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MENMORIA DESCRIPTIVA

DE UNA PATENTE DE INVENCION POR VEINTE ANoS EN ESPAfA
A FAVOR DE DIDIER ENGINEERING GMBH, DE NACIONALIDAD
ALEMANA ~ RESIDENTE EN 43 ESSEN (Alomania) Alfredstr. 2 8
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PROCEDIMIENTO PARA FABRICAR PREPOLIMEROS PARA LA CONTINUA
POLICONDENSADION DE POLIESTERES
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La invencidn se reficrc a un procedimiento
para fabricgr prepolimeros ch pasada continua a través
de varias zonas dg'regcciéﬁ ¢ ocuartos de reaccidn para
la subsiguiente policondensacidn continua de policsfom

-

oS

~__ La produccidn de poliosteres de mONOmMOYos W’
oligomeros quo se obtioneg mediante esterizaciég de un
alquilenglicol, sobre todo de wn ctilemglicol con un =
écido;a?omatioo dicarbdnico, por cjemplo el deido boro~
talico é @odignto.roesterizacién con Di~estoros de dei
dos dicarbonices por ejemplo de dimotiltereftalato, se

reoaliza normalmente en varias fasos sucesivas, a sabor

-le esterificacidn o reosterizacidn de la procondensacidn

y de la policondensacién. Como fase preliminar para la

policondensacidn se obtiene en la fase de precondensa=

wgidn el denominado "prepolimero®, donde se trata del -

monomero 4ol polietilentereftalato. EL prepolimero estd
cgractorizadq por una viscosiséad intrinscca de Oii_g
0,4 & bien por wn grado de poligondonsacién de 2 a 1§j
) Para fabricar el prepgl%mero losfmencionados"
socios  asociados de la roaccidn, el deido toreftalioo
(TPA) 6 ol dimetiltereoftalato (DMT) respectivamento han
de disolverse proviamente en otilenglicol (EG) hasta que
mediante afiadidura de catalizadores puocda realizarse la
este?ificacéén é reaccidn do roosﬁo?igacién bajo soPa;
recién de combinacioncs volatilos como agua & mebanol l_
para llegar al producto de osterificacisn bis-beta~hidrom-
xietiltoreftalato. (BHET). o

) Al emplear dimetiltereftalato ol proceso do

disolucidn pucde realizarso sin dificultades, sin pre-
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sidn porquo ol dimetiltoroftalato so disuclve muy bicn
on otilenglicol. EL ompleo do deido toroftalico on cam-
bio ofrcco bastantos dificulbados porque osﬁo'écido~50
disuclve muy mal on etilenglicol bajo condiciones normg
les de prosidn y tomperatura y las condiciones molares
habitualuonto aplicadas, do los dos asociados de rogc;
oidn, Para acolerar ol procoso do disolucidn puedon, -
naturalmonto, omploarsc prosionos mayores y tambidn - _
tomporgturas pés altas, poro ostc oxige un cnormo gastq
técnioo:_Muoho mojor se disuclve en camblo cl deido to%
roftalico incluso bajo prosidn normal en el propolimero.
ElL proposito do la invencidn os una aceleracidn y Sz
plificacidn dol proccdimionto para la fabricacién do -
propolimoro de otilenglicol y dc?do teroftalico, dobian
do“sor la aco;eraeién la conqicién do quo.la fabricg;
eidn dol prepolinmero pucda montarse dentro do un procc—
dimiento continuo do policondensacidn de policstor. AL _
mismo tiompo, la fase de disolucidn que carga fuertomcq;
to log gastos, dobe podor trabajar sin prosi6g y_la in;
vorsidn deo aparatos dobe sor roducida. Adenmds, por Aige—
minuir ol tiocmpo do disoluci&n dobon suprimirse moles-
tas rogccioggs socundarias lo que conduce a una mojora
dol producto,AQp cuanto a»calidad: ) _
El_procedimionto inveontado para la fabrica-
cién de propolimoro do un alquilong@icol; prefe?gntemen:
to otilenglicol y un deido aromatico dicarbénico, Dre-
forentenonte deido toroftalioo; on pasada continua a -
traves de varias zonas de roaccidn o recintos do roac-
cidn sc dostaca por ol hocho de que una parto dol Pro—

