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DESCRIPCION
Catalizador para la preparacion de un poliéster y a un procedimiento para preparar un poliéster usando el catalizador
Campo técnico

La presente invencion se refiere a un catalizador para la preparacion de un poliéster y a un procedimiento para
preparar un poliéster usando el catalizador. Mas particularmente, la presente invencién se refiere a un catalizador,
para la preparacion de un poliéster, que comprende un compuesto de titanio especifico, acido acético y un
compuesto de fosforo especifico, y a un procedimiento para preparar un poliéster que tiene un buen tono de color
(valor b), usando el catalizador, sin requerir la adicién de un compuesto de cobalto para ajustar un tono de color.

Técnica anterior

Los poliésteres, particularmente el poli(tereftalato de etileno), el poli(naftalato de etileno), el poli(tereftalato de
trimetileno) y el poli(tereftalato de tetrametileno), se emplean ampliamente para fibras, peliculas y otros articulos
moldeados debido a los excelentes comportamientos mecanicos, fisicos y quimicos de los mismos.

Como el procedimiento para preparar poli(tereftalato de etileno), por ejemplo, existe un procedimiento en que se
prepara un producto de reacciéon que comprende un éster etilenglicélico de acido tereftalico y/o un polimero de bajo
grado de polimerizacion del mismo al esterificar directamente acido tereftalico con etilenglicol, o transesterificar un
éster alquilico inferior de acido tereftalico, tales como tereftalato de dimetilo, con etilenglicol, o hacer reaccionar
acido tereftalico con 6xido de etileno, y el producto de reaccion se policondensa bajo una presion reducida en
presencia de un catalizador de polimerizacion de modo que se alcance un grado de polimerizacion predeterminado.
Ademas, se preparan poli(naftalato de etileno), poli(tereftalato de trimetileno) y poli(tereftalato de tetrametileno)
mediante el mismo procedimiento que se describe anteriormente.

Se sabe bien que la velocidad de reaccion y la calidad del poliéster resultante estan muy influenciadas por el tipo del
catalizador usado en la reaccidon de policondensacion descrita anteriormente. Como el catalizador de
policondensacion de poli(tereftalato de etileno), se usa muy extendidamente un compuesto de antimonio. El
catalizador de compuesto de antimonio tiene una excelente actividad catalitica de policondensacion y el poliéster
obtenido usando el mismo tiene un buen tono de color.

Sin embargo, cuando se usa el compuesto de antimonio como el catalizador de policondensacion, surge el siguiente
problema. Esto es, si el poliéster resultante se hila en estado fundido continuamente durante un tiempo prolongado,
alrededor de una hilera para el hilado en estado fundido, se deposita materia extrafia (en lo sucesivo denominada en
la presente memoria simplemente materia extrafa de la hilera) provocando de ese modo un fenémeno de curvatura
de una corriente de polimero fundido extruida a través de la hilera, lo que conduce a la presencia de fragmentacion
superficial y/o rotura de hilos fibrosos obtenidos en la etapa de hilado y/o la etapa de estirado.

También se propone usar, como el catalizador de policondensacion distinto al compuesto de antimonio, un
compuesto de titanio, por ejemplo, tetrabutéxido de titanio. Cuando se usa tal compuesto de titanio, se puede
resolver el problema anterior provocado por la deposicion de la materia extrafia de la hilera, aunque el propio
poliéster resultante tiene color amarillo y se produce un nuevo problema, que disminuye la estabilidad térmica de la
masa fundida.

Para resolver el problema de la coloracién, se afiade generalmente al poliéster un compuesto de cobalto como un
ajustador del tono de color, para reducir de ese modo el tono amarillento. Aunque ciertamente el tono de color (valor
b) del poliéster se mejora al afadir el compuesto de cobalto, surge un problema, que la adicién del compuesto de
cobalto hace que disminuya la estabilidad térmica de la masa fundida de polimero y asi disminuya la resistencia del
polimero a la descomposicion.

