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La memoria de patente austríaca 262.323 describe

un procedimiento y un dispositivo para la transesterificación
icontinua de ásteres de ácidos dicarboxilicos con dioles,espe 

cialmente de tereftalato de dimetilo con etilén-glicol.En es,, 

te procedimiento conocido, la mezcla de reacción liquida a j 
base del áster de ácido dicarboxilico fundido y del diol es , 
hecha reaccionar en estrechos canales de circulación y en es, 

te caso es calentada desde fuera por un medio de caldeo 11- 
quido o en forma de vapor, por ejemplo difenilo. Los estre- , 

chos canales de circulación están configurados -similarmente' 
a una columna de destilación- en forma de platos individua ) 

les dispuestos uno encima del otro. Este procedimiento cono­
cido posee la desventaja de que, a causa de la construcción !

i
del dispositivo las temperaturas de los diversos platos se ' 
pueden acomodar sólo de mala manera a las exigencias de una 
transesterificación realizada de modo continuo. Sin embargo,, 
con ello, este procedimiento se hace sensible frente a las 
más pequeñas oscilaciones en la entrada de los dos partici­

pantes en la reacción, áster alcohilico de ácido dicarboxlli 
co y diol, tal como aparecen por ejemplo ya por las diferen­

tes temperaturas externas en trabajo de día y noche, o en - 

trabajo de verano e invierno. Estas diferencias de temperatu 
ra pueden evitarse solamente mediante dispositivos costosos 
e incluso también sensibles. Además, es necesario separar el 
diol que se evapora en la transesterificación juntamente con 

el alcohol alcohilico que se libera y las porciones del és-  ̂
ter alcohilico de ácido dicarboxilico que también se evapo-

* i
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! 1 AS
¡ran conjuntamente, mediante destilación fraccionada del al- 
í cohol alcohilico, e introducir nuevamente el diol y el áster 

j alcohilico de ácido dicarboxilico en el proceso de transes-

; terificación. Un desplazamiento de las condiciones de reac-
}'

S ¡ ción en el reactor de transesterificación conduce forzosame_n 

te también a oscilaciones an la destilación, causadas por 
una carga oscilante de la columna, tanto en lo que se refie-;

; re a la cantidad como también a la composición del vapor.No 

¡ obstante, oscilaciones en la destilación conducen nuevamente
10 a oscilaciones renovadas y reforzadas en el reactor de trans

i

esterificación propiamente dicho.
La meta del presente invento es evitar estas des 

: ventajas de modo sencillo y rentable, sin tener que estable- 
¡ csr en este caso exigencias especiales en cuanto a los dis-
i

15 i positivos de regulación que se utilicen.
El invento concierne a un procedimiento para la 

transesterificación continua de ásteres alcohilicos de ácidos
< dicarboxilicos con dioles, especialmente para la transesterJL 

; ficación de tereftalato de dimetilo con etilén-glicol, utili

20 zando catalizadores. Elprocedimiento de acuerdo con el inven
i to está caracterizado porque la temperatura se eleva a lo
!
largo del camino de circulación de la mezcla de reacción,se 
mide en un punto de trabajo del perfil de temperaturas que

, se constituye, se utiliza para la dosificación de los pro-
<

25 : ductos de partida, y con ello se mantiene constante la tem-

! peratura del punto de trabajo.
! El invento concierne también a un dispositivo

¡ para la realización del procedimiento de acuerdo con el in­

vento.
i - 3 -
i!



5

10

15

20

25

y?'.?.'? vs

De acuerdo con el presente invento, la transeste,'
¡rificación continua de ásteres alcohilicos de ácidos dicarb,o 

xilicos con dioles se realiza de tal manera que la temperatu'
t

ra de la mezcla de reacción aumenta desde la entrada en al ¡itreactor hasta abandonar el reactor. Esto significa que la ' 

temperatura a lo largo del camino de circulación de la mez-  ̂

cía de reacción es progresivamente elevada. Con ello se lo- ' 

gra que el alcanol que se separa durante la transesterifica-'
ción sea separado de modo casi uniforme, referido al camino ,

i
de reacción o camino de circulación que se encuentra disponi' 
ble para la reacción. En el reactor se constituye a lo largo't
del camino de circulación un perfil de temperaturas. En la i

ifigura 1 está representado un sistema de ejes, en el cual es, 
tán representadas, en las abscisas, la longitud L del caminoi 

de circulación dentro del reactor, y en las ordenadas, la tem
peratura de la mezcla de reacción. La curva 1 representa es-' 
quemáticamente el perfil de temperaturas ideal caracteristi-j 

co, que se constituye si la reacción de transesterificación, 

con una longitud de circulación dada y con una temperatura 
inicial Tp. dada y una temperatura final dada se lleva a 
cabo de modo óptimo. El invento se basa en el conocimiento de 

que el perfil de temperaturas 1, que se constituye en el ca­

so de una conducción óptima de la reacción, es utilizado pa­

ra la dosificación de los productos de partida, y de esta ma 
ñera el curso óptimo de la reacción puede ser asegurado en 

un tiempo de duración cualquiera, independientemente de las 
oscilaciones externas. ;

