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MEMORIA _DESCRIPTIVA
o i G s e A

La invepcién se refiere a un procedimiento para la
fabricacién contipua de materias plédsticas poliestéricas,
pvarticularmente tereftalato de polietileno, en el que en una

primera etapa del procedimiento se efecta una transesterifi

" cacién de dimetiltereftalato (DMT) con etilenglicol (EG) en

pregencia de un catalizador de transesterificacién, produ-
ciéndose en una segunda etapa del procedimiento, la cual si-
gue a continuwacién, una policondensacién del bis-2-hidroxi-

etilentereftalato (BHET) obtenidoe = = = = = = = = = = = = = =

En la fabricacidén de tereftalato de polietileno
segin este procedimiento de dos etapas, la calidad del pro-
ducto final resulta determinado substancialmente por el re-
sultado d; l& etapa de transesterificacién, o sea que para
obtener policondensados destinados a elévadas'exigencias de
calidad ello depende especialmente de la etapa de transeste-
rificacidn. Es importante, en este caso, Que se consiga en la
etapa de transesterificacién un elevado grado o de transeste-
rificacién, es decir, un desarrollo tan cuantitativo como

sea posible de la reaccidn = = =~ = = = = = = = = = - ----

DM + EG ~————i> BHET + metanol.
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Ha demostrado ser importante, ademds, que la etapa

de transesterificacidén se lleve de tal manera que hacia el fi °

nal de esta etapa se inicie ya una notable prepolicon&ensa~
cién del producto BHET de transesterifiéacidn, es decir, que

el BHET se transforme después de la reaccifn — = = = = = - =
2 BHE? ————b % + EG

en oligémeros bajos (por ejemplo, dfmeros, trimeros y tetrdme

i

ros) con enlaces de polietilentereftalato (estando representa -

dos estos enlaces por el signo Z). Finalmente es impdrtante

que se suprima en lo posible, en la etapa-de transesterifica~

c¢ién, la formacién de productos secundarios pertﬁrbadores,

particularmente la formecidén de diglicoléter. ——————- -

Para obtener un elevado grado de transesterlflca— ;
cién se suelen hacer pasar 108 reactivos con un largo tlempo
de permanencia a temperatiura aumentada por la .etapa de trans
esterificacién, évacuar continuamente el metanol que se va
produciendo, ¥y utiliéar ademds un excedente considerable. de
etilenglicol (normalmente mfs de 1,6 mol EG por cada mol de

DMT). Como quiera que con la temperatura de reaccién se eva-

poran tembién conjuntamente, aparte del metanol, también. eti

* lenglicol y tereftalatos en una cantidad determinada pbr la

ley de Raoult, se asigna en este caso una columns de desfiig
cibén a la cdmara de'vapor de la etapa de transesterificacidn,
con el fin de separar el metanol y de retornar las partes res

tantes como condensados a la etapa de transesterlflcaeldn. -

Sin embargo, la utilizacién de cantidades'de etilen
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glicol muy superiores a la proporcién estequiométrica, necesa
rias.para el grado Sptimo de transesterificacidn, menoscaba
muy considerablemente le rentabilidad del procedimiento y con
ello el precio del producto final. Desde este punto de vista
debe tenderse por consiguiente a una disminucién de la utili-
zacién de etilenglicol. Por lo demds, un exceso de etilengli-
col puede repercutir también desfavorablemente, segin la eje-
cucién operativa del procedimiento, sobre el curso de la pre-
policondenéacién, debido a que concentraciones mds elevadas
de etilenglicol hacia el final de la etapa de transesterifica
cién frenan la prepolicondensacién. Resﬁlta muy desfavorable
en este caso 8l restos del etilenglicol utilizado penetran to
davia en la etapa de policondensacién propiamente dicha, per-
turbando allf la ulterior policondensacién, ya que también la
separacién del etilenglicol es mfs diffcil en la etapa de po-
licondensacidén, siendo antieconémica su recuperacién. Ha que-
dado demostrado, ademds, que también las reacciones secunda-
rias indeseadas, como la formacidn de diglicoléter, aumentan
al incrementarse el exceso de etilenglicol y al subir la tem-

peratura de reaccifn, = = - - - - e e e - - -

Al lado de numerosas otras propuestas ya se-conoce

el procedimiento (DI-PS 977 308) de efectuar la reaccién de

transesterifiicacién en una columna, en cuya parte superior se

separan entre sf el metanol y el etilenglicol, y en cuya par-
te inferior se realiza la transesterificacidn y la prepolicon
densacién., En este caso, los reactivos se introducen en una

relacifn mol de 1:1 aproximadamente un poco por encima de la

mitad de la columna, y el exceso necesario de etilenglicol s0
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lo es mantenido dentro de la columna. Dé esta manera se favo-