La Publicacion de Patente Japonesa Examinada (Kokoku) N° 48-2229 divulga que, como otro catalizador para la
preparacion de un poliéster, se puede usar hidroxido de titanio. Ademas, la Publicaciéon de Patente Japonesa
Examinada (Kokoku) N° 47-26597 divulga que se puede usar acido titanico como un catalizador para la preparacion
de un poliéster. Sin embargo, en el primer procedimiento, es dificil formar el hidroxido de titanio como un polvo
blanco, mientras que, en el uUltimo procedimiento, es dificil almacenar y manejar el acido a-titanico debido a que es
propenso al deterioro. Por lo tanto, el susodicho catalizador no es adecuado para el uso en el campo industrial y
también es dificil obtener un polimero que tenga un buen tono de color (valor b) usando el mismo.

La Publicacion de Patente Japonesa Examinada (Kokoku) N° 59-46258 divulga el uso, como un catalizador para la
preparacion de un poliéster, de un producto obtenido al hacer reaccionar un compuesto de titanio con acido
trimelitico. Ademas, la Publicacion de Patente Japonesa No Examinada (Kokai) N° 58-38722 divulga el uso, como un
catalizador para la preparacién de un poliéster, de un producto obtenido al hacer reaccionar un compuesto de titanio
con un éster de fosfito. Aunque ciertamente se mejora hasta algun punto la estabilidad térmica de la masa fundida
del poliéster mediante estos procedimientos, los poliésteres resultantes tienen un tono de color insuficiente. Por lo
tanto, se requiere una mejora adicional en el tono de color del poliéster.
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Por otra parte, la Publicacion de Patente Japonesa No Examinada (Kokai) N° 7-138354 propone el uso de un
complejo de un compuesto de titanio con un compuesto de fédsforo como un catalizador para la preparaciéon de un
poliéster. Aunque ciertamente se mejora hasta algun punto la estabilidad térmica de la masa fundida del polimero
mediante este procedimiento, el poliéster resultante tiene un tono de color insatisfactorio.

El documento JP 54 043295 describe la preparacion de “un poliéster que tiene un punto de reblandecimiento alto y
un buen tono de color, mediante la reaccién de policondensacion de un éster glicdlico de un acido carboxilico
aromatico bifuncional, usando el producto de reaccion de un compuesto de titanio y uno de fésforo como un
catalizador".

El documento EP-A-1 178 067 describe un procedimiento para producir un poliéster o copolimero. El procedimiento
comprende poner en contacto al menos un compuesto carbonilico en presencia de un catalizador, con un alcohol. El
catalizador puede comprender un titanato de tetraalquilo tal como, por ejemplo, titanato de tetraisopropilo y un
compuesto de fésforo tal como, por ejemplo, una mezcla de fosfato de butilo y fosfato de dibutilo.

El documento EP-A-1 110 988 describe un catalizador para producir un poliéster, en donde el catalizador comprende
un compuesto de titanio y un compuesto de fosforo y el poliéster resultante tiene buen tono de color (valor b).

El documento EP-A-0 634 435 describe catalizadores de poliesterificacion que comprenden un componente de
fésforo y un componente de titanio para preparar combinaciones de resinas de poliéster y policarbonato.

El documento US-A-4 131 601 describe el uso de un "compuesto de titanato preformado obtenido al hacer
reaccionar un éster de acido titanico representado por la formula Ti(OR)4, donde R es un grupo alquilo que tiene de
1 a 5 atomos de carbono, con un acido aromatico...para formar de ese modo poliésteres que tienen un punto de
reblandecimiento alto y un buen tono de color".

El documento WO 99 28033 A1 describe un "compuesto organometalico adecuado para el uso como un catalizador
para la preparacion de un éster que comprende el producto de reaccion de un ortoéster u ortoéster condensado de
titanio, circonio o aluminio, un alcohol que contiene al menos dos grupos hidroxilo, un compuesto de organofésforo
que contiene al menos un grupo P-OH y una base."