En una transesterificación realizada de modo con'

<
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tinuo, con una longitud L dada del camino de circulación,con! 

unas temperaturas inicial y final dadas Tp y T^, sólo con una 

i única proporción que se puede fijar matemáticamente con exad 

! titud, de los participantes en la regcción, se puede obtener
i

5 j la curva ideal 1 y mantener estable su posición durante lar-
i¡ go tiempo. Si se introduce en el reactor, por ejemplo por 
! inevitables oscilaciones del dispositivo de dosificación,al­

go más de diol que lo que corresponde a esta proporción, la
i
! posición de la curva 1 no permanece estable sino que comien/

10 ! za, según la magnitud del exceso de diol, a desplazarse en '
} el sentido de la curva 2. Sin nuevas medidas opuestas, el
¡
i perfil de temperaturas se desplazará cada vez más hacia la 

! derecha, ya que el glicol en exceso se enriquece o concen-' 
{ tra cada vez más en la zona del comienzo de la reacción.Con 

15 ; ello, el procedimiento es cargado energéticamente de modo

cada vez más intenso, y se llega a un desplazamiento de to­

das las condiciones de trabajo asi como a un empeoramiento 
del rendimiento espacio-tiempo del reactor.

Si se añade al reactor, por oscilaciones del dis 

20 ¡ positivo de dosificación o por oscilaciones de la destila- 
¡ ción conectada a continuación, demasiado poco diol, el per-

I fil de temperaturas ideal 1 se desplaza hacia la izquierda 
' en el sentido de la curva 3. La mezcla de reacción se empo
i brece en diol, lo cual también conduce a un desplazamiento 

25 i de las condiciones de trabajo y a un empeoramiento del gra-

I do de reacción o transformación.
¡[ Las oscilaciones de áster alcohílico de ácido
dicarboxilico introducido influyen también evidentemente en

t



un desplazamiento del perfil de temperaturas ideal 1, hacia ¡
la derecha o hacia la izquierda. Si se mide entonces, en el '
lugar A de la longitud característica del camino de circula-'

ción, la temperatura T^, un exceso de diol, tal como se pue-¡

de ver en la figura 1, da lugar a una reducción de la tempe-!
ratura ideal 1,^ en dirección hacia el valor T.-. Un déficit!Al ¡

temperatura ideal en dirección hacia el valor T^g.

de diol da lugar correspondientemente a una elevación de la i
De ! -)

acuerdo con el presente invento, la temperatura en el lu- 

10 gar del punto de trabajo A es una medida de la cantidad pre-¡
sente de diol o de la magnitud de la proporción de diol a

¡ -

áster de ácido dicarboxilico, y por lo tanto es apropiada pâ  
ra accionar de manera de por si conocida órganos de regula-{ 
ción, que influyen sobre la cantidad de diol añadida dosifi-j 

15 - cadamente de tal manera que se mantiene constante la tempe- j
ratura ideal T ^ .  De esta manera se logra que el perfil de ! 
temperaturas ideal 1 sea estabilizado en su posición y con

¡
. ello se mantengan constantes a fin de cuentas las condicio-' 

nes de reacción óptimas. Las oscilaciones que aparecen-en la 

20 proporción de las sustancias de partida entre si son detec­
tadas con seguridad automáticamente de manera simple y ren­

table. El procedimiento de acuerdo con el invento permite, 

sin perjudicar la constancia de la transesterificación, ha­

cer la proporción de diol a áster de ácido de dicarboxilico 

25 tan pequeña que en la policondensación conectada a continua^ 

ción de modo usual sólo resulte un mínimo de glicol de des-
j

doblamiento. !

En la realización del procedimiento de acuerdo j
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¡con el invento no es necesario regular las cantidades añadí- 
idas dosificadamente de los dos productos de partida, áster 

¡alcohilico de ácido dicarboxilico y diol. Es suficiente re-
!guiar la dosificación de un producto de partida. A causa de!