—
A

rece desde luego la rentabilidad en lo que se refiere al con-
sumo de etilenglicol, pero este resultado va a costas del cur
so de la reaccién. Ello es debido a que el metanol que ascien
de de los fondos individuales en la parte de transesterifica-
cién de la columna tiene que pasar por. todos loé fon&os-situg
dos encima, en doqde'ménoscaba,la‘aceleraoidn deseada de la
reaccibn de transestéfificaci&ﬁ mediante_laievaporaci$n del ' -
metanol. Ademds, el exceso de etilénglicol (prdﬁéfcidn en mo=-
les 3:1 hasta 10:1) que se mantiene eh la columna es.ext?aor-
dinariamente elevado, lo cual repqrdutevdesfavorqbleménte én

la formacién de productos secundarios comoidiglicalétér. --

Se conoce, ademds, el procedimiento (DI-AS 1 284 969)
de efectuar la transesterificacién en un recipiente_horizbn—m
tal estirado longitudinalmente, subdividido mediante paredes.
intermedias de aislamiento térmico en varias'cémarasrde reac-
¢ién de las mismaé dimensiones, yuxtapuestas, provistas;cada
una de ellas con superficies cambiadoras de calor ¥y agitadores,

¥y a cuya cdmara de vapor se ha empalmado una columna de desti-

~lacién. Este reactor satisface de una manera excelente las exi

gencias en cuanto al gobierno de la reaccién. Los reactivos in
troducidos en el reactor pasan a través de las cémaras consecu
tivas mezcldndose continua e fntimamente, siendo posible lle-

var en cada céméra una temperatura definida, pudiendo, ademds,
en cada cémara llegar inmediatamente a la cédmara de vapor el

metanol que se ha formado sin per%urbar la‘masa sitﬁada en las
otras cdmaras, y donde también, finalmente,_pﬁede escapar bien

el etilenglicol en las dltimas cdmaras que sirven para la pre- -
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té etilenglicol en las primeras cdmaras que sirven para la

transesterificacidn, perb esto puede_ compensarse mediante el
retorno de; etiieﬁglicol cqndensado a las primeras cdmaras o
a la primera, respectivamente. Para estos reactores es ademds
decisivo el hepho de que en el paso de los reactivos a través
de las cdmaras se produce un efecto en cascada con la conse-
cuenci@ de que los reactivos tienen un espectro de permanen=
cia muy estfeého, es decir, todas las pérticulas permanecen
realmente durante un tiempo aproximadamente igual en el reac-
tor y estdn sometidos por lo tanto uniformemente a la reac—
cidn. Esto significa una prepolicondensacién muy uniforme que
conduce a un méjoramiénto notable de la calidad del producto

finale= = ~ = = = i

Sin embargo, cuando se utiliza este conocido reactor
en cascada, el consumo de etilenglicol representa todavia una
magnitud relativamente elevada (proporcién de moles 1,6 : 1
hagsta 2,2 : 1, preferentemente 1,8 : 1), segin se desprende
de la DI-AS 1 303 554, la cual describe un procedimiento ftotal
mediante la utilizacién de este reactor en cascada. En este
caso no. es posible una disminucidn del consumo de etilenglicol
mediante la mera reduccién de la proporcién de moles, en todo

caso sin poner en peligro el nivel de calidad del producto fi-

Se ha descubierto ahora que en un procedimiento de
dos etapas para la fabricacién de materias pldsticas de polieg

ter, particularmente tereftalato de polietileno, mediante tran
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sesterificacidn y policondensacién seguida a continuacién, en

TAen VU s

el que se ha previsto un recorrido horizontal de flujo subdi~
vidido en por lo menos dos cdmaras de cascada, con gebiermo
de la temperatura creciente hasta la temperatura de policon-
densacidn, se puede reducir sorprendentemente y sin pérdida
de las importantes ventajas inherentes a este prineipio de
cascada horizontal hasta una proporcién de moles de 1,2 : 1
hasta 1,5 ¢ 1, concretaménte, segﬁn la invencién, porque en-
por lo menos la Wltima cémara de la etapa de trensesterifica~
cidn.se eleva a salto la teﬁperatura de reaccidén en relacién
con la cdmara anterior y se ajusta simultédneamente un tiempo
de permanencia mds breve. ELl acortamiento del tiempo de permg
nencia puede importar en este caso un 50% por salto de tempe-

ratura de 209C, = = = = = = = = = == = - ——— o~ - - -~ -

Se puede suponer que debido él aumento a salto de -
la temperatura, que conduce a elevadas temperaturas finéleé
correspondientes, se obtiene una subida no#able del llamado
"cociente de policondensacién p"; Bajo este término sé entien
de la proporcién del nimero de los grupos de etilenglicolés-
ter que ya han entrado en un enlace polfimero, en relacién con
el mimero total de grupos de etilenglicoléster, o sea el co~
ciente p = -%—gfr—GE (en donde GE representa los grupos de
etilenglicoléster). Una subida del cociente p significa una in
tensificacidn de la prepolicondensacién, lo cual favorece a su
vez la reaccién de transesterificacién, y concretamente porque
la prepolicondensacién consume,gl BHET que se forma en la tran
sesterificacién, sacdndolo con ello nuevamenté del equilibrio