Divulgacion de la invencion

Un objetivo de la presente invencion es proporcionar un catalizador, para la preparacion de un poliéster, que tenga
un buen tono de color (valor b) y contenga menos materia extrafia y también sea superior en estabilidad térmica
cuando se funda, y un procedimiento para preparar un poliéster usando el catalizador.

El objetivo anterior se puede alcanzar mediante el catalizador de la presente invencion para la preparacion de un
poliéster y el procedimiento de la presente invencion para preparar un poliéster usando el catalizador.

El catalizador de la presente invencion, para la preparacion de un poliéster, comprende un producto de reacciéon de

(A) un componente de compuesto de titanio que comprende acido acético y al menos un miembro seleccionado de
compuestos de titanio (1) representados por una férmula general (1):

(OR?)
(R'0)—(Ti-0),~R* (1)

(OR?)
férmula (1) en la que R1, R2, R3 y R4, respectivamente e independientemente entre si, representa un grupo alquilo
que tiene de 2 a 10 atomos de carbono, k representa un numero entero de 1 a 3 y, cuando k es 2 o 3, dos o tres
sustituyentes R2 y R3 pueden ser iguales o diferentes entre si, y un compuesto de titanio (2) obtenido al hacer

reaccionar el compuesto de titanio (1) de la férmula general (I) con acidos policarboxilicos aromaticos representados
por la férmula general (l1):

(COOH),,

(1I)

férmula (1) en la que m representa un nimero entero de 2 a 4, o anhidridos de los acidos de la formula (ll), y
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(B) un componente de compuesto de fésforo, caracterizado por que:

(1) el componente de compuesto de fésforo (B) comprende al menos un miembro de compuestos de fosforo (3)
representados por la férmula general (l11):

o
I
(R°0)—P—0OH (II1)

I

OH

férmula (Ill) en la que R5 representa grupo arilo no sustituido o sustituido que tiene de 6 a 20 atomos de carbono, o
un grupo alquilo no sustituido o sustituido que tiene de 1 a 20 atomos de carbono; y

(2) en el producto de reaccion del componente de compuesto de titanio (A) con el componente de compuesto de
fésforo (B), una relacion molar de la reaccion (m/mp) de una cantidad molar (m+;), por lo que se refiere a atomos de
titanio, del componente de compuesto de titanio (A) a una cantidad molar (mp), por lo que se refiere a atomos de
fésforo, del componente de compuesto de fésforo (B) esta dentro de un intervalo de 1:1 a 1:3.

En el catalizador de la presente invencion para la preparacion de un poliéster, los compuestos de titanio (1) de la
férmula (1) se seleccionan preferiblemente de tetraalcoxidos de titanio, trititanatos de octaalquilo y dititanatos de
hexaalquilo.

En el catalizador de la presente invencién para la preparacion de un poliéster, los acidos policarboxilicos aromaticos
de la férmula (1) y el anhidrido de los mismos se seleccionan preferiblemente de acido ftalico, acido trimelitico, acido
hemimelitico y acido piromelitico y anhidridos de los mismos.

En el catalizador de la presente invencion para la preparacion de un poliéster, los compuestos de titanio (2) son
preferiblemente productos de reaccion de los compuestos de titanio (1) de la féormula () con los acidos
policarboxilicos aromaticos de la formula (II) o el anhidrido de los mismos en una relacién molar de la reaccion de
2:1a2:5.

En el catalizador de la presente invencion para la preparacion de un poliéster, los compuestos de fésforo (3) de la
férmula (lll) se seleccionan preferiblemente de fosfato de monometilo, fosfato de monoetilo, fosfato de mono-n-
propilo, fosfato de mono-n-butilo, fosfato de monohexilo, fosfato de monoheptilo, fosfato de monooctilo, fosfato de
monononilo, fosfato de monodecilo, fosfato de monododecilo, fosfato de monolaurilo, fosfato de monooleilo, fosfato
de monotetradecilo, fosfato de monofenilo, fosfato de monobencilo, fosfato de mono(4-dodecil)fenilo, fosfato de
mono(4-metilfenilo), fosfato de mono(4-¢tilfenilo), fosfato de mono(4-propilfenilo), fosfato de mono(4-dodecilfenilo),
fosfato de monotoluilo, fosfato de monoxililo, fosfato de monobifenilo, fosfato de mononaftiio y fosfato de
monoantrilo.

