ¥ de policondensados dé ele
vada viscosidad, los principsles problemas'probuéstos y re
sueltos por la invencidn reflejan en particular las fages
iniciales que tienen lugar en la parte ‘de la instalacidn
representada en la figura 1.

Como se observe en tal figura, la mezcla de ali-
mentacion, mediante una bomba volumétrlca 100 y mn adecna-
do condweto 101, se envia al primer reactor R1, propiamen~
te de esterificacidn 6 de trensesterificacién. In el curso
de éste primers reaccion, gue puede alcanzar Por lo menos
w grado del 90, por ejemplo, se produce tambidn cierto
&grado de prepolicondensa cién, de grado medio conprendido
entre 8 y 10. E1 proceso incluye la formacién de agua y de
alcohol y al mismo tiempo de glicol gaseoso. Los productos
volétiles son extralfdos en estado de vapor continuesnmente a
través de una descarga adecuada 43 y prefereﬁtemente el gli
col es recuperado ¥ reintroducido en el reactor, cuyas con

diciones de trabajo se describirdn més adelante.
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A través de una vdlvula 35 reg uladora deéla ali
mentacidn, y de wn conducto 103, el éster y mds propiamen
te el oligdmero, es transferido ol segundo reactor R2, en
el que se completa précticamente la esterificacidén & trang
esterificacién (alcanzando por ejemplo sl 9&%) y la poli-~
condensacién progresa por ejemplo hasta un grado compren-
dido entre 10 y 15. Diche segundo reactor estd provizto de
un sistema 104 de evscuacidn de los productos gaseosos,pre
feriblemente asociado & un dispositivo de condensacién 105
y de recuperacién., Logs reactores pueden estar provistos de
medios pera la introduccién, dosificada por medio de bom-
bas volumétricas por ejemplo, de eventbuzles catalizzdores

y aditivos, eventualmente en °01uc16n y en suspens 15n en

‘pequeiias eantldades de gllcol.'

" Por medio de wna bomba volunétrica 107, una vdl
vule 108 y uwna tuberia 109, el prepolimero es enviado al
tercer reactor R3, provisto también de un sistema 110 de
evacuacién de los productos gaseosos y del cual, por me~
dio de una bomba volumétrica 111 y de una vdlvula- 112, el
precondensado, cuyo grado puede estar comprendido entre 15
& 25, es enviado por un conducto 113 de trensferencia al

primer reactor R4 de la parte final de la instalacidn (fi

. gura 2).

Como se observa en la misme figura 1, cada uno
de log reactores de esterificacién y de condensacidén ini
ciel comprende un circuito 114, 115 ¥y 116, respectivamen
te, alimentado por una bomba 39, 117 y 118, respectivamen
te, mediante ls parte del producto intermedio emitido a
le selida del regpectivo reactor es enviado a la parte sp

perior del mismo, en la que un adecuado dispositivo, un
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ejemplo preferido del cual se describird = eontihuacidn
con referencia a la figwa 3, asegura la proyececién de
tal producto intermedio, juntamente con los meteriales
ideieles y respectivauente el producto intermedio prbcéé
Cente del reactor anterior, sobre la perte superior de las
veredes metdlicas del reactor, a lo largo de las cugles
los citados materiales y productos pesan en forma defdﬂa
mente liguida, absorbicndo calor de lus citadas paredes.
Cada uno de dichos reactores corresponde sustan
cialmente, salvo ciertos y especificos detalles secunda-
rios, al reactor representado en la.figufa 3+ Tal reactor

comprende una cédmara superior 10 y una cémara inferior 11,

‘de paredes metélicas y preferentemente ciliniricas y coa~

xiales. El material intermedio obtenido por las reacciones
Se recoge en una masa 12 mantenida a un determinado nivel
L en lz citeda parte inferior 11.

Las paredes metdlicas 13 de la parte 10 son ce-
lentadas, por ejemplo por medio de un gerpentin 14, en el
Que cireule a elevada velocidad un adecuado vehieulo tér-
mico, como difenilo o similares, adecuado para cedsr con _
rapidez una elevade centided de calor a la citada pared 13,
menteniendo la superficie interna 20 & una temperajure po
co superior a la que debe presentar la masa de reaccién en
cada punio. Lg entidad del cambio térmico se regula actuan
do.sobre el voldmen del vehiculo térmico entre la entrada
15 y la salida 16 del serpentin 14.

Asimismo, la parte inferior 11 es calentada por
ejemplo por un correspondiente vehiculo térmico, que cir-
cule en un espacio 17 provisto de entrada 18 y salida 19.

In la parte superior e la cdmara 10 se dispone
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un.disﬁoéitivo 21, como un recipiente giratoric y perfora-
do 24, sostenido por un 4rbol y accionado por un motor 23,
agociado asimismo a un disco 26, para proyectar el produc-
to intermedio, emitido en 25 por el citedo circuite, y res
pectivdmente el rzateriel inicial (o el producto intermedio
procedente del reactor anterior) exitido en 27 por el sis-
tema de alimentacién 28, por ejemplo a. través de wna bomba
volunétrica 4 otro medio dosificador 29.