de la transesterificacién. Ademds, el aumento del cociente p

1
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repercute también muy favorablemente sobre la etapa de poli-

condensacién que sigue a continuvacibn. Como quiera que en la
etapa de policondensacién se trabaja bajo vacfo, se reduce a

un gfado més elevado de prepolicondensacién la pérdida de par

‘tes de baja molécula que estdn todavia en condiciones de reac

cionar, y debido a ello se puede reducir el vaclfo al comienzo
de la etapa de policondensacién, asf como el niUmero total de

etapas dentro de la parte de policondensacibén de la instala-.

. Convenientemente se gobierna el procedimiento segin
la invencidn de tal manera que en la primera cdmara (o en las
primeras cdmaras) resulte, a temperaturas de 1602C - 2202C
aproximadamente y con un tiempo de permanencia suficientemen=
te largo, una circulacién relativamente elevada (por ejemplo
del 80%) para la reaccidn de transesterificacidén. A continua~-
cién, el producto es llevado en la cdmara siguiente (o en las
dltimas cdmaras) rdpidamente a una temperatura mds elevada
(2409C hasta la temperatura final). A esta temperatura se eva
pora el etilenglicol con inclusién del llamado glicol desdo-
blado (esto es, el etilenglicol liberado en la reaccidn de po
licondensacién), de modo que se inicia répidamente la reac-
cién de policondensacién y aumenta rdpidamente el cociente p.
Esto lleva a una disminuecién correspondientemente rdpida de
la concentracién de BHET, de manera que la reaccién de tran-
sesterificacién puede continuar igualmente con mayor rapidesz,
ya que la temperatura sumentada proporciona una elevacién lo
suficientemente grande de la velocidad de reaccidén que se com

pensa el aumento de la evaporacién del glicol. = = = = = ~ =
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En el procedimientb conocido, debido al tiempv’de perma~-

nencia congtante de la masa en todas las cdmaras del reactor
en cascade o en los fondos del reactor de columné, reapecti~
vamente, los aumentos de temperatura previstos en el proce;
dimiento segin la invencién no son posibles, porque entonces
la calidad del producto finel se reduce de modo notable de-
bido a las reacciones secundarias que se producen en mayor-
cantidad, por ejemplo la formacién de diglicoiétgr,_el cuai
es intensamente pertuibadbr. Puede demostrarse que al aumen-
tar la proporcién de moles' EG : DMI puede reducirse le tem-

peratura para la reaccién de transesterificacién, por lo cual

——-Sdisminuye también el peligro de %eacciones secundarias per-

turbadoras. Ento es uno de los motivos por ei cual no es po-

sible reducir més la proporcién de moles en el reactor de cas

cada conocido y porque en el reactor de colwma conocido' hagta -

se trabaja con una proporcién extraordinariamenté elevada de
moles en el interior de la columna. En el procedimiento segin
la invencién, en cambio, el tiempo de permanencia esté adapta~

do cade vez a la temperatura, mediamte lo cual se pueden rea-

-f>lizar las ventajas bdsicas de un aumento de la femperatura, a

saber, el curso mds rédpido de la reaccién, sin el fenbmeno

concomitante de que se presenien reacciones secundarias aumen-

tadaBo ----- - e m ed @ W an Aw G e M8 = - t—-----.——‘—-,

Pero la invencién también es muy ventajosa en otros as-
pectos, puesto que el acortamiento del tiempo de permanencia
permite day a las cdmeras individusles del reactor un volumen
méds reducido, proporcional al acortamiento del tiampo de per-

manencia, por lo cual se reducen las dimensiones'ﬁotales del
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reactor de transesterificacidn. Como quiera, ademds, que en
las Wltimas cémaras solamente quedan por evaporar cantidades
reducidas de metanol y etilenglicol, sélo hay qué alojar en
estas cémaras unas superficies de calentamiento menores. Ade~
més, el. reactor puede ponerse en marcha y mantenerse en fun-

cionamiento con mayor facilidad, « =« = = = = = = = = = = = = =« =

.Es conveniente situar, directemente.encima de la pri
mera c@maré, une columna d;‘destilacidn gin sumidero, para la
sqparacidn del metanol de los vapores que se originan, y lle-
ver a dicha columna los vapores de todas las cémaras. De este
modo, - 1a totalidad del etilenglicol condensado retorna a la
primera cémara. Sin embargo, tembién es posible la utilizacién