En el catalizador de la presente invenciéon para la preparacion de un poliéster, el producto de reaccién es
preferiblemente uno obtenido mediante una reaccién del componente de compuesto de titanio (A) que comprende al
menos un miembro de los compuestos de titanio de la férmula (I) (en la que k representa 1) con el componente de
compuesto de fésforo (B) que comprende al menos un miembro de los compuestos de fésforo (3) de la formula (l11).

En el catalizador de la presente invenciéon para la preparacién de un poliéster, el producto de reaccién del
componente de compuesto de titanio (A) que comprende al menos un miembro de los compuestos de titanio de la
férmula (1) (en la que k representa 1) y el componente de compuesto de fosforo (B) que comprende al menos un
miembro de los compuestos de fosforo (3) de la férmula (l1l) incluye preferiblemente un compuesto representado por

la féormula (IV):
¢ / \\
R-4D—P G// 1\\

férmula (V) en la que R® y R’, respectivamente e independientemente entre si, representa un grupo alquilo que tiene
de 2 a 10 atomos de carbono o un grupo arilo que tiene de 6 a 12 atomos de carbono.

P—O—R (1IV)

El procedimiento de la presente invencién para preparar un poliéster comprende someter a una materia prima de
polimerizacién que comprende al menos un miembro seleccionado de ésteres de acidos dicarboxilicos aromaticos
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con alquilenglicoles y polimeros de bajo grado de polimerizacion de los ésteres a la reaccion de policondensacion en
presencia del catalizador de la presente invencién para la preparacion del poliéster.

En el procedimiento de la presente invenciéon para preparar un poliéster, los atomos de titanio contenidos en el
catalizador estan preferiblemente en una cantidad, en milimoles, de 2 a 40% basado en la cantidad total, en
milimoles, del componente de acido dicarboxilico aromatico contenido en la materia prima de polimerizacion.

En el procedimiento de la presente invenciéon para preparar un poliéster, el acido dicarboxilico aromatico se
selecciona preferiblemente de acido tereftalico, acido isoftalico, acido naftalenodicarboxilico, acido
difenildicarboxilico, acido difenilsulfonodicarboxilico, acido difenilmetanodicarboxilico, acido difenileterdicarboxilico,
acido difenoxietanodicarboxilico y acido R-hidroxietoxibenzoico.

En el procedimiento de la presente invencién para preparar un poliéster, el acido tereftalico se puede obtener al
despolimerizar un poli(tereftalato de alquileno) e hidrolizar el tereftalato de dimetilo resultante.

En el procedimiento de la presente invencién para preparar un poliéster, los ésteres de los acidos dicarboxilicos
aromaticos con los alquilenglicoles pueden ser ésteres de acido tereftalico con un alquilenglicol y se pueden obtener
al despolimerizar poli(tereftalatos de alquileno) y transesterificar el tereftalato de dimetilo resultante con el
alquilenglicol.

En el procedimiento de la presente invencién para preparar un poliéster, el poli(tereftalato de alquileno) que se va a
despolimerizar puede ser un articulo moldeado de poli(tereftalato de alquileno) descartado y/o residuos de polimero
recuperados en el procedimiento de fabricacion de los poli(tereftalatos de alquileno).

En el procedimiento de la presente invencion para preparar un poliéster, los alquilenglicoles se seleccionan
preferiblemente de etilenglicol, trimetilenglicol, tetrametilenglicol, neopentilglicol y hexametilenglicol.

En el procedimiento de la presente invencién para preparar un poliéster, la reaccién de policondensacién se efectla
preferiblemente a una temperatura de 230 a 320°C.

Mejor modo para llevar a cabo la invencion

El catalizador para la preparacién de un poliéster de la presente invencién comprende un componente de compuesto
de titanio (A) y un componente de compuesto de fosforo (B), que se describiran con detalle posteriormente.

