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"del dispositivo las temperaturas de los diversos platos se

-pantes sn la reaccién, éster alcohflico de 4cido dicarboxflji

La memoria de patente austrfaca 262.323 describe

un procedimiento y un dispositivo para la transesterificacifn

continua de ésteres de Acidos dicarboxilicos con dioles,espg:

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

te procedimiento conocido, la mezecla de reaccidn liquida a

4

base del éster de &cido dicarboxflico fundido y del diol es |
hecha reaccionar en estrechos canales de circulacién y en eg -
te caso es calentada desde fuera por un medio de caldeo 1li- .

quido o en forma de vapor, por ejemplo difenilo. Los estre- |

chos canales de circulacién estén configurados —aimilarmentai_'

a una columna de destilacién- en forma de platos individug |

les dispuestos uno encima del otro. Este procedimiento cono-

cido posee la desventaja de que, a causa de la construccidn ;
i
pueden acomodar s6lo de mala manera a las exigencias de una
transesterificacién realizada de modo cantinueo., 5in embargo,.
con ello, este procedimiento se hace sensible frente a las

mis pequefias oscilaciones en la entrada de los dos partici-

s

co y diol, tal como aparecen por ejemplo ya por las diferen-

tes temperaturas externas en trabajo de dfa y noche, o en -
trabajo de verano e invierno. Estas diferencias de temperaty
ra pueden evitarse solamente mediante dispositivos costosos

e incluso también sensibles. Adem#s, es necesario separar el

diol que se evapora en la transesterificacidén juntamente con

3

‘el alcohol alcohilico que se libera y las porciones del és-i

ter alcohilico de &cido dicarboxilico que también se evapo-
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gran conjuntamente, mediante destilacién fraccionada del al-
écohol alcohilico, e introducir nuevamente 8l diol y el éster
alecphilico de 4cido dicarboxflico en el proceso de transes- -
terificacién. Un desplazamiento de las condiciones de reac-
cién en el reactor de transesterificacién conduce forzoesamen
te también a oscilaciones en la destilacifin, causadas por
una carga oscilante de-la columna, tanto en lo que se refie<’
re a la cantidad como también a la composicién del vapor.No
. obstante, oscilaciones en la destilacién conducen nuevamente
" a oscilaciones renovadas y reforzadas en el reactor de trang

- esterificacién propiamente dicho,

La meta del presente invento es evitar estas deg
ventajas de mpdo sencillo y rentable, sin tener que estable-
cer en este caso exigencias especiales en cuanto a los dis-
positivos de regulacién que se utilicen.

El invento concierne a un procedimiento para la

transesterificacién continua de ésteres alcohilicos de &cidos

+ dicarboxflicos con diocles, especialmente para la transesteri

ficacién de tereftalato de dimetilo con etilén~glicol, utili

- zando catalizadores. Elprocedimienfu de acuerdo con el inven
:to pstd caracterizado porque la temperatura se eleva a lo

" largo del camino de circulacidén de la mezcla de reaccién,se
Smide en un punto de trabajo del perfil de temperaturas que

. se constituye, se utiliza para la dosificacién de los pro-

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 realizacién del procedimiento de acuerdo con el in-

- vento,.
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‘ra de la mezcla ds reaccidén aumenta desde la entrada en e}

‘reactor hasta abandonar el reactor. Esto significa que la

.del camino de circulacién un pexrfil de temperaturas. En la

De acuerdo con el presente invento, la transestg%

!
rificacién continua de ésteres alcohilicos de fcidos dicarbg

xflicos con dioles se realiza de tal manera que la temperatg%

tempe ratura a lo largo del camino de eirculacidn de la mez- i
cla de reaccién es progresivamente elevada. Con ello se lo-
gra que el alcanol que se separa durante la transesterifica-'

cifn sea separado de modo casi uniforme, referido al caming .

. ]
de reaccién o camino de circulacién que se encuentra disponi’

ble para la reaceidén. En el reactor se constituye a lo large

figura 1 gstd representadoc un sistema de sjes, en el cual egi
1tén representadas, en las abscisas, la longitud L del camino%