De éste modo, los citados productos proyectados
por el dispositivo 21 vén a formar una capa liguida 30 que
pasa en contacto con la superficie 20 de la pared metslica
ﬁ3, agrupédndose en la masa inferior 12.

In el fondo 31 delJreactor, se enlaza una salida
32 qﬁe se divide en 33 en la parte inicial 34 del conducto,
que conduce al reactor inmediatamente posterior, siendo re
gulado el volumen de salida U por la citada vdlvula 35, con
trolada por un dispositivo 36 en funcidn del nivel I de la

magssa 12 del producto intermedio. EL exzceso que sale por 32,

réspecto al material transferido lhacis U al reactor poste-

rior, es enviado por el citado circuito de reciclo y mds
propiamente de circuitacion, indicado en su conjunto por
114, 115 ¥y 116 en la figura 1 y que puede comprender ven-
tajosamente un trecho inicial 37, una vdlvula 38, una bom
ba 39 y partes 40 y 41, asi cono una vdlvulz 42, estando
ventajosanmente encamisandos todos los distintos conductoe
quertienen su origen en la salida. de los diversos reactores
para su control térmico.

En la parte superior del reactor =e dispone una
salida 43 de los productios en esitado gaseoso, controlada

por una valvula 44, de manera que mantengz en el reactor
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" la deseazda presidén; el glicol recondensado puede ser rein-

troducido en el ciclo a traﬁés de una entrada 46 asociada
el conducte del gistema de cirecuitacidn al exterior del re
cinto 10 del reacitor.

Los reactores del tipo anteriormente descrifo, 0
equivalentes, permiten establecer y mantener condicionés
particulermente favorables para el desgrrbilo de las fésés
individuales del prcceso. En partiéulaf, el activo céﬁbio

térmico que tlene lugar entre la superficie calentada 26

¥y la capa liquida 30 permite ceder grandes cantidadeé”dl'
calor, manteniendo muy bajo el gradiente de la temperatv-~
ra de la superficie (gque corresponde a la temperaturatéﬁp
miﬁa por las molécules de los cbmpuestos presentes eﬁ.él
estrato limite de la capa 30; en contacto con lé citadarég
perficie) yila temperatura minimé existente en cada punto
de la masa de reaccidén. Ademds, teniendo en cuents que tal
cgpa liquida es de pequetilsimo espesor, ello favorece el
cembio de materia, ya que abrevia.los caminos de difusidn.
Tal bajo gradiente de temperatura, permite ademds imponer
& la mesa de reaccién la temperatura méds alta compatible
con la prevencidn de fenémenos de pirolisis.

Por consiguiente, el empleo de medios como los
anteriormente descritos, en su asociacidn y coopera;ién en
le instalacidn descrita, permite que el proceso se desarro

lle en sus diversas fases, particularmente en las iniciales,

" en las mds favorables condiciones quimicas y dé cambio de

materia, con influencia dominante de les condiciones de cam
bio térmico a los fines de la aceleracidén del proceso, ¥y
por consiguiente de manera que se mantengan dentro de velo-

res inesperadamente bajos los tiempos de residencia, sin per-
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judicer cuelitativamente la produccldén y sin dar lugar a
reacciones y fendmenos secundarios nocivos.y por consiguien~
te indescables. . .

Las ventajas de la invencidn y las condiciones, en
les que el proceso puede ser mds convenientemente conmtina-
do, resultardn mds evidentes con los ejemplos que luego se
ofrecen. Por otra parte, sl objeto de identificar mejior ta-
les condiciones de principio y tales valores a adOptér ven-~
tajosamente, se exponen inicialmente algunas consideracio-
nes resultantes de la realizacidén de pruehas experimentales
cuyos resultados se indican en forms grdafica en las Lizuras
4, 5 y 6. Operando en una instslecidn experimental come la

anteriormente descrita y regulando oportunamente la TGemnpe-

'raﬁuré, las aportaciones de énefgié térmicea y otros factho-

res, se ha procedido a efectuar ls fase de esterificacidn
de dcido tereftdlico con etilenglicol, elimentando, en un
reactor del tipo representado en la figura 3, el deido ¥y

el glicol en una relszcidn constante de 1:2. Iag cruces se-
flaladas en los tres diagramasrcertesianos de las figuras. 4
& 6 indican los valores obtenidos en los diversos experimen
tos y las curvas también sefieladas se han formado por inter
polacidn grdfica de los citados valores y representan por
lo tanto una indicacidén previsible del curso del proceso,
en funcidn de diversos perdmetros.