5 ¡la exigencia, generalmente válida, de mantener constante la 
cantidad del producto de transesterificación que sale de la 
:transesterificación realizada de modo continuo, se regulará

¡solamente la cantidad de diol.
!
' En el caso de la realización práctica del proce-

10 ¡ dimiento, el punto de trabajo A, en el cual se mide la tem-!
i peratura que sirve para la dosificación de los productos de
! partida, es situado convenientemente de tal manera que se eji
!cuentre en el margen de la mayor pendiente del perfil de tem 
peraturas de la curva 1. Con ello se logra que ya un pequeño 

1S ' desplazamiento de la curva 1 produzca una variación relati-
' vamente grande de la temperatura medida. Por lo tanto, se me
]
 ̂dirá la temperatura en el reactor de transesterificación - 
¡ aproximadamente entre el primer y segundo tercio del camino 
j de reacción global mediante un dispositivo de por si cono- 

20 cido, y se utilizará para la regulación de la dosificación 

i de los productos de partida. Dispositivos apropiados para la
; regulación dependiente de la temperatura son conocidos y se
i

j pueden obtener en el comercio.

i Para que la temperatura medida en el punto de
i

25 j trabajo escogida resulte una medida inequívoca de la propone
!¡ ción de los productos de partida introducidos en el reactor 
! de transesterificación, es necesario mantener constante la 
i temperatura inicial Tp o la temperatura final 1*̂  del perfil
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de temperaturas 1. La temperatura final Tp puede ser mante­
nida constante de manera sencilla, introduciendo el medio de 

caldeo, que calienta el reactor en contracorriente con el -
í

flujo de la mezcla de reacción, con temperatura constante j

en el reactor de transesterificación. Con ello se fija la

temperatura Tp del punto final E del perfil de temperaturas.
Es posible utilizar la diferencia de temperaturas entre el

punto de trabajo A y el punto final E para regular los pro-j

ductos de partida que se han de dosificar, en lugar de utili

zar la temperatura T., medida en el punto de trabajo A, di-!" !
rectamente para la regulación de los productos de partida ¡

!
añadidos dosificadamente. Sin embargo, esta variante del in-íij
vento presupone también una medición de la temperatura en el 
punto de trabajo, y se encuentra dentro del campo del inven-j 

to. i
Puede ser conveniente, por ejemplo en el caso de

!
la utilización de determinados catalizadores, fijar también;

!
la temperatura Tp del punto de partida F del perfil de tem­

peraturas. No obstante, tal como se desprende de la figura 
1, sólo por fijación de las temperaturas inicial y final Tp 
y Tp no es posible fijar el perfil de temperaturas 1 de la 

reacción óptima y con ello la reacción óptima propiamente 
dicha. Para esto se hace precisa la medición según el inveji 

to de la temperatura en un punto de trabajo del perfil de 

temperaturas para dosificar los productos de partida. La

reacción de transesterificación se lleva a cabo en presen­
cia de los catalizadores conocidos y apropiados para la re¿ 

lización de la reacción de transesterificación.

t

i
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¡ En las siguientes realizaciones, que sirven pa-
i; ra explicar con más detalle el procedimiento de acuerdo con 

! el invento para transesterificar ásteres alcohllicos de áci 

! dos dicarboxilicos con dioles, especialmente tereftalato dei{ dimetilo con etilén-glicol, y el dispositivo para llevar a
! cabo este procedimiento, se cita solamente el caso en que se
j
; regula sólo la cantidad de diol añadida dosificadamente.Sin 

! embargo, la extensión del invento no está limitada a este 
caso. Análogamente, también es posible regular la cantidad

' de áster alcohilico de ácido dicarboxilico añadida dosifi-f
I cadamente o regular la dosificación de los dos productos de 

! partida.
En la figura 2 está representada esquemáticameni 

¡ te y a titulo de ejemplo una instalación para la realización 
15 ! del procedimiento de acuerdo con el invento. Consiste esen- 

' oralmente en el reactor de transesterificación 10 con la co- 

¡ lumna 11 necesaria para separar los componentes de más alto 

¡ punto de ebullición, diol y áster alcohilico de ácido dicar
i
' boxilico, del alcohol alcohilico resultante. En el lugar 12, 

20 el alcohol alcohilico abandona el procedimiento. Los produc^

; tos de partida, áster de ácido dicarboxilico 13 y diol 14,{
son introducidas a partir de las bombas de dosificación 15
y 16 de modo continuo, a travás de la conducción 17, en el 

! plato superior del reactor 10. Los diversos platos del reac

25 ¡ tor 10 son calentados con un medio de caldeo liquido, por
!
i ejemplo difenilo, el cual penetra por la bomba de circula- 
i ción IB, a través del calentador 19 y la conducción 20, en
; el dispositivo de caldeo del plato inferior del reactor 10,

-  9 -



y abandona nuevamente el reactor junto al plato superior a 
través de la conducción 21. La temperatura de entrada del d¿
fenilo es mantenida constante por el circuito de regulación !