.de circulacibn dentro del reactor, y en las ordenadas, la teﬁ

¥

-peratura de la mezcla de reaccidén. La curva 1 repressnta es-

queméticamente 8l perfil de temperaturas ideal caracteristi-%

co, que se constituye si la reaccién de transesterificacidn,

‘con una longitud de circulacifn dada y con una temperatura

inieial T dada y una temperatura final TE dada se lleva a

cabo de modo 6ptimo. E1l invento se .basa en el conocimiento de

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

so de una conduccién 6ptima de la reaccién, es utilizado pa-

‘ra la dosificacién de los productos de partida, y de esta mag

nera el curso Sptimo de la reaccidn puede ser asegurado en

un tiempo de duracidn cualquiera, independientemente de las i

oscilaciones externas.
En una transesterificacifn realizada de modo cogi

————— . — ¢ =
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tinuo, con una longitud L dada del camino de circulacidn,coﬁ
unas temperaturas inicial y final dadas TF y TE’ s6lo con un;
Gnica proporcién que se puede fijar matem&ticamente con exag
titud, de los participantes en le regccién, se puede obtenaf

la curva ideal 1 y mantener estable su posicién durante lar-

i go tiempo. Si se introduce en el reactor, por ejemplo por

inevitables oscilaciones del dispositive de dosificacién,al-‘_
go més de diol que lo que corresponde a esta proporcién, la:
posicién de la curva 1 no permanece estable sino que comien
za, segln la magnitud del excesp de diol, a desplazarse en
el sentido de la curva 2. Sin nuevas medidas opuestas, el
perfil de temperaturas se desplazerd cada vez m&s hacia la ,
derecha, ya que el glicol en exceso se enriquece o concen-.
tra cada vez més en la zona del comienzo de la reaccién.Conr
ello, el procedimiento es cargado energéticamente de wodo
cada vez m&s intenso, y se llega a un desplazamiento de to-
das las condiciores de trabajo asi como a un empeoramiento
del rendimiento espacio-tiempo del reactor.

Si se afjade al reactor, por oscilaciones del dis
positivo de dosificacifn o por oscilaciones de la destila-
cién conectada a continuacién, demasiado poco diol, el per-
fil de temperaturas ideal 1 se desplaza hacia la izquierda
en el sentido de la curva 3. La mezcla de reaccifn se empo-
brece en diol, lo cual también conduce a un desplazamiento
de las condiciones de trabajo y a un empeoramiento del gra-
do de reaccién o transformacién.

Las oscilaciones de éster alcohfilico de &cido

dicarboxflico introducido influyen también evidentemente en
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‘raturé ideal TAl en direccién hacia sl valor TAZ' Un défiecit

“temperatura ideal TAl en direccidn hacia el valor TAS' De

- cadamente de tal manera que se mantiene constante la tempe-
~ratura ideal TAl' De esta manera se logra que el perfil de

temperaturas ideal 1 sea estabilizado en su posicifn y con

~ doblamiento.

&
IO UL

"la derecha o hacia la izquierda. Si se mide entonces, en el

lugar A de la longitud caracteristica del camino de circula=-'

i
i
»

cién, la temperatura TA’ un exceso de diol, tal como se pue-i

de ver en la figura 1, da lugar a una reduccién de la tempe-§

1
i

}
‘de diol da lugar correspondientemente a una elevacidn de la E~3f
i

}
acuerdo can el presente invento, la temperatura TA en el lu=
gar del punto de trabajo A es una medida de la cantidad pre-g'

"sente de diol o de la magnitud de la proporcién de diol a

!
i
i

“éster de &cido dicarboxfilico, y por lo tanto es apropiada ngj

, . i
_ra accionar de manera de por si conocida érganos de regula- |

cién, que influyen sobre la cantidad de diol afiadida dosifi%

i

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

nes de reaccién dptimas. Las oscilaciones que aparecen -en la

proporcién de las sustancias de partida entre si son detec-
tadas con seguridad automiticamente de manera simple y ren-
table. E1 procedimiento de acuerdo con el invento permite,
sin perjudicar la constancia de la transesterificacién, ha-%
cer la proporcién de diol a éster de Acido de dicarboxilicu?
tan pequefia que en la policondensacién conectada a continqgé

H
cién de modo usual sdlo resulte un minimo de glicol de des-

En la realizacién del procedimientn de acuerdo

B

t
‘un desplazamiento del perfil de temperaturas ideal 1, hacia %
]

”
SR



10

15

20

25

- e

.

jcon el invento no es necesario regular las cantidades affadi-

%das dosificadamente de los dos productos de partida, éster

1

lalcohflico de 4cido dicarboxflico y diol. Es suficiente re-

gular la dosificaci6n de un producto de partida. A causa de

ila exigencia, generalmente vélida, de mantener constante la

fcantidad del producto de transesterificacifn que sale de la

: transesterificacién realizada de modo continuo, se regularé
i

;solamente la cantidad de diol.