En el gréfico de la figura 4, la correspondiente
curva indica la entidad del proceso secundario de eterifi-
cacién en funcidén del tiempo de residencie en el reactor.
Ia produceién de los diglicoles se indica sobre ls ordenada
en términos de (mgl/1OORt) moles de diglicoles (polidteres)

e indicados en porcentaje respecto a los fadicales fereftd-
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licos. El tiempo de residencia (% ) se expresa en minu-

min
tos sobre la abscisa. 7

Se observe como, manteniendo el tiempo de residen~
cia en valores no superiores a los 60 minutos, la Lforpacién
de los diglicoles se mantlene en medida no superior ailz,é%
gproximadamente. Por encime de dicho tiempo, la produccidén
de los diglicoles sumenta sensiblemente y, para tiempgq de
residencia svperiores & 100 minutos, aquélla alcanza‘ép%idg
des inaceptables, del orden del 4%, Se deduce por consi-
gulente la importancia de poder operar rédpidamente a fin de
limiter dentro de valores deseables la entidad del pfséeso
secundario de eterificacidn, ‘

En el gréfico de la figura 5 se expone la impor-
tencia de la temperatura pafé-lé répidez.de ﬁésa;follb dél
proceso principal. El tiempo (ipin), expresado en minutos,
del completamiento de la reaccidén de esterificacidn (por lo
menos en la medida del 95¢%) se indica en funcidén de le ten~
perctura (TeC) expresada en 2C sobre la abscisa. Se obser-
va c¢6mo los tiempos deseables de regidencia inferiores a 60
minubos se obtienen «blo Operandb a temperaturas superiores
a 265¢C, A temperaturas més bejas, del orden de 2502C, se
tendrén tiempos de residencia ten elevados que conducen a
un excesivo desarrollo de la reaccién secundaris de eterifi
cacidén (véase el gréfico de la figura 4), mientras que la
mercha més favorable de la reaccidn principel, gue se obtie
ne desarrollando el proceso en un tiempo del orden de 30 mi
nutos, requiere temperaturas del Brden de 2902C.

Conviene tener presente que tales temperaturas
gson inferiores pero en medide bastante réducida, en general

del orden de 10 e 152C, respecto al umbral térmico méds alld
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del cual pueden menifestarse fendimenos de pirolisis o de.
degradacidén térmica. Se deduce por consiguiente que, por
cuanto que es extremadamente ventajoso opersr cn el campo de
las temperaturas relativamente elevadas, entendidas ¢a al

sentido de temperaturs media de la mase en curso de reaccién

“(y por consiguiente, en el caso considerado, de la capa 1i-

quida que desciende a 1o largo de las paredes del resator),
es necesarlo que ningtn punto de tal mase, y especificamen-
te 1as mnoléculas presentes en el eatrato limite en contacto
con las paredes metdlicas calentadas, alcance una temepratu-
ra que gse aparte en notable medida de la temperatura meiia
deseable.

Operando en las condlclones ¥ con los mbdlo" ante-

: rlormente descritos, puede aflrmarse proplamente que la reac

cidn, por lo menos en lo que respecta a la mezcla descenden-
te en forma de capa liquida, a 1o largo de las paredes deol
reactor, se desarrolla en rdégimen térmico, es decir que la

velocidad de la resaccidén depende de la velocidad del cambio

" térmico. - Tal condicidén es confirmada por el grifico de la

figura 6, en el que se ihdioa el incremento de la produccién
(Pr = kxg/h TPA), expresada en términos de kg de dcido teref-
tdlico convertidos en una hora, en funcidn de la diferencia

(Zﬁ T) en grados centigrados entre la temperatura de la pa-

red metdlica y la temperatura media de la capa ligquida des-

cendente, medida mediante sondas.,

Dado qﬁe las pruebas a que se refiere la figura 9
se efectuafon'manteniendo siempre constantes tanto la can—
tidad como el volimen del liquido de la capa, y que por con-
siguiente el celor cambiado resultabas proporciocnal a la pro-

duceidén Pr/y que el tiempo de residénciaz del liquido sobre
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la capé éra inversamente proporcional a la produccién Pr, se
demvestra cémo le velocidad del proceso de esterificacidn
que se produce en la capa liquida es proporcional al gradien
te térmico y por consiguiente & la velocided de cambio térmi
co entre pared y capa.

Por el gréfico de la figﬁra 6, es evidente,qﬁa, es

tablecieondo unas condiciones de temueratura adecuadas~~°obre

‘S\'

la bage de las indicaciones deducibles de las figuras 4 y 5,
para contener en valores bajos el deserrollo de las reacc io
neg gecwndarias, ¥y para ssegurar la velocided de reaGCIén de
seada, ésta reaccidén se desarrolla decididamente en régimen :
térmico, segtn refleja su desarrollo prevalente, que‘tiehe
lugar en la capa liquide descendente. ' B
Teniendo edemds presente cuanto queda dicho en mé-
rito a la concentracidn del glicol libre, puede recepitular
se y comentsrse concluyentemente los efectos y las ventajas
regultantes del sistema anteriormente descrito de la recir-

cuitacién de la masa reaccionada para la formecidén del am—

biente en el que loe compuestos alimentados se hacen descen

der en forma de capa liguida en contacto con las paredes ¢zl
reactor:

a) Con el sistema de la recircuitacién, se redu
ce a valores minimos la concentraecién del glicol libre, re-
lajando por le disminuida accidn de masa el proceso secundg
rio de poliesterificaciing

