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Bste invento se refisre a un procedimien~
to para la mejora de la estabilidad térmicé del dater
dimet{lico del 4cido tereftdlico.

Bn la preparacién de fibras de polidster
y peliculas de polidster, el &ster dimet{lico del 4cido
tereftdlico que sirve como producto bésico, se necesita
usualmente en forma fundidas. Si las instalaciones de pro
duceidn y las instalaciones de policondensacién de te-
reftalato de dimetile (en lo sucesive designado TIM) es-
tén situadas una 2l lado de 1la otra, el TIM puede ser
bombeado en su forma fundida 2 la instelacidn de poli-
condensacidn, Si la distancia es mayor actualmente es
usual pere fines de +transports convertir el TIM desde la
forma fundida en formae crigtalina, por ejemplo por medio
de un rodillo de formecidn de escamas, y fundirlo de nug
vo a la llegadse de la fébrica de policondensacidn., La
formacidn de escemas, el envasado y la nueve fusidén del
producto introduce innecesariamente costos relativemen-
te elevados en los salarios, energfas de explotacidn y
materieles de envase. Si el TIM pudiera transportarse
on estado fundido estos c¢ostos podrfan ser reducidos.
Sin embargo, es conocido que la calidad del producto se
deteriora bajo tales condiciones, puesto que la estabi-
lidad térmica del TDM no es grande a 160-1802C, Este

inestabilidad térmica es apreciable a través de un {n-
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dice de acidez aumentado y de una descoloracién del pro-
ducto.

Se ha descubierto ahora de modo sorprenden
te que la estabilidad térmica del TIM puede ser aumenta-
da mediante adicién al mismo de alcoholes aliféticos sa-
turados y monovalentes, que tienen de 1 a 4 dtomos de C,
preferiblemente metancl, en ecantidades pequefias, por
ejemplo, de 0,01-3,0%, y preferiblemente de 0,1-1,0%.

Fn un amplio aspecto de este invento, se
erea un procedimiento para mejorar la estabilidad térmi-
ca del tereftalato dimetflico que comprende afiadir al
tereftalato dimet{lico fundido una cantidad pequefia de
un alecohol alifédtico saturado y monovalente gque contiene
de 1 a 4 4tomos de carbono.

En otro aspecto de este invento, se crea
una composicidn de tereftalato dimetflico que tiene una
establlidad me jorada en estado fundido, comprendiendo
dicha composicidn tereftalato dimetflico y una cantidad
pequefia de un alecohol alifdtico saturado y monovalente
que contiene de 1 a 4 dtomos de carbono.

Todavia en otro aspecto de este invento,
se crea un método parae almacenar tereftalato dimetf{lico
fundido que comprende introducir una cantidad pequefia
de un alcohol alifético saturado y monovalente que con-

tiene de 1 a2 4 4tomos de carbono en el tereftalato dime
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t{lico elmacenado fundido.

Le adieidn de alecohol puede llevarge a caby
ventajosamente introduciendo en la masa fundida de TIM
une corriente de un material gaseoso inerte, por ejemplo,
nitrégeno, didxido de carbono ¢ un gas inerte, que pre-
viamente ha sido saturado con el aleohol & 40 - 50¢C, Cou
el fin de saturar el material geseosc inerte, la canti-
dad necesaria del alcohol colocada en un recipiente ade-
cuado es calentada suavepenta hasta 40 = 509C y el mate.
rial gageoso inerte es burbujeado a travéa de la misme.
Si ge almacenan grandes cantidades de TD¥, es anonseja-
ble afiedir el alcohol por medio de unz bomba dosificado-
re. Bl alcohol se disuelve en la masa fundida pero se
evapora gradualmente, de modo que después de largos pe-
riodos de almacenamiento la adicidn de alcohol tiene que
repetirse. Alternativamente el alcohol puede afiadirse d=
modo continuo. Inclueo sunque el alcohol etflico y los
aleoholes propflicos isémeros y los slcoholes butflicos
isdmercs tlenen el mismo efecto sobre la estabilidad
térmice, se prefiere especialmente emplear metanol, pore
que en tal caso no se lntroducen sustencias extrafias,

Aunque no se desea estar influenciado por
eualquier teorfa, se cree que le influencia de los alcy
holes inferlores sobre le estabilidad térmica del TDV

ge debe probablemente al hecho de que el alecohol blogquas
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los centros catalfﬁicamenta activaos de la superficie del
recipiente, ILa evitacién de le auto-oxidacidén mediante
la formacidn de una capa protectora de gas sobre la parte
superior de la pasa fundida no se cree que sea una expli
cacidn vdlida, puesto que un manto de nitrdgeno puro o
la adicién de cetonas inferiores, ésteres o hidrocarbu-
ros clorados no tiemen ningin efecto sobre la estabili-
dad térmica del TIM,