{ .
f En el caso de la realizacifn préctica del proce-

%dimientu, el punto de trabajo A, en el cual se mide la tem-: ’
gperatura que sirve para la dosificacifin de los productos de -
Epartida, es situado convenientemente de tal manera que se en
" cuentre en sl margen de la mayor pendiente del perfil de tem
;peraturas de la curva 1. Con ello se logra que ya un pequefio
desplazamiento de la curva 1 produzeca una variacién relati-

vamente grande de la temperatura medida. Por lo tanto, se mg

dird la temperatura en el reacter de transesterificaciéin -

aproximadamente entre el primer y segundo tercioc del camino
 de reaccién global mediante un dispositive de por si cono~
cido, y se utilizard para la regulacidn de la dosificacién
de los productos de partida, Dispositivos apropiados para la
regulacién dependiente de la temperatura son conocidos y se
{ pueden obtener en el comercio.

Para que la temperatura medida en el punto de
trabajo escogido resulte una medida inequivoeca de la propox
cidn de los productos de partida introducidos en el'reactor
| de transesterificacién, es necesario mantener constante la

temperatura inicial TF o la temperatura final TE del perfil

- 7=
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" rectamente para la regulacifn de los productos de partida

~ la utilizacién de determinados catalizadores, fijar también

. lizacién ﬂe la reaccidén de transesterificacién.

de temperaturas 1. La temperatura final TE pusde ser mante-
nida constante de manera sencilla, introduciendo el medio de

caldeo, que calienta el reactor en contracorriente con el {
i
flujo de la mezcla de reaccidn, con temperatura constante :
i

en el reactor de transesterificacién. Con ello se fija la

" temperatura TE del punto final E del perfil de temperaturasi R

Es posible utilizar la diferencia de temperaturas entre al§

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

{
ductos de partida que se han de dosificar, en lugar de utiLi

zar la tempexratura TA’ medida en el punio de trabajo A, di-: .

afiadidos dosificadamente. Sin embargo, esta variante del in-
!
{

vento presupone también una medicién de la temperatura en e%

3
punto de trabajo, y se encuentra dentro del campo del invenf

to. %
Puede ser conveniente, por ejemplo en el caso dé
1

3

la temperatura TF del punto de partida F del perfil de tem='

~ peraturas. No obstante, tal como se desprende de la figurs

1, s6lo por fijacién de las temperaturas inicial y final TF'
y TE no es posible fijar el perfil de temperaturas 1 de l1a
reaccidn Sptima y con ello la reaccifn 6ptima propiamente
dicha. Para esto se hace precisa la medicién segln el inven

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

temperaturas para dosificar los productos de partida. La -i

i
reaccién de transesterificacifn se lleva a cabo en presen- E

. cia de los catalizadores conocidos y apropiados para la rqg%

[
L,



10

15

20

25

En las siguientes realizaciones, que sirven pa-
ra explicar con mas detalle el procedimiento de acuerdo con
el invento para transesterificar ésteres alcohilicos de &ci
dos dicarboxflicos con dioles, especialmente tereftalato de
dimetilo con etilén-glicol, y el dispositivo para llevar a
cabo este procedimiento, se cita solamente el caso en que se
regula sélo la cantidad de diol affadida dosificadamente.Sin

embarge, la extensifin del invento no esti limitada a este

' caso. An&logamente, también es posible regular la cantidad

de éster alcohilico de &cido dicarboxflico afadida dosifi-
cadamente o regular la dosificacién de los dos productas de’
partida.

En la figura 2 estéd representada esqueméticamen
te y a titulo de ejemplo una instalacién para la realizacién
del procedimiento de acuerdo con el invento. Consiste esen-
cialmente en el reactor de transesterificaecién 10 con la co-
lumna 11 necesaria para separar los componentes de més alto
punto de ebullicién, diol y éster alcohilico de &cido dicar
boxflico, del alcohol alcohilico resultante. En el lugar 12,
el alcohol alcohilico azbandona el procedimiento. Los produc
tos de partida, éster de &cido dicarboxilico 13 y diol 14,
son introducidos a partir de las bombas de dosificacidn 15
y 16 de modo continuo, a través de la conduccifn 17, en el
plato superior del reactor 10, Los diversos platos del reag
tor 10 son calentados con un medio de caldeo ligquido, por
ejemplo difenilo, el cual penetra por la bomba de circula-
cién 18, a través del calentador 19 y la conduccién 20, en

el dispositivo de caldeo del plato inferior del reactor 10,

-9 -
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y abandona nuevamente el reactor junto al plato superior a

través de la conduccidn 21. La temperatura de entrada del di

fenilo es mantenida constante por el circuito de regulacién !