b) el sistema de alimentscidén de los rezetivos
v de mezcla entre la masa recirculante, asegura la fldidez
de la masa, por lo que son satisfechas las exigencias de ‘
transferencia de masa, incluso operando con glicol en defec

to sobre la relacién estequiométrica tedrica pars el éster
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monémero;
¢) la posibilidad de tener bajos gradientes tér-

micos entre superficie calentadora y material de la capa y
dentro del mismo meterial, permite operar en condicilones. de
temperaturas muy préximas al umbral pirolitico {(en loé proce
sos conoecidos, los gradientes son mds elevados, por razoies
de relacién superficie-volumen, y no se pueden superar cier
tas temperaturas sin peligros de degradacidn térmica);

d) en estas condiciones, la velocidad de la roac-
¢idén quimica de esterificacidén del dcido es elevada, incluso
a pesar de la disminulde accidén de masa del glicol, Dur con
sigulente, la velocidad del proceso es regulada por el cam~
bio térmico.

La capa liquida puédé.coﬁsideférse el recinto &
el asiento principal de la reaccidn que se desarrolld en ré-
gimen térmico. Por otra parte, la reaccién se completa por

la extensidén del tiempo de residencia deseada, en la masa de

fondo, produciéndose tal completamiento en general en régi-

men quimico. 7 _
' El reactor en su conjuﬁto (capa liquida mis masa
de fondo) es por consiguiente un sistema cuya cspacidad pro-
ductiva, & igualdad de superficie de cambio térmico y volu-
men de recircuitacidén, es proporcional al gradientevtérmico
entre superficie y capa.

En el campo de las condiciones mds caracteristicas
de la presente invencién ( con tgmperaturas-de le capa com
prendidas entre 2652 y 2942), el tiempo glcobal de resi-
dencia decrece al disminuir la temperatura con evolueidn 1i

neal y-baja pendiente (véase figura 5) y decrece con ley ca-

proporcional al crecimiento del gradiente térmico. En este cam
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po, el contenido Ge diglicol se mantien® por debajo wel 2,6%,
es decir de wn limite mds bajo que el tipico de los poliéste
res obtenidos de deido tereftidlico.

Por 1o que se ha comentado anteriormente, la este-
rificacidn del dcido tereftdlico (puesto que en tal caso la
invencidén conuce a mayores ‘ventajas respecto 2’ la técpica
tradicional) debe entenderse que, de manera menos vistoza
(puesto que se opera a temperaturas inferiores), todo cuento
ge ha dicho vale tumbién pars la tranéesterificacién del. te-

reftalato dimetilico.

-

En lo que respeta a la policondensacidn ulterior,
no existen problemas relacionados con la formscidn de otio

diglicol aparte del ya formado en la fase precedenta,»ﬁcr

-1cugnto que ésta procede en una pféctiea aﬁsencia de glicol

libre.
A¥n cuando la viscosidad de la masa comienza a ser
sensible, los medios previstos de la invencidén son ventajo-

908 respecto a los conocidos. En efecto, al progresar la po

licondensacién, la cantidad de calor necesaria.para eveporar

el glicol remanente Aisminuye hasta valores bajisimos y por
congiguiente el cambio térmico asure graduslmente un papel
secundario, Paralelamente, aunents sin embargo la resisten—
cia de la masa a la difusidén y a le separacidén del glicol,
condicidn necesaria para que la policondensacidén pueda pro-
gresar., A4sl se pasa gradualmente hacia un régimen de trans-
ferencia de masa. '

Ia disposicidn en capa es por consiguiente ventajo
sa por cuanto que abrevia les vias de difusién y permite una
elevada superficie de evaporacién y al mismo tiémpo hace que

el proceso, en lu fase de transicién de un régimen a otro,
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ﬁo expérimente refrenanientos por defecto de cambio térmico.

Natvralmente, al sumentar ls viscogidad, conviene
disminuir la relacidn de recircuitacidn hasta suprimirla,
pera evitar excesivos espesores de la capa.

Los tiempos de residencie son también muy bajos,
lo gue demuesira la eficacia del sistema.

En los ejemplos que siguen, ge mostrardn lag venty
Jjas y el progreso técnico resultentes de la invencidn en los
dos caszos principales previstos de aplicacidén de la misma;
concretamente, en el ejemplo 1, se indicardn las condiciones
prdacticamente adoptables en el caso de produccidn contlnua
de poliésteres, cuya fase inicial estd constituida pox la eg
terificacidn de dcido tereftdlico con etildn glicol, micn~
tras.qﬁe el ejemplo 2, considersa el céso en el que la fase
inicial comprende la transesterificacién de tereftalato dimg
$1ilico, siempre con etilén glicol.

Los velores indicados en 1los ejemplos se refisren

a los siguientes datos; indicados con los simbolos y referi

"dos a las condiciones a continuacidn sefialados.