polinoro os desviada conducicndoso nucvanentc a la nez
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cla dc las materias inicialem otilonglicol y dcido_aro;.
patico dicarbénico. Proferontcmonte so rotorna aproximg-
damonte la nmitad dol_produgto quo acaba do forparso: Con
cllo, partoe dol propolimoro so omplea como disolvonte
para ol deido dicarbdnico. La‘sinylificacién dol procc-
dimientg conscguida de esta forma, que os s@nplificaciég
al misto ticmpo do los aparatos y accleracida do 1a nay;
cha, fagiliﬁa\el gmpleo de} procodigionto en un proceso
contimuo de polidondcnsacién para poliestor. _
) Proquctos do partida proferentos son otilen;
glicol y 4cido foroftalico. _ o
Cuande so estorifica ol dcido torcftalico con
otilonglicol cn'ung pasada a trayés de varias zonas 6
rocintos de roaccidn convirticndose en‘BHET; on otra -
realizacidn de la invoncicn ol producto a rotornar os
gacado dol ﬁ%tinc reeinto on ol gquo afin so produzca wna
cs#orificaciéq; | ) ) ]
_ En otra roal@zacién del procedimicnbo, junto
con cl PHET es desviado y roto?nado lg Part? de agua que
correspoq&a ol BHET, que se p@oduco cono‘producto dc-;.
sgparacién on la ostorificacidn dol dcido toroftalico -
con otilenglicol on BAET;_El recinto do roaccidn, cn ol
quo 8¢ infroducon ol dcide toreftalico y al monos una -
prinera cuantia porcial de la cantidad neoosaria total
de eotilenglicol, so nantione ovacuado y la mezcla quc
rogrosq'os_partiQa finanente o inﬁro§uqida asi on estoe
rocinto, sobre todo on forma do rocio § pulverizeda, -
Adends, tanbidn la parte dol produgto dostinada a la on-
trega a wna fase de poliegndonsacién puode introducirse

proforontononte rociarse & inyoctarse finaneontbo doshecha
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junto con el agua produgida comp producto de separacicn,
en un recinto cothpensadér que tambidn se mantiene ova~
cuado. ) . i

El dispositivo para realizar e:!. procedimiento
contlene en una forma practica favor,ablé, como aparato
o instalacidn para pulverizacidn, un tubo dotado de sa~
lidas de inyecoidn por toda su longitud que se extiende
tanto el primer rescinto de reaccidn como al recinfo com-
pensador, A continuacidn se explica la invencién como
més detalle a ;?ése de dos ojeinplos practicos haciendo
referencia a los planos adjwmtos. Ias dos figuras 1 y 2
del plano muestran cada una esquematicamente las zonas
¢ recintos de reaccidn y el flujo del material; Figura
2 muestra adomds todavia wn -detalle del aparato.

En la glimentacidn del material segin figura
1 so_llovan los x_na’teriales dg partida; estilenglicol ¥
deido toreftalico , de acuordo con las flechas que Som
fialan la via de cunduccidn del matorial 10 y 11 respec-
to a una primara zona de reaccidn ¢ a un primer rocinto
de reaccidn ‘j;'desd.o donde la mezocla bajo progresiva -
esterificacidn, llega sucosivamente a otros recintos 2
¥ 3 y si fuera neoosario_; alin a mas recintos de oste -
tipo retirandose productos de separacidn de cada uno de
los recintos de reaccidn. DIa ultima do estas zonas do
reacciér} es on la disposicidn segin figura 1 la zona -
final 4, desde la cusl el prepolimcro; es decir, la mi-
tad del x}::l.smo s 08 conducido do acuerdo con la flecha-;’
del flujo de matorial 12 a la faso de policondensacidn,
mientras que la otra mitad drd por la via 13 al recinto

de reaccidn 1. Por consiguionto se cncuentra en el ro-




cinto de reaccidn 1 una mezela que contimne otilongli-
col, 4cido tercftalico y prepolimero. En ello actua el
prepolimero como disolvente para ¢l &cido Bereftalico.
I la disposicidn scgin figura 2, la zona de
Se= reacc?én 1 esta algo modificada y descrita con més do
talle, llova gqui la roforcneia 1'. Por consiguiegto_;
tambidn las zonas sucesivas, caso do sor necosario, -
puedon roalizarse un poco distintas; la similitud do las
‘tarcas que corrcsponden a estas zonas 2','3' y 4'y con
10,~ las tarces que han de cu@plir las zonas 2, 3 ¥ 4 do f
fig: 1 quode insinuada por nantener las roforencias -
caractorizadgs tan.solo afiadiendo la coma clevada t, A
través del conducto 13! de la zona do reaccidn 4! so
lleva a la zona 1', apartc de otilenglicol fresco (fle-
15,- cha de flujo 10) y Acido toreftalico (fleocha de flujo
i1) tampién bis-bota-hidroxiletilforoftalato (BHET? Y
wn resto de los productos de soparacidn no retirados -
en los recintos do romccidn antoriores. Al mismo ticm-
po, parte d¢ osta mezela de BHET y producto de éopara;
20,— cidn os llovada a una zona de limpicza y tempon 5 y ol
propolimoro liborado de sus productos do separacidn cs
on?rogado a travds do 12! a_la fase de.po;icopdqnsa;
cidn. Tanto el primer recinto de reaccidn 1' como ol -
] rocinto de~1imgieza ¥y ‘fampon 5 sc manticnon a baja grq;
25, sién (vacio) 1o que conducc a que allf so extraon con;
tinuamente los rostantes productos de separacidn, pyc;
ferentgmanto agua; La consccuencia es queo el rec@nto dg
reaccidn 1 se¢ monticne una concentracidn do prepolimoro
aln més olta y on ol rocinto de limpicza y rogulacidn 5