í
TC-3 de modo de por si conocido, y la cantidad de difenilo ai 
través del reactor es mantenida constante mediante el circuí, 
to de regulación TC-2 con ayuda de la válvula de regulación i 

22.
La regulación de la cantidad de difenilo a tra­

vés del circuito de regulación TC-2 permite acomodar el pun­
to inicial del perfil de temperaturas de acuerdo con la figu 

ra 1 al catalizador que se utiliza en cada caso. i

La proporción de los productos de partida es re­

gulada por el circuito de regulación TC-1, que mide la tem-¡
peratura T^ del punto de trabajo A del perfil de temperatu-;

' iras que se constituye de acuerdo con la figura 1 sobre un j 
plato medio de la columna y con ello en el margen dB la m a - ! 

yor pendiente del perfil de temperaturas, medíante un dispo­
sitivo de regulación de por si conocido, por ajuste de la 

cantidad de alimentación del diol, de modo que permanece - - 

constante el valor nominal establecido T^.

Cuando no es necesario acomodar el punto inicial 
del perfil de temperaturas de acuerdo con la figura 1, tam­
bién es posible, tal como ya se.ha indicado, utilizar la di­

ferencia de temperaturas entre los circuitos de regulación 
TC-3 y TC-1 para regular la cantidad de diol añadida dosifi; 

cadamente. En el caso de un aumento de la diferencia de tem¡ 
peraturas entre TC-1 y TC-3 se debe reducir entonces la canj
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; tidad de diol añadida dosificadamente por la regulación, y
¡ i -i a la inversa.

i Además, también es posible utilizar para el mis-¡
j mo fin la diferencia de temperaturas entre TC-1 y TC-2.
! En la figura 3 está representado esquemáticamen-

 ̂te en sección vertical un dispositivo, que se ha acreditado
! especialmente para la realización del procedimiento de acuer
i
} do con el invento. En la figura 4 está representada la vis- 
! ta sobre un plato de este reactor y en la figura 5, final-
i
! mente, una sección transversal a través de uno de dichos pía
!
; tos.
! De acuerdo con la figura 3, el dispositivo con­
siste en una envolvente cilídrica 31, que está totalmente 

i cerrada, excepto la salida de producto 32, la salida de va- 

' pores 33, así como los tubos para la introducción-de diol
i
' 34 y la introducción del áster alcohilico de ácido dicarbo-
!
; xilico 35.

En este recipiente están montados platos confi- 

: gurados especialmente 40a a n, cuyas dimensiones y número 
' son dependientes de la capacidad deseada de la transesteri- 
! ficación. En el lugar en que se ha de esperar la más pronun- 

j ciada elevación del perfil de temperaturas, está montado un 
; tubo de medición 36, que es apropiado para alojar un dispo­
sitivo de medición de temperaturas, por ejemplo un termóme-

[
tro neumático usual en el comercio, el cual sirve para me­

dir la temperatura del punto de trabajo A. Un tubo de 
 ̂ medición 37, por ejemplo igual, está montado en el plato su­

perior 32a y hace posible la incorporación de un dispositi-
¡
í -  11 -
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vo de medición de temperaturas para el circuito de regula­

ción TC-2.
Los tubos 39 y 38 sirven para la introducción o ; 

la salida del medio de caldeo liquido, el cual es conducido 
de un plato a otro a través de las conducciones de comunica­

ción 41 ,a-,n . ¡
Sobre los platos 40 ¿a -jn están montados de acuer 

do con la figura 4, chapas separadoras 42, que dividen los ! 

platos en un canal largo varias veces acodado. En este canal 

está montado un serpentín de caldeo 43 que es atravesado por . 
el medio de caldeo en contracorriente con el flujo de la me¿ 

cía de reacción. El medio de caldeo entra en el reactor de 

transesterificación a través del tubo 39, atraviesa el ser-'
pentin de caldeo montado sobre el plato inferior, es condu-¡¡
cido a través de la conducción de comunicación 41 e al ser-'

- }
pentin de caldeo del siguiente plato 40 e, , y recorre el re-

; actor de esta manera desde abajo hacia arriba, para penetrar
i

! finalmente en el plato 40 a, en el lugar 41 ¿ y abandonar el* 

serpentín de caldeo de este plato a través de la tubería 38.
Cada plato posee un espacio vacio (44 en la fi­

gura 4) a través del cual pueden salir hacia arriba los va­
pores desde el plato situado debajo y puede penetrar el pro­

ducto en el plato situado más abajo.