Ty

Tal temperatura ha gido anotada localmente y controlada me~

- Temperaturs de la cape liguida, expresade en 2C,

diente andlisis inductivo. En la prdctica, tal temperatura
es idéntica 6 muy préxima a la de la mase de reaccidén en cual
guier otra parte del reactor. En efecto, debe suponerse gue
15 ﬁempefatura de capa liquida experimenta un pequeiio awnen-
to én el curso de su descenso, cumento que puede suponerse

como el contenido en el valor comprendido entre 1 y 59, ElL

valor indicado tiene por consiguiente cardcter de valor me-

dio.

Ty - Temperatura de la superficie metdlica barrida por
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la capa liquida. Es evidente Que la observacién'iﬁstrumen-
tal de tal temperatura presenta grandes dificultades. Por
conziguiente, los valores indicédos se han tomado por via
snalitica a base de los coeficientes de cambio térmico.

Qg = = T = gradiente térnico medio entre capa liquida
¥ temperatuvra de la superficie cedente de calor, tomados co
mo anteriormente.

Ty - Temperatura media inst?umentalmente medide éél
vehiculo térmico (difenilo) que circula en los espaciog in-
termedios 0 en los serpentines de calentamiento de las pare
des interiormente barrides por la capa liguida. - '

P - Presién absoluta en el interior de los reactores
(exprqsada en atmésferas absolutsas @gra los reactores Ry ¥
Rp y en mn de Hg pere los reactores Ry y RBy).

U/S - Relacién entrc los voltmenes de salida ¥ el voli-
men en el circuito de arrastre del producto reaccionado a la
parte superior de los respectivos regctores.

ty - Tiempo de residencia (expresado por le relacién
entre la centidad total de producto presente en el reactor
¥y volumen de salide), expresado en minutos,

G, = Gralo de esterificacidn, expresado por la relacidén

e

Grupos édcidos entrantes - grupos dcidos del produg
¢ = to de salida

grupos dcidos de entreds

G; = Grado de transesterificacién, expresado por la

relacidn

G = Ietanol destilado
t metanol tedrico

~ Viscosided intrinseca (en solucién en fenol-teira-

cloroctano 1:1),



Gp ~ Grado de policonéensacién medio, deducido, en el
campo de log bajos pesos moleculares, de la cantidad de gli-~
¢ol destilada; para un G superior a 20, tal grado se ha
obtenido en cambio adoptando conocidas relaciones, sn iuva-

cibén de la viscosidad intrinsecs,

EJEIPIO 1
Renctor Reactor Roactor Rescthor
R, R, Ry R,
T 245 - 294 250 ~ 285 270 - 290 270 - 290
Ty 246 - 300 251 - 290 271 - 296 271 - 296
T, 247 - 230 (+) 252 - 300 272 - 300 272 - 305
AT=T-T, 1-86 0,5 - 5, 1-6 1-6
P 4 - GaZgéo; 1-2 52%25. 40 - 150 (Hg 5 - 308}12
u/s  1/30 - 1/100 1/20 - 1/80 1/5 -~ 1/40 0
tg 100" - 20! 30" - 10 300 - 15t 40" - 10!
¢, 9T-92%6 99 - 98% 7 99% 7 99%
G, 3-10 10 - 15 15 =25 25 - 45
- - 0,15 - 0,18 0,20 ~ 0,40

(+) para T, 305, operando con un fliido térmico mds

termoestable que el difenilo (en el ejemplo, un

difenilo clorado).
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BIEHPLO 2

771
REACTOR REACTOR REACTOR * RRAGTOR
T 180-275 220-285 270-250 270-290
Ty 182~280 221-290 271-296 271-296
Ty 185-295 222-295 272-300 - 272-305
CAD = DTy 15 0,5-5 1-6 1-6
P 1~6 %atmosf. 1-2 ga’(;mos:t‘. 40-150 mmHg 5-30 mmH:
absolt. absolt.
u/s 1/30-1/100 1/20-1/80 1/5-1/40 0
Ty 100'=30" 30'-10¢ 30'-15! 401-10!
6 95-90 99-97 7 99 7 99%
Gp 3-10 10-15 15-25 . 25-45
n - - * 0,15-0,18 0,20-0,40

En los siguientes ejemplos se indican algunas ejemplificacio-

nes operativas, obtenidas en las condiciones indicedas, cuyos ejemplos

se expresan en forma tabular y en los cuales los valores cuantitativos

ge indican en g/h.

Operando segin el Ejemplo 1:
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Prueba Prucha Prueha
8 b ¢
Contonido de 1a mezecla de alimen-~
tacion.
Etilén glicol 10100 7180 6900
Acido tereftdlico 13500 10700 13200
.Relacién molar entre dcido teref-
t4lico y etilén glicol l1:2 1:1,6 1: 1,4
Catalizador (Sb203) 5,4 4,3 5,3
Vavores degscarsados en la parie i
superior de Llos reactores.
{glicol 4370 28%9 1168 (+)
Reactor R1 agus 2762 2200 2675
Reactor R2 §511001 183 63 1275
agua v 88 67 111
Reactor Rj3 (glicol 293 164 281
(agua 49 30 46
Reactor R, (glicol 78 124 176
(agua 14 10 13