Bl invento crea la posibilidad de almacenar
une masa fundide de TIM sin deterioracién considerable de
la calidad durante al menos aproximadamente 7 dfes a
1602C, Esto es de importancia en casos en donde el TDW
no puede ser convertido immediatamente en el policonden-
sado. Bsto en particular, hace posible el transporte de
este producto en forma lfquida a digtancias mds grandes,

Los siguientes son ejeuwplos del presente

invento.

EJENPLO 1

TDM puro de la produccién de una instala-

cibn de gran escala fue introducido en forma de escamas
en tubos de ensayo de vidrio "Jena" de 2,3 om de didme-
tro y 20 cm de altura., A algunos de los tubos de ensayoc
se afiadid metanol de grado reactivo en una cantidad de

0,1-1% del peso del TDM afiadido y todos les tubos fueron
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fundidos, los tubos fueron cubiertos luego con vases pe-~

quefios y fueron calentados durante cuarenta y ocho horas

g 200¢C en una vitrina de calentemiento y se determind

el fndice de color Hazen de la masa fundide & intervalos

de 12 horas. Le tabla.siguiente muestra los resultados

de este ensayo:

Mueg Indice de

tra color Hazen

Ne de la masa
fundida en-

tes del ca-

Adicidn

: Color Hazen de la masa fundi

da despuds de

lentamiento 12h, 24 h. 36 h. 48 h,

1 10 sin adi- 120 250 350  nés de
cidn 500

2 10 ein adi- 90 150 200 300
cién

3 10 1% de 10 10 10 10
metanol

4 10 1% de . 10 10 10 10
metanol

5 10 0,5% de 10 10 10 10

: metanol

6 10 0,5% de 10 10 10 10
metanol |



Mues Indice de  Adicidn: Color Hazen de la mase fundi

tra color Hazen de despuds de
Ne de le masa
fundida an-
5 tes del ca-
lentemiento 12 h, 24 h, 36 h., 48 h,
7 10 0,2% de 10 10 10 10
. metanol
8 10 0,2% de 10 10 10 10
10 metanol
9 10 0,1% de 10 10 40 70
netanol
10 10 0,1% de 10 10 20 60
metancl
15
Los resultados muestran que sin adieidn
de metanol, deapuds de 48 horas de calentamiento hasta
2002C se produce une fuerte descolorscidn del producto
(muestras 1 y 2), Despuds de la adicidn de metanol en
20 une centidad de més de 0,2%, el mismo producto, en las
mismes ocondiciones, es relaetivamente estable (muestras
3=8), la adieidn de solamente 0,1% de metsanol da como
resultado una menor inestabilided del producto (mues—
tres 9 y 10). Le adieidn de tal cantidad menor de meta-
5 nol no es por lo tanto suficiente en las condiciones
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de ensayo dadag para conseguir una sustancial estabili-

dad térmica, aunque se msjord la estsbilidad térmica.

EJEMPLO 2

TIN purc de la produccidn de una instala-
¢idn de gran escalsa; que tenfa un {ndice de color Hezen
de 10, se calentd hasta 2002C durante 48 horas, en las
mismas condicionss que las descritas en el Ejemplo 1.
Sin embargo en lugar de metanol se sfiadisron antes del
calentamiento 0,5% de alcochol etilico anhidre. EL Indice
de color Hazsn del producto quedd inalterado en 10 des~

pués del tratamiento tdrmico.

ENSAYO CCMPARATIVO A

2,5 toneladas de TDH puro procedente de
la produccidn de una instalacidn de gran escala fueron
bombeadas & un recipiente de 3 m3-formado de acero ino~
xidable (V44A) y fueron almacenadas en 41 bajo gas iner-
te & 16020, Despuds de 155 horas el producto fue trans-
formedo en escemas mediante un rodillo ds formacidn de
escamas, y se tomaron una serie de muestras, las cuales
fueron analizadas en cuanto 3 su indice de acldez, pun-
to de solidificacidn e fndice de color Hazen.