30.- la oliminacidn de productos de separacidn del propolime—
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ro o cntregar a la fase do policondensacién. La divi-
gidn do la mezcla extraida do la zona 4! para ol rocinto
de reaceién 1! y ol recinto rogulador 5 so roaliza on
ol modelo practico oxpuestbo simplomento por ol hocho =
de que la pozclu 08 introducidg an un tubo 14 dotado de
toboras u orificios do inycccidn quo pasa por uno do los
dos rocintos 1' y 5 concluyondo cada vez on el oﬁro; la
cantidad do EHET a inycctar on cada recinto 5' y 5 §_
bien_par?o do la cantidad total que corrosponda a wno
dq ;os dos recintos, os detorminadg,pop ol largo del o
bo 14 on el correspondientc rocinto, por su seceidn y
por ol nimero y tamafio do los orificies, N

' Por ;a~descripc;6n anterior se ve que gi depgi
sito 5 §i;vo como regulador para oxtraor el propolimoro
1llovandolo @ la faso de policondensacidn. )

En la forma prdetica segin figura 2, la zona

11 recibe a través dol conducto 10 tan solo parte del
etilengiieol n9cosario. La parte que rosta os llevada
a la zona 2' por ol conducto 15.

) En caso do duda resultan esenciales de la’in;
voneidn todas las caractoristicas aqui descritas y/g -
oxpucstas por si solas § on aualquicr combinacidn 1dgica.
Se protendo la protoccion do lo que objotivamonto soa

patontabla.
N 0 T A

En resumon, la presente solicitud reeacréd o
bre las siguicntog roivindicacionos: .
12, Procedimionto para fabricer propolimeros
para la continua policondensacidn do policstercs, dc_;

alquilenglicol, proforcentomente ateileonglicol y un -
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doido sromdtico dicarbénico, deido tersftalico ¢ de wm
di-ester de un deido aromﬁticQ dicarbonico, dimetilte;
reftalato, en pasada’continua, caracterizado porque -
parte del prepolimero es‘desv§ada ¥ retornada nuevamen—
$e a la mezcla de_los productos iniciales. X
»2§:- ProQédipiento para fabricar prepolimeros
para la continun poéicondensaci&n.de poliesteres, segin
la reivindicacidn 14 caracterizado porque gproximgdamen;
to es la mitad del producto que acaba de formarse, la
que es retornada:' ‘ ) i N
~35:~ Proqedi@iento para fabr@car prepolineros
para la oontinua_policon¢ensaci6n de poliesteres, segin
las reivindicaciones 12 ¢ 22 on el que la‘esterifioa;
cign del 4cido tereftalico con etilenglicol tienc lugar
al pasar por varios recintos 0 zonas de reaceion, oarqc;
terizgdo porque ¢l producto a retornar es secado del %
dlti@o rocinto on ol que afn so produzea una esterifi;
cacidn., ' )
_4Q;- Procedimionto para fabricar propolimeros
para la continua policondensacidn de,poliostereg, gogﬁn
une qe %as roiv;ndicgcionos 1 a 3, caracterizado porque
junto ocon el producto de osteriiiogcién se desvia y se
retorna wa parte de agua aifin no to?almente eliminada
que surge como producto de separacidn ol esterificar el
deido tereftalico y ol etilenglicol, porque el recinto
de roaccié'nZ en el gque se introducen ol Acido tereftali-
co y &l menos la primera cuantia parcial de la cantidad
total nocesaria del ctilonglicol, se mantienc evacuado
¥ Poraue la mezcia rotornada og pulverizada fingmento ;_

distribuida on este rocinto, (es inyectada en forma pul;



Dem

10Q"'

15,

verizada):

8, Proccdimianto para fabricar prepo}imoros
para la continua policondonsacidn de poliosteres, sogin
la roivindicacidn 49; caracterizado porque toambién la
porto do} producto dostinada a sor cntregada a la faso
do policondonsacién os introducida junto con ol agua_;
que so forma como producto de scparacidn y no osyé to;
davia plonamentc climinada finamonte puIVQrigada; prp;
forentemente inycctada on wn recinto regulador que Beme

bidn se mnntione.gvacuado: ] ]

_69;~ Procodimionto para fabricar propolimoros
para la continua policondonsacidn do policstoroes, §cgdn‘
1o roivindicacidn BQ; caractorizado porque ol diqusi?i;
vo para la pulverizacidn os constituido por un tube do-
tado on todo su large do unos orificios de inyucc@én Y
que sc oxtionde tonto cl primor recinto do rocccidn co-
mo tambidn ol recinto rcgulador.

78 ,~ PROCEDIMIENTO PARA FABRICAR PREPOLIMEROS
PARA LA CONTINUA POLICONDENSACION DE POLIESTER@S:

Scain sc doscribo on la prosonto memoria dog—
oyiptiva que consta do nuove hojas oscritas a mdqguina

Por wna sola do sus caras y dibujos:

wazid, 27 K9 1975
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