(+) Operando con parcial rectificacién de los vapores y

-reciclo del glicol dentro del reactor.
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Operando segtin el ejemplo 2:

Prueha Prusha Prueb
a e £ -

Contenido de la mezela de alimon—
tacion.
Etilen glicol 9290 7890 6500
Pereftalato dimetilico 14700 14700 158q0
Releeidn molar entre tereftalato -
dimetilico y etilén glicol l1:2 1: 21,7 1: 1,3
Catalizador (acetato de cinc) 3,3 3,3 3,6
Catelizador (Sb,05) 5,0- 5,0 5,4
Vapores descarcados en la parte
auperior de log reactores.
Reactor R, (glicol 3210 1711 (4) 43 (+

(metanol 4521 4413 4653
Reactor R2 (glicol 1013 1110 1000

(metanol 230 326 416
Reactor R, (glicol 264 265 285

3 (metanol 34 39 46

Rezctor R, (glicol 13 94 79

(metanol 10 ‘ 15 10

(+) Operando con rectificacién parcial y total de los

vapores y reciclo del glicol dentro del reactor.
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Con referenciaz de nuovo & ls figura 2
varse que el gegundo reactor de precondénsaciéh, indicado en
su conjunto por Ry, puede presenter ventajosamente a su ves

i

<ir

un sistema de cambio férmico y de cambio de materias del
po de capa lliguida, producido mediante un dispositivo centri
fugador 120, de tipo andlogo al énteriormente dezcrito.
En tal reactor no se requiecre en la préctica la presencia de
un -gistema de recirculuacidn, gue por consiguiente se ha omi~
tido en la figura. Tal reactor comprende sin embargo eviden
temente un sistema de evacuscidén 121 del glicol que se libe-
ra por efecto de la condensacién ¥ estd asociado a vn siste-
me de condensacién, en perticular de lluvie de glice.
N O T A

Descrite suficientemente la naturaleza del invento,
asi como la manera de realizarlo en la prédciica, debe hacer-
se coﬁstar que las dispociciones anteriormente indicadas son

susceptibles de modificaciones de detalle on cuanto no alte-

_ ren su principio fundamental; también se hace constar gque el

invento ée refiere & una solicitud de patente'presentada en
Italis, con fecha 11 de abril de 1968, no 15146 A/68, zco-
gliéndose por lo tanto, a los beneficios que conceden los Con
venios Internscionales en vigor, siende lo que congtituye 1la
esencia del feferido invento y por 10 gue se solicitz Paten-
te de Iniencién por 20 afios en Ispaiia, sobre: Procedimiento
e instslacién psra la produccién continua de poliesteres; ca
racterizdndose por lo siguiente:

1.~ Procedimiento para la produccidén conbinua de
polidsteres, en particuler, pero no exclusivemente, paras la
formacién de hilados textiles, y que comprende por lo menos

una fase inicial de esterificecidn de wn deido dicarboxili-
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co, éomo decido tereftélicp, o de transgpgepg Ion de
un éster de un dcido dicarboxilico, como el tereftalato
dimetilico, con un alquilén glicol, como el etilén gli-
col, y por lo menos uvna fase de precondensacién,'frén
5 cuyes fases se verifican cambios de estado y separscio-
nes de subproductos en estedo gaseoso de la masa de res
ccidn, caracterizdndose por el hecho. de que los br@duc-
tos y compucstos, iniciales ¢ internedios e reacdﬁonar
gon transferidos continuamente a través de una szouven~
10. " eie de recintos de reaccidén en los cuales ge efenivduan
conpletanente las fases anteriormente sefialadas, indivi
~dualmente mantenidos a determinadas condiciones de pre-
gién y de temperatura, en cada uno de los cuales 1los ci
tados productos y compuestos son introducidos y mezcla-
15, dos con vna cantidad de productb liguido reaccionado,
en exceso respecto a la extralda del respectivo recinto,
formando con la citada cantidad una capa liquide que
desciende & los largo de las paredes del referido am-~
‘biente, ¥y gque recibe en tales condiciones calor de les
20. mencionadas paredes, de manera que la gportacidén del
calor producida en el eitado cambio de estado se produce
preferentenente entre las citadas paredes y la referida
cepa licuida, con pequefio gradiente térmico entre la su~-
perficie interna de les citadas paredes y cada punto de
25. la mencionada cepa liguide, a fin Ge establecer favora-
bles condicicnes de régimen térmico en el desarrollo de
la reacccidén y mentener dentro de pequefios valores las
vias de migraecién y separacidén de las particulss de los
- ¢itados subproductos voldtiiles.

30. 2.~ Procedimiento segdn le reivindicacién 1, ca-



10,

15.

20.

25,

30.