{
TC~3 de modo de por si conocido, y la cantidad de difenilo a

través del reactor es mantenida constante mediante el circui

to de regulacién TC-2 con ayuda de la vilvula de regulacién

P
i

22, '

La regulacién de la cantidad de difenilo a tra-

vés del circuito de regulacién TC-2 permite acomodar sl pun-

to inicial del perfil de temperaturas de acuerdo con la figuy .-
: i,

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

La proporcién de los productos de partida es re-

gulada por el circuito de regulacién TC-1, que mide la tem-i

. peratura TA del punto de trabajo A del perfil de temperatu-
_ras que se constituye de acuerdo con la figura 1 sobre un ;

" plato medio de la columna y con ello en el margen de la ma-f

yor pendiente del perfil de temperaturas, medi ante un diSpo%

jsitivo de regulacidn de por si conocido, por ajuste de la
" cantidad de alimentacién del diecl, de modo que permanece -

~constante sl valor nominal establecido TAl’

Cuando no ss necesarioc 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 regulacién

TC-3 y TC-1 para regular la cantidad de diocl afadida dosifii

cadamente., En el caso de un aumento de la diferencia de tem:

peraturas entre TC-l y TC-3 se debe reducir entonces la cqg%
i

i

- 10 =
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tidad de diol afadida dosificadamente por la regular.:iﬁn, y
e la inversa.

Ademés, también es posible utilizar para el mis-~
mo fin la diferencia de temperaturas entre TC-l y TC-2,

En la figura 3 esté representado esquem&ticamen~
te en seccifin vertical un dispositivo, que se ha acreditado
especialmente para la realizacién del procedimiento de acuez
do con el invento. En la figura 4 est§ representada la vis-
ta sobre un plato de este reactor y en la figura 5, final-
mente, una seccifn transversal a través de uno de dichos pla

‘.

tos,

De acuerdo con la figura 3, el dispositivo con-
siste en una envolvente cilfdrica 31, que est& totalmente
cerrada, excepto la salida de producto 32, la salida de va-
pores 33, asf como los tubos para la introduccifin-de diol

34 y la introduccién del éster alcohilico de &cido dicarbo-

: xflico 35,

En este recipiente estén montados platos confi=-
gurados especialmente 40a a‘g, cuyas dimensiones y nlmero
son dependientes de la capacidad deseada de la transesteri-
ficacifn., En el lugar en que se ha de esperar la més pronun-
ciada elevacién del perfil de temperaturas, esté montado un
tubo de medicién 36, que es apropiado para alojar un dispo-
sitivo de medicién de temperaturas, poy ejemplo un terméme-
trxo neumético usual en el comercio, el cual sirve para me~
dir la temperatura TAl del punto de trabajo A, Un tubo de
medicdén 37, por ejemplo igual, esté montado en el plato su-

perior 32a y hace posible la incorporacién de un dispositi-~

- 1]l -
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vo de medicién de temperaturas para el circuito de regula=-

f pentin de caldeo montado sobre el plate inferior, es condu-!

' actor de esta manera desde abajo hacia arriba, para penetrar
t

. consecuencia, cada plato debe estar dispuesto desplazado =

;‘\i;i;;ﬁ
AL
e
ciﬁn TC-Z.

Los tubos 39 y 38 sirven para la introduccién of

la salida del medio de caldeo liquido, el cual es conducidof

de un plato a otro a través de las conducciones de comunica=-

cifn 41 a-n . i

Sobre los platos 40 g -n estén montados de acuqi
do con la figura 4, chapas separadoras 42, que dividen los !
platos en un canal largo varias veces acodado. En este canal

est8 montado un serpentin de caldeo 43 que es atravesado por .-

[ I—
. 8l medio de caldeo en contracorriente con el flujo de la mez -

v

" gla de reaccifn. El medic de caldeo entra en el reactor de ' -

transesterificacifn a través del tubo 39, atraviesa el ser-t
H

;
cido a través de la conduccifn de comunicacién 41 g al sexr-'
g
pentin de caldeo del siguiente platoc 40 g , y recorre el re-

11

! finalmente en el plato 40 s en el lugar 41 a y abandonar el

~ serpentin de caldeo de este plato a través de la tuberfa 3B.