de una colume aparte con sumidero. = =« = = = = = = - = -

Ha demostrado ser todavia especialmente conveniente,
en Lo demfs, que la invencién posibilita que cada cémara sea
un recipiente separédo que posee para el mezclado del produc-
to una tuberfa de circulacién que sale de la parte inferior del
recipiente y retorna al fondo del miemo,'estando dispuestas en
la tuberfa de circulacién las bocas de empalme para la entrada
y la descarga del producto. Por ello se puede prescindir de
todos los mecanismos agitedores mecénicos en el interior de
los recipientes, porgue el escaionamiento de los voldmenes de
reacqidn'coihcide éproximadamente con la modificacidn de ls
fqrmaéidn de burbpjas de gas en la masa reactiva, es decir,
porque la formacién de burbujas por unidad de volumen permanece

eproximadamente constante en cada clmara. = -« - == = = - - -
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Esto asegura en unién del gobierno en circulacién
del producto un buen transporte calorffico y de la matg;ia
y con ello también, sin mecenismos agitédores'mecénicos adi-
cionales, un mezcladd,plenamente‘éuficiente'de_la'mgaa ;e#c-

TiVa, === mmmmmmm = mm - mm oo m——————

Vista en su totalidad, la invencién poseelﬁbrdlb
tanto una éerie de ventajas muy congiderables en_comparaciéh:
con los prdcedimientos conocidos hasta ahora. El consumo'de
etilenglicol es més reducido, éin que esto repercuta desfa—
vorablemente sobre 1a calidad del producto final. Ademés,
final de la etapa de transesterlficacidn ge produce un gra&o
més elevado de prepolicondensacién, de menera que la 31guienr
te etapa de policondensacién puede operarse més. favorablemen- ‘;

te. Finalmente, también puede dlmensionarse de modo més redu-

cido el reactor de tranaesterificacidn con la- misma produc-
cién, pudiéndose conflgurar de modo més sencillo y hacerlo

funcionar mds fécilmente y con mayor segurided. - - ;-4 r,-‘? -?

La invencién se describe a.continuacién nés deta--
lladamente mediante ejemplos de ejecucién y a la luz de los

QibUJOBe = = = = = =~ == == —— - e —

La figura 1 representa un modo de ejecuc16n cong~-
tructivo particularmente conveniente de una cédmara del reac-

tor de transesterificacidn, para la realizacién de la invencién.

La figura 2 representa esqueméticamente ﬁﬁégc&scada

de transesterificacién con tres cémaras, para la reslizacién
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de la invencién; en este figura "Mel." indica metanol y

"t.p." indica tiempo de permaenencia, = = = = = = = - = - = =

La figura 3 muesira una cascada de transesterifi-

cacién con dos cdmaras. - = = = = = = 4 = = = - = = -~~~ o

La figura 4 muestra una cascada de transesterifi-

cacidn con cuatro cdmarags. = = = = = = = = = = -« “ - - - - .-

La cémara que muestra la figura 1 representa un
modo de ejecucisn, reconocido como conveniente, pars reali-
zar el procedimiento segén la invencién. Comprende un reci-
piente reactor 1 con calentamiento por camisa exterior 2 y

un tubo de circulacifn 3 del producto. Este tubo 3, provis-

. bo igualmente de un calentamiento por cemisa exterior 2,

tiene su entrada 4 en la zona inferior del recipiente 1 y

eu salida 5 directamente en el fondo de dicho recipiente. Con
tiene convenientemente una bomba, no representads en detalle
en la figﬁra, pare mantener una corriente de circulacidén del
prodﬁdto en la direccién de la flecha 11. Encime de la sa-
1ida 5 se encuentras ademis una~chapa~gﬁia 6,.la cual debe
evitar fiujos de cortocircuito entre la entrada 4 y la sali-
da 5. Los reactivos son introducidos a través de la boca 7

de empalme y se descargan a través de la boca 8 de empalme.
Las otias bocas 9 y 10 de empalme, situadas en la cabeza del
recipiente 1, sirven para derivar el vapor (metanol y etilen-
glicol) que se forme durante la transesterificacién y para fg

Yornar el etilenglicol condensedo, respectivamente. No se ha

" previsto ningin agitador mecédnico especial en el interior del
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recipiente 1. E1l llenado méximo y minimo de carga en el re-

