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Se sabe que la esterificacién completa de 4ci- it

lecular, teles como metanol, presenta ciertas dificulta-
des que estén ligadas directamente con el agua formad por
le esterificacidn. Ya se ha propuesto realizar le esteri-
ficacién con un gran exceso de metanol y en presencia de
dcido sulfirico, dado que el deido sulfdérico, tal como es-
gebido, fija el sgus formada por reacciones de eaterifica-
cién. Se puede renunciar a utilizar 4cido sulfirico cuando
gse efectia la esterificacién, segin el procedimiento de -
la Patente elemana 1,000,019, en autoclaves cerrados a -
tempersturas de al menos 1502 C, No obstante, en este -
procedimiento no puede dispensarse el exceso de metanol,
Segtin los términos de la Patente antedichs, el exceso de
metanol més pequefio que es neceserio es de 20 moles por
molécula de dcido tereftilico, y el ejemplo 2 muestra que
para una proporcidn de 12 o de 6 moles solamente de meta-
no por moldeula de 4cido tereftdlico, no se esterifican -
de ningiim modo 12 y 81 partes respectivamente del #cido ~
tereftdlico, incluse despuds de un tiempo de reaccidn de

5 horas,

Se ha descubierto ghora, de manera sorprendente,
que la esterificacién de dcido tereftélico con ayuda de -
alcoholes de pequeflo peso molecular, tales como metanol,
puede realizarse en autoclaves cerrasdos, en un tiempo muy
corto y con excelente rendimiento, haciendo actuar, a una
temperatura de aproximadamente 2152C, como méximo 20 moles
preferentemente menos de 15 moles, en particular menos de
10 moles de glcohol por moléecula de dcido tereftdlico.

Esta comprobacidn es tanto mas sbrpren&ente cuanto que no

~2-

3
@

do tereftdlico con ayuda de alcoholes de pequefio peso mo-{:’ﬂ
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solamente la Patente entedicha, sind iguslmente una -

perie de patentes mds antiguas, indican expresamente quel=== =
el exceso minimo debe ser de 20 moles de alcohol por melé-
cula de 4cido tereftdlico. Dado, ademds, que segin la Pa-
tente antedicha con 6 moles de metanol por molécula de dei-

do tereftdlico, despuds de calentamiento durante 5 horas

a 20020 no se obtiene mis que una esterificacién de 19%

del 4cido tereftdlico, no podfe esperarse que una eleva-

cién de temperaturs de aproximademente 202C solamente -
pudiera asegurar una esterificacidén completa pera un mis-

mo tiempo de reaccién.,

Son evidentes las ventajas de ung esterificacién
con la ayuds de un exceso de metanol que corregponde como
méximo a 20 moles de alcohol por moléculs de dcido teref-
tdlico, Los voldimenes tratados por aparato de esterifica-
cién son mucho mds importantes y el tratamisnto del alcohol
no transformado dilufdo con agua exige wn gasto mucho me-
nos elevado, dado que la centidad total de alcohol diluido
por el agua es sensiblemente menor.

La posibilidad de una esterificecién priéctica-
mente completa con empleo de un exceso de alcohol rela~
tivamente pequefio es tanto mds sorprendente cuanto que se
sebe que a medida que sumenta el grado de esterificacién
la proporcién de agua presente en la mezcla de reaccidn -
aumenta répidemente y que la proporcidn de agus presente -
en la mezcla de reaccién en el procedimiento segin el in-
vento es mucho mds elevada que en el cago de una esteri-
ficacidn con ayuda de un gran exceso de metanol. Teniendo
en cuenta las publicaciones anteriores y experiencias -

generales en materia de esterificacibn de 4cidos carboxi-~
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licos, habfa que esperar que wna esterificacién con un !

exceso de metanol mucho mas pequefio terminase de modo - #ﬁgﬁﬁga
'w_i!’u -::l”

prematuro. Por esta razén es por que se ha recomendado ==

hasta ghora el empleo de un exceso de 20 moles de alcohol
por molécula de 4cido tereftdlico, siendo considerado gste
exceso como un exceso minimo. En la prdetica el feido -
tereftélico era esterificado hasta el momento incluso con
40 moles o mds de alcohol por molécula de geido tereftd-
lico. E1l hecho de que la esterificacién ge produzca de mo-
do completo con un exceso de metanol mucho menor debe ser
congiderado por lo tanto como muy sorprendentes

Ejemplo 1.~ 1 mol de fcido temftdlico ha sido
calentado a 2259C con 7 moles de metanol en un autoclave
rotatorio de acero inoxidable y este temperature ha gido
mantenida durente 5 horas. La presién que se ha estableci-
do ha variado entre 80 y 100 gtmésferas. El rendimiento de
dcido tereftélico esterificado ha llegado & 95% del ren~
dimiento teérico. El &ster bruto contenia todavie 1% de -
monoéster, de modo que despuds de destilacién se ha obte-
nido 94% de Sster dimet{lico de 4ecido tereftdlico muy pu-
ro. P, de £, 140,62C,

Ejemplo 2.~ 1 mol de 4cido tereftilico ha sido
calentado durante 5 horas a 2552C con 7 moles de metanol
en el mismo autoclave en stmésfera de nitrdgenoc. La pre~
sién ha sido mantenida entre 100 y 150 atmésferas. El ren-
dimiento ha llegado a 98,3% de la teorfa. El &ster bruto
obtenido contenie todavia 0,7% de monoésters.

Ejemplo 3¢~ I mol de dcido tereftdlico ha sido
calentado durante 4 horas a 2552C con 0,1 moles de d4ster -

dimet{lico de deido tereftdlico y con 7 moles de metanol
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en el mismo autoclave. La presién que se he establecido ha

variado entre 95 y 120 atmésferas. EL rendimiento hs lle-
gado a 98,5% del rendimiento tebrico. El &ster bruto obte-
nido contenia todavia 0,3 a 0,5% de la teorias

Bien entendido, el invento no estd limitado a -
los modos de puesta en prictica descritos, que no han si-

do dados més que a titulo de ejemplos.

~REIVINDICACIONES-

Los puntos de invencién propia no nueva pero -
no egtablecida practicada ni divulgads en Egpafia que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten-
te de Introduccién por DIEZ afios son los siguientes:

" 1.-Un procedimiento de esterificacién de 4cido
tereftdlico con ayuda de metanol a temperagturas y presiones
elevadas, caracterizado porque ss realizas la esterifica-
cién a una temperatura superior a 2152C, haciendo actuar
como méximo 20 moles y, preferentemente, menos de 10 mo-
les de metanol sobre 1 mol de deido tereftdlico.

2.-Un procedimiento de esterificacidén de acido
tereftdlico,

TPal y comq se ha descrito em la Memoris que an=-
tecede y con los fines.que se han especificado.

Esta Memoria congsta de cinco ﬁojas dgcritag s
maquina por una sola carae 13 MA& 19H
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