La carga de un plato es mantenida constante me-' t
diante la barrera de rebosadero 45 (véase figura 5). La en-'

trada de la mezcla de reacción desde lós' tuboá {34-y,35, o ¡
en el plato situado encima, se realiza en el lugar 46. C8mo!í
consecuencia, cada plato debe estar dispuesto desplazado -j

!
i
)

i
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¡ 1BQB con relación al siguiente plato, tal como está represar) 

¡tado esquemáticamente en la figura 3.

Esta solicitud, que corresponde a la presentada 

en la República Federal Alemana, el 30 de Julio de 1.968,

5 ¡ bajo el NS P 17 93 070.0, se acoge a los beneficios del ar-

! ticulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

' REIVINDICACIONES

Los puntos de invención propia y nueva que se 
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente 

10 j de Invención en España por VEINTE años, son los siguientes:
1. - Procedimiento para la transesterificación

!
continua de ásteres alcohilicos de ácidos dicarboxilicos con 

dioles, especialmente para la transesterificación de teref- 

! talato de dimetilo con etilenglicol utilizando catalizadores, 
15 caracterizado porque la temperatura se eleva a lo largo del 

camino de circulación de la mezcla de reacción, se mide en 

, un punto de trabajo del perfil de temperaturas que se cons­
tituye, se utiliza para la dosificación de los productos de 

- partida, y con ello se mantiene constante la temperatura del 
20  ̂punto de trabajo.

2. - Procedimiento según la reivindicación 1, ca- 

; racterizado porque sólo se regula la dosificación del diol.
3. - Procedimiento según la reivindicación 1, ca- 

] racterizado porque sólo se regula la dosificación del áster

25 ' de ácido dicarboxilico.
ít

-  13 -



?

i.......-----

4. - Procedimiento según las reivindicaciones 1 !

a 3, caracterizado porque se mantiene constante la tempera-¡
tura de entrada del medio de caldeo necesario. j* )!5. - Procedimiento según las reivindicaciones 1 i

}5 a 4, caracterizado porque se mantiene constante la cantidad j 

de paso del medio de caldeo necesario para la realización 
; del procedimiento.

6. - Procedimiento según las reivindicaciones 1
a 5, caracterizado porque el diol y el áster alcohilico de ¡' i

10 ácido dicarboxilico, que se evaporan juntamente con el alco­
hol alcohilico que se libera en la reacción, son separados 

' de éste por destilación fraccionada, y el diol y el áster da 

: ácido dicarboxilico son introducidos nuevamente en el proce-j 
. dimiento sin regulación.

15 7.- Dispositivo para la realización del procedi-
: !
miento de acuerdo con las reivindicaciones 1 a 6, que consta

*de una columna con varios platos dispuestos uno encima de
! otro, dispositivos para transferir la mezcla de reacción de¿
' de los diversos platos hasta los inmediatamente inferiores,i

20 ! dispositivos de caldeo para calentar los diversos platos, y
un dispositivo para la devolución de condensado procedente
de los vapores retirados al plato superior, asi como dispo-

: sitivos para la introducción de las sustancias de partida o

 ̂para la retirada de los productos de reacción, caracteriza-¡

25 do por un dispositivo para medir la temperatura del punto de
i !
¡ trabajo y un dispositivo de regulación para regular la entra
¡
i da de las sustancias de partida.
!
¡ 8.- Dispositivo según la reivindicación

-  14 -
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racterizado porque el dispositivo para medir la temperatura 

del punto de trabajo esté montado en un plato medio.
9. - Dispositivo según las reivindicaciones 7 y

8, caracterizado porque el dispositivo medidor de temperatu­
ras; para la regulación de la cantidad de difenilo a través 

del dispositivo, según la reivindicación 7, está montado en 

el plato superior.
10. - Dispositivo según las reivindicaciones 7 a i ^

9, caracterizado porque los diversos platos constan de un ca.
i
j nal abierto dividido mediante chapas separadoras, el cual po 

see una forma larga, varias veces acodada y en el cual están 
presentes los tubos para el caldeo indirecto.

11.- PROCEDIMIENTO Y DISPOSITIVO PARA LA TRANS- 
E5TERIFICACI0N CONTINUA DE ESTERES ALCOHILICOS DE ACIDOS DI-

15 CARB0XILIC0S CON DIOLES.
i

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an­

tecede, representado en los dibujos que se acompañan y para 

los fines que se han especificado.
Esta Memoria consta de quince hojas escritas a 

20 máquina por una sola cara.
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