;‘.“-‘_\:-_\a.x* ERCT LN

cipiente 1 se ha esbozado en 12. = = = = = = ¢ = 0« w = =

En la figura 2 se muestra esquemdticamente un reac
tor de transesterificacidn en fbrma de cascada, en el qne.
las cémaras individuales 21, 22 y 23, respectivamente, sola
mente estdn esbozadas .esquemdticamente mediante recténgﬁ-
los. Las cémaras pueden fener la construccidén mostrada en
la figura 1, pero también pueden estar configuradas de otro
modo, pudiendo por ejemplo estar provistas de agitadores y/o
estar'separadas entre éi deptro de un recipiente':eactor uni .
forme mediante tabiques de separacién con aislamiénﬁo térmi-
co; puedenkpresentar; por ejempio, la consfruéci&ﬁ bésica
mostrada en la DI-AS 1 284 969. En 1& cabeza de la primera
cdmara 21 se encuentra una columma 25 de destilaciGnrpara la
separaéidn del métanol Y para el retorno del glicdl boﬁden—
sado. Este columna, a la cual se conducen lovaaéqres de to-
das las cémaras, puede ser una columna con cuerpos lleano-.
res en el caso de una'produccidg pequefia, ¥ coﬁvenientemén-
te una coluﬁna de fondos en el caso de producciones més ele~
vadas. En el dibujo se ha esbozado uﬁa columna de fondos de
este tipo. A continuacién de la columna se encuentra.empalmg_

do un condensador 26 de metaNOl. = = = = = = = = = = = = ~ ~

Los modos de ejecucidn segin las figuras 3'y 4requi
velen bédsicamente al modo de ejecucidén segin la figurae 1,
distinguiéndose Unicamente por el numero de iasrcémaras indi
viduales 31 y 32 de reaccién, o 41 a 44, respectivéﬁegte. Al

igual que en el ejemplo de la figura 2 se na previsto también
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en cada una de las figuras 3 y 4 una columie de destilacién

35 y 45, respectivemente, en la cabeza de la primera cémara.

Por las figuras 2-a 4 se puede reconocer que las
cdmaras ihdividuales tienen un volumen que se va hacilendo
cada vez menor. Se operan a saltos de una cédmara a otra, es
decir, con una temperatura que sube por lo menos 159C cada
vez, habiéndose elegido el volumende las cdmaras individuales
de tal manera que los tiempos de permanencia de las cémaras
correspondientes se reducen en relacién con el palto de tem
pefatura. En la figuré 2‘;e han anbtédo, con el fin de poner
los més de manifiesto, los datos de procedimiento de un ejem
plo, e saber, el balance de la salida de metanol y dei retor
no de glicol, asi como los tiempos de permanencia, temperatu
ras, y también los grados de transesterificacién y cocientes
de policondensacién en las cdmaras individuales. Algunos de

estos detos también se encuentran anotados en las figuras

19,4 kg (100 mol) de DMT/h se introducen de modo
continuo con 8,7 kg/h (140 mol) de etilenglicol en la prime-

_ra cémara de la cascada de transesterificacidn segin la fi-

GUIB 2, = = = = = - - - - - - - - ————-— - --———— -

El catalizador necesario para la transesterifica-
cidn (cinc acetatodihidrato en le cantidad acostumbrada) se

introduce conjuntamente con el etilenglicol. Hay aproximada-
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o gY-
mente 50 litros en la primera cédmara 21, 15 litros en la Se-
gunda cdmara 22 y 6 litros de mezcla en la tercera cémara
23. Cada cémara tiene un espacio calentado de vapor casi igudl

mente grande. = = = = = =~ = = = - - . . - - _-—--—- -

Como columna 25 encima de la primefa‘cémara se eli
gl una columna con cuerpos llenadores de 12 cm de didmetro
y 200 cm de altura de carga con anillos Ragchig. Los vapores
de la segunda y tercera cdmaras se introducen conjuﬁtamente

en la parte inferior de 1a COLUMNE, = = = = = = = = = = = =

La proporcién del flujo de retorno es aproximada-

mente de 3/1. La cantidad de metanol en la cabeza es de 6,3

El producto en la cabeza contiene ademds de meta-
nol menos del 0[5% de cpmponentes de diffcil ebullic;én (et;
lenglicol y tereftalatos) y una pequefla cantidad de'agua '
(segin el catalizador). La proporcidn del flujogde retorno
estd reguléda de tal menera que los componentes-légeroa (agua)
son extrafdos con el metaﬂol..Las temperaturas de las diver-
sas cdmaras importan 200, 230 y 2602 C. La produccidén detrds.
de la dltima cémara importa 21,6 kg/h. - e e e e e — -

El producto $iene uwn grado minimo de transesferifi-

cacidén de 0,98, un cociente de policondensacién de 0,70 apro- -

ximadamente, y entre 1y 2 % de glicol libre. « = = = = = = &

Al efectuar la policodensacidén de este producto en

i
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un aparato de policondensacién se puede obiener une viscosi-
dad intrinseca que posibilita la fabricacidén de cord para neu