- 20 -

s [Epeeery
o

s

. R £ 4 N .
recterizado por el hecho de que el citado.gradiente %érmico

estd contenido en una medide no superior a .6¢C,

3+— Procedéimiento segﬁn las reivindicaciones 1 y/o
2, caracterizado por el hecho de gue el citado cxceso de' pro
ducto feaecionado, que coopera & la formacidén de la citada
capa liquida, es por lo menos cinco veces la cantidad del
producto reaccionado, separsdo y transferido al recinto de
reaccibén sucesivo,

4 .= Procedimiento segin una o més de las reivindi-
caciones 1 a 3, caracterizado por el hecho de que ¢n la fase
en que se hacen reaccioner compuestos susceptibles do piroli
8is a wna determinada temperatura, la superficie de les men~-
cionadas paredes es puesta y“maqtenida a_uné_temperaturavno
superior pero préxime a la temperatura de pirolisis.

5.~ Procedimiento segimn la reivindicacidn 4, carag
terizado por el hecho de que en las citadas paredes del re-
cinto de reaccién es cedida desde el exterior una determina-
da energla térmica en cantidad sufioiente para transmitir ca
lor a la referida cepa liguicda en la medida necesaris para
llevar cada punto de la citade capz a2 una temperatura infe-
rior, en no mds de 10°C, =2 la de pirolisis.

6.~ Procedimiento segin wna o0 mds de cualguiera de
las reivindiceciones 1 a 5, caracterizado porgue coxprende,
para la transformacidén de los productos y compuestos inicie-
les de un precondensado, cuyo grado de condensacién no es su
pefior a 25, por lo menos tres fases de (a) formacidén del
producto de esterificacidén y transes#erificacién del compues
to, écidoydiéster, dicarboxilico con el etilén glicol y par-
cial formacién de precondensados; de (b) completamiento de

le formacién de dicho preducto y prosecucidén de la precondég
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sacidn; y de (c¢) completamiento del referide 5§Loondenséﬁo;
en cada una de cuyss fases la aporitzcidén dominante del ca—
lor proporcionado Gesle el exterior a la masa de rezaecidén
tiene lugar por cambio térmico entre las citadas parédes y
le. mencionada capa liguida.

7.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 3 y
6, caracterizado por el hecho de que en la citada tause (a)
de formacién del producto de esterificacidn y transeateri-
ficaeidn, la relacién entre la cantidad del producio reac-
cionado y separado y el exceso enviado a cooperar a la foxr
macién de la capa liquida, estd comprendida entre 1/80 ¥
1/100.

8.~ Proccdimiento segtn las reivindicaciones 3 y

'6,.caracterizado por el hecho de que, en la citada fase (b)

de completamiento de la esterificacién y transesterifica-
cién y prosecucién de la precondensacién, la relecién entre

la cantidad del precondensado separcdo y el exceso enviado

e cooperar a la formacidén de la capa liquida, estd compren-

dida entre 1/20 y 1/80,

9.~ Proceéinmiento segin las reivindicaciones'3 ¥y
6, caracterizado por el hecho de que en la citada fase (c)
de completamiento de le precondensacidn, le relscidn entre
le cantidad de precondensado geparado y el exceso enviedo s
cooperar a la formacidn Ge la capa liquida, estd comprendi-
da entre 1/5 y 1/40. '

10.- Procedimiento segin -las reivindiceciones 4 y
6, en el que le citada fase (a) comprende la esterificacién
de un deido dicarboxilico con etilén glicol, las temperatu~
rag mediaes de la capa liquida estdn comprendidas entre 2452

¥ 294eC y respectivamente entre 2500C y 2852C (b) y entre
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las cuales estdn en contacto las respectivas cupas liquidas,
se mantienen mediente aportacidén de enersia térnice desde
el exterior a una temperatura no superior a 300¢C {u] ¥ reg
pectivamente a 2902C (b} y 296eC (c).

1l.~ Procedimientc scgin la reivindicaciér 2, ca-
racterizado por el hecho de gue los ambientes en los cuales
se degsrrollan les citedes fases se mantienen a lac presio-
nes internas comprendides entre (a) 4 y 6 atmbésferas absg
lutas y respectivamwente entre (b) 1 y 2 atmésferas sbsclu-
tas y entre (c) 40 y 150 nm de Bg residuales.

12.- Procedimicnio segtin las rveivindicecionzs 4 y

6, en el que la citada fase (a) comprende la transesterifi-

. caci6n de un diéster de un deido carboxilico con etilén gli

col, las temperaturas mecdias de ls capd liquida estdn com-
prendidas entre (a) 180 y 2759C y respectivamente entre (b)
220 y 2852C y entre (c) 270 y 2902C, y las superficies ce-

dentes de calor, con las cuales formen contacto las respec—

" tivas caepas liquidas, son rantenidas, wediante aeportacidén

de energla térmica desde el exterior, a wna temperatura no
superior (a) a 280°C y respectivamente (b) 2902¢ y (e) 2969C.

13.- Procedinmiento segin la reivindicacién 12, ca-
recterizado por el hecho de que los recintos en los.que se
desarrollan lss citadas fases se mentienen a las presiones
internas comprendidas entre (a) 1 y 6 atmésferas absolutus
y :espectivamenté entre (b) 1y 2 atmésferas absolutas y en
tre (¢) 40 y 150 mm de Hg residuales.