La tabla siguiente musstra los valores dsl

andlisis:-

-8 -



10

15

20

25

2173

Wueg La muestra Indice
tra  se tomd: acidez

N¢

de Punto de soli

dificacidn

Indice de co
lor Hazen de
la masga fun-

dida:

1 Antes de em 0,00
pezar del
ensayo
2 Durante la 0,05
formacidn
de escemas
de 0-800
kg
3  Durante la 0,05
formacidn
de escames
de 800-1600
kg
4 Durante la 0,05
formacidn
de escamas
de 1600~
-2500 kg

140,63

140,61

140,61

140,62

10

40

40

30

El slmacenamiento de los productos duran-

te 155 horas a 1602C en condieclones fuera del conjunto
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de aspectos de este invento, dié como resultado consi-
guientemente un aumento considerable del fndice de aci

dez y del {ndice de color Hazen.

EJEMPLO 3
2,5 toneladas de TDM puro procedente de la

ppoduccidn de una instalacién de gran sscala fueron bome-
beadas & un recipiente de 3 md de &cero inoxidable (V4A)
y fueron almacenadas a una temperatura ds 1602C en pre~
sencia de 10,75 kg de metanol afiadido. El metanol se afig
416 mediante una bombe dosificadora de tal manera que se
axtadié al principio en 3 hores 2,5 kg de metanol, y lue-
g0 en 165 horas una dosis de 0,05 kg de metanol por ho-
ra. Despuds de 168 horas el producto fue transformedo en
escamas mediante un rodillo de formacién de escamas, y
del producto resultante se tomaron muestrée-que fueron
analizadas en cuanto a su fndice de acidez, punto de so-
lidificacién e Indice de color Hazen.
La tabla sigulente muestra los valores

analiticos,
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Yueg Lo muestra Indice de Punto de Indice de color
tra  se tomd: acidez solidifi Hazen de la ma-

Ne cacidn sa fundida

1 Antes de em; 0,00 140,63 10
5 pezar el en
sayo
2 Durante la 0,00 140,62 10
formacidn
de escamas
10 de 0 - 800
kg
3 Durante la 0,00 140,62 10
formacidn
de escemas
15 de 800-1600
kg
4 Durente la 0,00 140,61 10
formacidn
de escamas
20 de 1600 -
- 2500 kg

El almacenamiento del producto durante
168 horams a 16020 en presencia de 0,1% de metanol afia~
25 dido, dentro del émbito de aspectos de este invento no
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redujo apreciablemente de modo significativo la calidad

del producto.

RETVINDICACIONES

Ios puntos de invencidn propia, no nueva,
pero no esteblecida, practicade ni divulgada en Espafia,
que se presehtan para que sean objeto de esta solicitud
de Patente de Introdqgcién, por DIEZ afios, son los que
se recogen en las reivindiceciones siguientess

12.~ Un procedimiento para mejorar la es-
tabilidad térmica del tersftalato dimetflico, caracte-
rizado porque se afiade al tereftalato dimetilico fundi-
do una cantidad pequefia de un alecohol alifdtico, satu-
rado y monovalente que contiene de 1 a 4 &tomos de car-
bono.

2¢,~ Procedimiento segdn la reivindica-
cidn 12, en donde dicho alcohol ss efiade en cantidades
de 0,01 - 3,0% en peso.
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38,- Procedimiento segin la reivindica-
cidn 12, en donde dicho alcohol se afiade en cantida-—
des de 0,1 - 1,0% en peso.,

42,~ Procedimiento segin las reivindice-
ciones 18, 22 6 38, en donde dicho alcohol es metanol,

58,~ Procedimientosegun la reivindicacidn
12, en donde dicho alcohol se afiade introduciendo
una corriente de un medio gaseos inerte saturado con
dicho alcohol en dicho terftalato dimetilico fundi-
do,

6&,- Procedimiento segin la reivindica-
cidn 52, en donde el gas es nitrogeno o didxido de
carbono,

78.- Procedimiento segin la reivindica-
cidn 58, en donde el gas se satura con el alcohol
a una temperatura de 40 -~ 502C,

82,- Procedimiento segin las reivindica-—
ciones 58, 68 & 72, en donde dicho alcohol se afiade
en una cantidad de 0,1 - 1,0% en peso.

98,~ Procedimiento segin las reivindica-
ciones 58, 68 6 72, en donde dicho alcohol se afiade
en una centidad de 0,1 - 1,0% en peso y en donde el

alcoho es metano,
108,- Un procedimiento pars mejorar la es-

tabilidad térmica del tereftalato dimetilico.
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Tal y como se ha descrito en la Memoria
que antecede y con los fines que se han especificado,
Esta Memoria consta de catorce hojas escri-

tas a méguina por una sola cara.

Madrid, 17 Mﬁ?@ ?973

P.A,
Albe 1o Elzabure
For be °“M
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