MELLCOS: * = @ = o = o= - - - - e e e e e im e —-

Ejemplo 2

19,4 kg/h (100 mol) de DMT fundido se introducen
de modo continuado con 8,7 kg/h (140 mol) de etilenglicol en
el primer reactor de la cascada de transesterificacién segin
la figura 3. El catalizador necesario para la transesteri-
ficacién (cinc acetatodihidrato) se introduce conjuntamente
con.el etilenglicol (0,7 g Znhc, . 2H,0 por cada kilo de gli
col). El- catalizador neceéario para la policondensacién que
sig@e a continuacidn, SbAca, ge adiciona igualmente al gli-

col 8l efectuar la introduccidn. = = = = = = @ = = v = = = -

La cascada de transesterificacién contiene dos cd
maras 31y 32 de 150 y 45 litfos de contenido. Dos tercios
del volumen total estdn destinados para la fase de vapor.
Una. columna 35 con cuerpos llenadores, parecida a la colum=
na segin el ejemplo 1, se encuentra encima de la primera cd

mara, asegurando la separacidn del metanol y del glicol. Los

vapores de la segunda cdmara se introducen en la parte infe

rior de la columna. La cantidad de metanol en la cabeza im-
porta 6,3 kg/h. El producto de cabeza contiene ademdsde me~
tanol menoé de 0,5 % de componentes de diffcil ebullicidn
(agua,'etilenglicol y. tereftalato). Las temperaturas del pro
ducto en las cdmaras 1 y 2 importan 2009Cy 24020, respecti-

vamente. La produccién deirds de la dltima cémara impofta
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Antés de su entrada en el reactor de policondensa .
¢ién, se adiciona al producto un fosfito orgdnico, el cual
bloquea los iones>de cinc y evita log dafios de oxidacién,
Entonces se efectfa la policondensacién del producto a una
teﬁperatura de 2759C y bajo un vacfo de 0,1 Torr. EL endli-

sis del producto final produjo los-siguientes valorea°'- - -

Viscosidadiintrinseca: /q intr./ = 0,95

Color: I blaneo ,

Contenido de grupos carbéxilos: 18 . 106 Eq/g

Contenido de diglicoléter: 0,6 % de peso en rela— ‘

cién con el glicol

Con ello, el producto es adecuado para todos 105
fines de la elaboracién de poliester en cuanto a su color, el
ba;o contenido de grupos carb6xilos ¥y la elevada vxscosidad

1ntr£nseca glecanzablee = = = = = = - - -

Ejemplo 3

Se utiliza una cascada de transeeterif;cacidn.con .
las condiciones bdsicas del ejemplo 2, consistiendo empero
1a cascada de las dos cémaras descritas en el'ejemplo 2, asi’
como de una fercera cdmera con un contenido (fase 1iquide
aparte del volumen del espacio de vapor) de 6 litros. ios va v
pores de la tercera cédmara se introducen igualmen#e en la
parte inferior de la columna. Se introducen, el igual que .en

el ejemplo 2, 19,4 kg/h de DMT y 8,7 kg/h de etilenglicol de |
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menera continuada, conjuntamente con los catalizadores. Las

temperatupas de los productos en las cdmaras importan 2009C,
2202¢C y"240§0, respectivamente. Después de la policondenaér
cién se obtuvieron los siguientes velores de andlisis del pro

Queto TInal: = — = o ™ w @ o = = = - - .- - ——-—— - -

Viscosidad intrinseca: /Y intr./ = 1,1

Coloxr: . blanco

Contenido de grupos carbéxilos: 13 * 107° Eq/g
Contenido de diglicoléter: 0,3 % de peso en rela-

cidén con el glicol

La viscosidad obienida es muy buena, haciendo que
el producto sea muy adecuado por ejemplo para cord denedma-
ticos. En el caso de cord para neumdticos las exigencias son .
particularmenté elevadas. El colbr blanco significa el caso
nbrmal, es decir, solo un color no blanco serfa mal. El con~
tenido de grupos carbéxilos y el contenido de diglicoléter
tienen gue ser ten bajos como sea posible, y los valores ob-

tenidos aquf pueden considerarse como buenos valores bajos.

Ejemplo 4

La cascada de transesterificacién es la misma que -
en-el ajgmplo 3. Se introducen de modo continuado, conjunta~-
mente con los catalizadores, 19,4 kg/b de DMT y 7,8 kg/h de
etilenglicol. Las temperaturas de los productos en las tres
cdmaras importan 2009°C, 230°C y 260°C. Después de la policog
densacién se obtuvieron los siguientes valores de andlisis

del producto final: = = = « = « = - .- - - - —--—--
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Viscosidad intrinseca: /v intr./ = 1,05