14 .~ Procedimiento segin una o més de las reivingi

caciones 1 a 13, ceracterizadc por el hecho de que, en cads

recinto de reacciébn, en el que la sportacidén.de ensrgiza tér
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mica desde el exterior se prodﬁce por cesidn de éalor entre
las paredes del recinto y una capa liguida formada, por la
mezecla de productos, inicial e intermedio introducicos y
producto reaccionado, purte de la masa de reacciéﬁ_pybschte
es recogide y mentenida en el fondo del citeado recihto, en
cantidad tal que el tiempo de resicencia en los cifédbs re-
cintos, expresado como relacidn entre la cantided total de
la nmage presente y el volumen @el producto reaccionado, no
sea superior a 100 minutos. 71

15.- Procediniento segin las reivindicacibnes 6y
14, caracterizado por el hecho de gque el volumen de produc~
to reaccionado separadc es controlsdo en fu@cidn de 1a cita
da cantidad totel de le masa,de.reacéién presente, en los
cuales se desarrollan las tres fases citadas, estando com-
prendidos los respectivos tiempos de residencia entre (a)
100 y 20 minutos y respectivamente entre (b) 30 y 10 minu-
tos y entre (¢) 30 y 15 minutos.

16.~ Procedimiento segtn la reivingicacién 6 y
vna ¢ néds cualesquiere Qe las reivindicaciones 1 & 15, ca-
racterizado por el hecho de que el citado precondensado es
transferido, para el completamiento del proceso de precon-
densacién, a un ulterior rseinto en el que dicho preconden
sado recibe calor desde el exterior, descendente en forme &
capa liquida a lo largo de la superficie inferna de las pare
des de dicho recinto.

17.- Procedimiento seglin la reivindicecidén 16, ca-
racterizado por el hecho de que la citada superficie interna
del recinto se mentiene a una temperatura’coﬁprendida entre
271 y 2962C, la temperatura de la citada capa liquide se men

tiene entre 270 y 290¢C y 1a'pfesibn interna del recinto se
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3

mentiene entre 5 y 30 mm de Iz residuales.
18.~ Ingtelacidn pare la produccidn continua de po
liésteres segun el procedimiento de las reivindicaciones an
teriores 1 a 17, caracterizade porque comprende, pzra la
realizabién de la fase de esterificacidn y transesﬁe#ifica«r
cién f’de precondensacion, una sucesién de reactorzz que mg
terializan otros tantos recintos de reaccidn, cuyas paredes
sdn, por lo menos en parte, esencislmente verticales, exte-
riormente asociadas a medios cedentes de calor, comprendien
do en su parte superior medios cdecuados pare proyeohar con
tra le superficie interna de les citadss paredes yo sean
los compuestos a reaccionar o bien parte del productoc resul
tante de la reaccidn que se efectia en el respectivo recin~
to, comprendiendo cada uno de los citados reactceres medics
para la extraccidén continua, del fondo Gel respectivo rscin
to, de producto reaccionado, en cantidad suporior a la co-

rrespondiente a la aportacidén de alimentacién de los mencio

-

nadog compuestos a reaccionar, y medios pare la transferen—

cia @ reactores posteriores de la citada cantidad COorrespoLn
diente, y medios para enviar la nencionada cantidad en eice
80 a la parte superior de dicho recinto pars formar la men-
cionadé parte del producto a proyectar contra la referida
superficie internes de las paredes, junto con loz compuestos
a reacclonar, y constituir con éstos Ultimos una capa liqui
da que se desplaga a lo largo de la referida superficie in-
terna, absorbiendo éalor de tales paredes.

19.~ Ingtalacidén segtin la reivindicacidén 18, ca-
racterizada porgue comprende una sucesidén de tres reactores-
por lo menos, para la realizacién del procedimiento segin

la reivindicacidn 6,
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20.~ Instalecidén segun las reivindicaciones 18 y

-~ 34 &

i

19, caracterizada porgue cowmprende medios para la descarga,
de cada wno de los citados reactores, de los subproductos
volétiles de la reaccién.

- 2l .~ Instelacidn segstin una o nds de las reivindi-
caciones 18 n 20, caraeteriéada ﬁorque comprends pdi lo ne-
nos otro reactor de completamiento de la precondeﬁsadién,
que incluye medios para la distribueién del precondensado,

cuya policondensacién he de continuarse, en la parte supe-

- rior de superficie a lo laergo de las cuales se hace descen—

der dicho precondensado en forms de una capa esencislmente
poco viscosa, recibiendo calor de las referidas supefficies.
22.~ Instalecidn segﬁn.una o mds de.las reivindi-
caciones 18 a 21, carascierizada porque.comprende medios pa-
ra la recuperacidén del glicol descargado, en forma de vapor,
Junto con los subproductos voldtiles de la reaccidén, para

la condensacidén y la separacidn del citado glicol respecto

a los mencionados subproductos, y pare el reciclo, por lo

menos parcial, de dicho glicol a los recintos de reéccién.
23+~ Procedimiento e instalacién para le produccidn

continua de poliésteres; tal y como queda sustancislmente des

crito en la presente memoria e ilustrado en los adjuntos dibu

jos.
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