Cada plato posee un espacio vacfo (44 en la fi-
gura 4) a través del cual pueden salir hacia arriba los va-
pores desde el plato situado debajo y pueds penetrar el pro;
ducto en el plato situado més abajo. ‘

La carga de un plato es mantenida constante me-
diante la barrera de rebosadero 45 (véase figura 5)., La enJ

trada de la mezcla de reaccifn desag'lathuboé 34.y,35, o

.

en el plato situado encima, se realiza en el lugar 46. CBmo

- 12 -
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1802 con relecifn al siguiente plato, tal como esté represep
tado esquem&ticamente en la figura 3.

Esta solicitud, que corresponde a la presentada

“en la Repblica Federal Alemana, el 30 de Julio de 1,968,

bajo el N2 P 17 93 070.0, se acoge a los beneficios del ar-

: tfeulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial,

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencién propia y nueva que se
presentan para gue sean objeto de esta solicitud de Patente
de Invencidn en Espafla por VEINTE afios, son los siguientes:

l.~ Procedimiento para la transesterificacién

{continua de Esteres alcohfilicos de 8cidos dicarboxflicos con

dioles, especialmente para la transesterificacién de teref-

! talato de dimetilo con etilenglicol utilizando catalizadores,

" caracterizado porque la temperatura se eleva a lo largeo del

camino de circulacién de la mezcla de reaccifn, se mide en

un punto de trabajo del perfil de temperaturas que se cons-

: tituye, se utiliza para la dosificacién de los productos de

. partida, y con ello se mantiene constante la temperatura del

punto de trabajo.

2,- Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca=-

racterizado porque sfloc se regula la dosificacién del diol.

3.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca-

' racterizado porque s6lo se regula la dosificacifn del éster

de 8cido dicarboxilico.

- 13 -
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"a 3, caracterizado porque se mantiene constante la tempera-

“a 4, caracterizado porque se mantiene constante la cantidad
" de paso del medio de caldeo necesario para la realizacién

. del procedimiento.

"a 5§, caracterizade porque el diol y el é&ster alcchilico de
" §cido dicarboxflico, que se evaporan juntamente con el alco-

hol alcohflico que se libera en la reaccifin, son separados

4.~ Procedimiento segfin las reivindicaciones 1 |

tura de entrada del medio de caldeo necesario,

5.~ Procedimiento segfin las reivindicaciones 1l

6.~ Procedimiento segdn las reivindicaciones 1

' de éste por destilacifn fraccionada, y el diol y el éster de

- fcido dicarboxflico son introducidos nuevamente en el proceJ

dimiento sin regulacién,

ot ot A

7.- Dispositivo para la realizacién 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 transfexix la mezecla de reacci6n dqé

de los diversos platos hasta los inmediatamente inferiores, '

. dispositives de caldeoc para calentar los diverses platos, y;

un dispositivo para la devolucién de condensado procedente

de los vapores retirados al plato superior, asf como dispo-’

i

sitivos para la introduccifn de las sustancias de partida o

. para la retirada de los productos de reaccién, caracteriza-,

t

" do por un dispositiveo para medir la temperatura del punto de

)
trabajo y un dispositivo de regulacifin para regular la entrg

i
da de las sustancias de pertida.

8.~ Dispositive segidn la reivindicacidn 7, ca-

-l4~
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racterizadoe porque el dispositivo para medir la temperatura:
del punto de trabajo est& montado en un plato media.

9.~ Dispositivo segln las reivindicaciones 7 y
8, caracterizado porque el dispositivo medidor de temperatu-
ras; para la regulacién de la cantidadAde difenilo a través
del dispositive, seg@n la reivindicaci6n 7, est& montado enj
el plato superior. :

10.- Dispositivo segfin las reivindicaciones 7 a?
9, caracterizado porque los diversos platos constan de un cg
nal abierto dividido mediante chapas separadoras, el cual pg
see una forma larga, varias veces acodada y en el cual estén
presentes los tubos para el caldeo indirecto. :

11,- PROCEDIMIENTO Y DISPOSITIVD PARA LA TRANS-A.
ESTERIFICACION CDNTiNUA DE ESTERES ALCOHILICOS DE ACIDOS DI-
CARBOXILICOS CON DIOLES.

Tal y como se ha descritoc en la Memoria que an-f
tecede, representado en los dibujos que se acompafian y para
los firnes que se han especificado.

Esta Memoria consta de quince hojas escritas a

méquina por una sola cara.

Madrid, Ry
’ 2 .
ALl .. Z {&\Eifi'vm
Por i d (P L

MIic

- 15 -
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