Color: blanco

Contenido de grupos carbéxilos: 22+ 1070 Eg/g
Contenido de diglicoléter: 1,2 % de péso,en rela=

cién con el glicol

También en este'ejempio log valores obienidos son

todavia plenamente aceptables. — = = = = = =« — — w - =~ -

Ejemplo 5

La cascade de transesterificacidn comprende las
tres cdmaras descritas en el ejemplo 3 y una cuarta cémera
con un contenido (fase lfquida aparte del volumen del espa-
cio de vapor) de 2,1 litros, equivalente por }o tanto a la
figura 4. Los vapores de la cua;ta cdmara se introducen igual
mente on la parte inferior-de la columna. Al igual que en 6l
ejemplo 4, se introducen de manera continueada, éonjuntamente
con los catalizadores, 19,4 kg/h-de DMT y 7,8 kg/h de etilen
glicol. Las temperaturas de los productos en las cémaras im-
portan 200, 220, 240 y 2609C, reépectivamente. Déspués de la

policondensacidn se obtuvieron los siguientes valores de ané~

lisis para el producto finals = - = = = = = = = = ='= = = = - '
Viscosidad intrinseca: /Vintr./ = 1,10

Color: . - blanco

Contenido de grupos carbdxilos: 16 * 1076 Bo/g
Contenido de diglicoléter: 0,6 % de peso en rela-

cién con el glicol
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Ejemplo 6

La cascada de transesterificacién comprende tres
qémarag, de las cuales la primera cdmara esti configurada
como recipiente de presién. En este caso se ha dispuesto se-
paradémente la columna de metanol, la cual es similar a la
columna con cuefpos llenadores del ejemplo 1. Los vapores
del reactor de presién son introducidos a través de una vél
vula de regulacién al segundo fondo (contando desde abajo)
de la columnae. Un menémetro de presién en la primera cémara

regula la abertura de la v4lvula de regulacidén del vapor. =

© TLos vapores de la segunda y tercera c#dmara ge in~-

troducen en el primer fondo de la columna. ~ = = = = = = =« =

La mezcla liquida de la primera cémara pasa & tra-
vés de una vélvula de regulacién a la segunda cémara. Esta
védlvula es regulada mediante un aparato medidor de nivel si-

tuado en la primers clMEra. = = = = = = - = - - ~ - = - - -

Las cédmaras contienen3,5, 2,5 y 1,5 litros de mez~-
cle 1fquida, respectivamente. La cdmaera de vapor es en cada

caso aproximadamente dos veces mds grande.. = = = = « ~ ~ ~ =

Mediante bombas adecuadas se introducen de manera
continuada 19,4 kg/h de DMT fundido y 20 kg/h de etilengli-
col en la primera cdmara. Los 20 kg/h de etilenglicol se com
ponen de 12 kg/h-de etilenglicol que retorna del sumidero de
la columna, y de 7,7 & 8,3 kg/h de etilenglicol fresco intrg
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ducido. Al glicol fresco se afiade acetato de cinc'como cata-

lizador. ______ e R mn MM e Mmoo - Em S8 Em = WP e e Am e ww W

La presién en la primera cédmaras importa 10 atmés-
feras absolutas. Las temperaturas del producto en las tres
cdmaras importan 240, 245 y 2602C. Después de la policonden

gsacién se obtuvieron los siguientes valores de andlisis del

producto final: = = = = = = = = = - = = = - = - = - - -~

Viscosidad intrfnseca: /W intr./ = 1,0

Color: blanco

Contenido de grupos carbdxilos: 25 ° 10"6 Eo/g

Contenido de diglicoléter: 0,5 % de peso en rela
cién con el glicol

Ejemplo 7

Se procede como en el ejemplo 4, pero se utiliza
acetato de manganeso en vez de acetato de cinc como catali-

zador de transesterificacidn, = = = = = = = « = = = —_——— -

Tos valores de andlisis del producto final son los

siguientes: — = = =« = ~ =« = = ~ =« - - .- -
Viecosidad intrinseca: /v intr./ = 1,0

Coloxr: blanco

Contenido de grupos carbéxilos: 20 ° 1076 Eo/g

0,9 % de peso en rela-

Contenido de diglicoléter
cidn con el glicol
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Se declaran de novedad y propiedad para Espefia, sus

territorios y plazas de soberania, las siguienfes: = « = -« -

REIVINDICACIONES

1.~ Procedimiento para la fabricacidén continua de
materias plédsticas poliestéricas, especialmente de tereftals
to de polietileno, mediante la transesterificacién de dimetil
tereftalato coﬁ etilenglicol en presencia de un catalizador
de transesterificacién, a la que sigue una policondensacién
del bis-z-hidroxietilentefefﬁalato obtenido, en el que‘en
la etapa de transesterificacidén la mezcla de dimetilterefig

lato y etilenglicol, que presenta un exceso de stilenglicol,

" es conducida mediante agitacién constante a través de un reco

rrido de flujo de curso horizontal y subdividido por lo menos
en dos cémaras, éuyo gobierno de la temperatura es creciente
hagta llegar a la temberatura de policondensacién, separin-—
dose por déstilacidn el metanol formado y se condensa el eti
lenglicol évaporado, retorndndolo preferentemente 2 la prime
ra Qémara de la etapa de transesterificacidn, caracterizado
porgue por lo menos en la Ultima cédmera. de la etapa de tran
sesterificacién se aumentan a saltos las temperaturas de reac
cién en relacién con la cédmars precedente y se acorta simul-

tdneamente el tiempo de permanencif. = = = = = = = = = - = -

2.- Procedimiento segin la reivindicacidén 1, carag

terizado porque el salto de temperatura es de por lo menos
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3.= Procedimientos segin las reivindicaciones 1y 2, |
caracterizado porque el acortamiento del tiempo de permanencia

es de un 50% aproximadamente por salto de temperaturs de 202C.~

4.- Procedimiento segin una de las reivindicaciones |

precedentes, caracterizado porque en la primera cédmara o en las

primeras cémaras de la etapa de transesterificacién la reaccién
de transesterificacién se’eféctﬁa hasta un grado de transeste-

rificacién de 0,75 aproximadamente. = = = = = = = = = = = = = <

5.- Procedimiento segin una de las reivindicaciones,
precedentes, caracterizado porque la mezcla de reagcidn (com~
puesta de etilenglicol y dimetiltereftalato) en la etapa de

transesterificacién es conducida en un recorrido dé flujo ho-

rizontel a través de cémaras de reaccién dispuestas en forma
contfgua y sucesiva, las cuales tienen un volumen que va redu~
ciéndose en proporcién al acortemiento del correspondiente tiem

po de permanencia. = = = = = = =« = - - - - - N )

6.- Procedimiento segin una de las reivindicaciones
precedentes, caracterizado porque la mezcla de reaccién (com-
puesta de etilenglicol y dimetiltereftalato), en cada uﬁg de laé
cdmaras, se hace circular para su mezclado por un oircuitéren
el cual la mezcla de reaccién eé extrafda de la parte infé;ior
de la cédmara y devidta al fondo de le misme mediante una tube-
ria de circulacidn especial, realizéndose en dicha tuberia de
cireulacién la entrada de la mezcla de reaccidn en la cémara

¥ la salida de la mezcla de reaccién de la misme cdmera. - - - -
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- Te= Procedimiento segin una de las reivindicaciones
prgcedentes, caracterizado porque la separacidén del metanol
de la mezcla de reacéidn ge realiza en la primera cémars me~
diante una columna de destilacién sin sumidero, y porque los
vapores de metanol formados en las demés cémaras son conduci-

dos igualmente a dicha columa de destilacién, = = = = « = = =

8.~ "PROCEDIMIENTO PARA LA FABRICACION CONTINUA DE
MATERIAS PLASTICAS POLIESTERICAS": = = = = = = = = = = = = «

Todo ello conforme se describe y reivindice en la
presente memoria que conste de veinticuatro hojas, foliadas
y mecanografiadas por una sola de sus caras, y tres léminas

de dibujos que la ilustran.

Barcelona, 26 Ene. 1971
P.A. M. CURELL SUNOL

[me . l A




VICKERS ZIMMER AKTIENGESELLSCHAFT
PLANUNG UND BAlU VON
|II\DUS7':_'?."E»“WLAGEN HOJA 1 (3 HOJAS)

1 388047

H
/ \ Flg 1

h]

9 -2

i 11




VICKERS ZIMMER AKTIENGESELLSCHAFT

PLANUNG UND BAL! VON
[INDUSZ'RIEAN;AGQ'N « HOJA 2 (3 HQOJAS)
26
]
N 196Mol Mel.
_____ ]
425
~~~~~~ N
- _ ‘ 0} Mol
a28MoiMet.  \r |
13 Mol EG 0,35MolEG
L5 Mol EG 1,58 Mol '
Mel.
28 MolEG
422 4+-23
21
ok=0,88 ] &=093 4=098
p=0,15 p=0,40 p=0.70
14 Mol EG :
1 Mol DMT

tp.=  2n 30-45min 10-20min
T =  200°C 230°C 260°C




VICKERS ZIMMER AKTIENGESELLSCHAFT

PLANUNG UND BAL - VON
npusRiean:acen 98 80 & 7 Hoss 3 6 Hous)
™ A.} “L'ul.“' 19?.”
s
~~~~~ 1
N |
T 132
=———| «&=080-085 — ———
=~200°C T=240°C
e Fig. 4
45
- A i i
4t 442 43 s
Q
22
== «075-080 k= L5082 f=nf o209 =ik nle
Tz~ 200°C T=220°C T=240°C
B.l'l,"""“r"\"'l ) ﬂ(f ";“r' !“:‘:.’1




	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