El componente de compuesto de titanio (A) usado en el catalizador de la presente invencion comprende al menos un
miembro seleccionado de:

compuestos de titanio (1) representados por la férmula general (1) y

compuestos de titanio (2) obtenidos al hacer reaccionar los compuestos de titanio (1) de la formula general (I) con
acidos policarboxilicos aromaticos representados por la formula general (II).

En la formula (1), R' R? R® y R*, respectivamente e independientemente entre si, representan un grupo alquilo que
tiene de 2 a 10 atomos de carbono, preferiblemente de 2 a 6 atomos de carbono, k representa un nimero entero de
1a3y, cuando k es 2 0 3, dos o tres sustituyentes R? y R® pueden ser iguales o diferentes entre si.

En la féormula (1), m representa un numero entero de 2 a 4, preferiblemente 2 o 3.

El componente de compuesto de fésforo (B) usado en el catalizador de la presente invencién comprende al menos
un miembro de compuestos de fésforo (3) representados por la férmula general (111)

En la formula (1l1), R® representa un grupo arilo no sustituido o sustituido que tiene de 6 a 20 atomos de carbono,
preferiblemente de 6 a 12 atomos de carbono, o un grupo alquilo que tiene de 1 a 20 atomos de carbono,
preferiblemente de 1 a 12 atomos de carbono.

En el producto de reaccion del componente de compuesto de titanio (A) y el componente de compuesto de fésforo
(B) usado en el catalizador para la preparacion de un poliéster de la presente invencion, una relacién molar de la
reaccion mr/me de una cantidad molar (m;), por lo que se refiere a atomos de titanio, del componente de compuesto
de titanio (A) a una cantidad molar (mg), por lo que se refiere a atomos de foésforo, del componente de compuesto de
fésforo (B) esta dentro de un intervalo de 1:1 a 1:3, preferiblemente de 1:1 a 1:2.

La cantidad molar (m+;), por lo que se refiere a atomos de titanio, del componente de compuesto de titanio (A) es un
valor total de productos de cantidades molares de los compuestos de titanio individuales contenidos en el
componente de compuesto de titanio (A) y el nUmero de atomos de titanio contenidos en una molécula de los
compuestos de titanio individuales. La cantidad molar, por lo que se refiere a atomos de fésforo, del componente de
compuesto de fésforo (B) es un valor total de productos de cantidades molares de los compuestos de fosforo
individuales contenidos en el componente de compuesto de fésforo (B) y el nimero de atomos de fésforo contenido
en una molécula de los compuestos de fésforo individuales. Los compuestos de fésforo de la férmula (l11) contienen
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un atomo de fésforo por molécula y, por lo tanto, la cantidad molar por lo que se refiere a atomos de fosforo de los
compuestos de fésforo individuales es igual a la cantidad molar de los compuestos de fésforo.

Cuando la relacién molar de la reaccion mw/mp es mayor de 1:1, esto es, cuando la cantidad del componente de
compuesto de titanio (A) se hace demasiado grande, el poliéster obtenido al usar el catalizador resultante puede
exhibir un tono de color pobre (el valor b se hace demasiado grande) y la resistencia al calor se puede reducir. Por
otra parte, cuando la relacién molar de la reaccion my/mp es menor de 1:3, esto es, cuando la cantidad del
componente de compuesto de titanio (A) se hace demasiado pequefia, la actividad catalitica del catalizador
resultante para la reaccion de produccién de poliéster puede ser insuficiente.

Los compuestos de titanio (1) de la férmula (1) utilizables para el componente de compuesto de titanio (A) incluyen
tetraalcoxidos de titanio, por ejemplo, tetrabutoxido de titanio, tetraisopropoxido de titanio, tetrapropéxido de titanio y
tetraetdxido de titanio; y titanatos de alquilo, por ejemplo, trititanatos de octaalquilo y dititanatos de hexaalquilo. Entre
estos compuestos de titanio, se usan preferiblemente los tetraalcéxidos de titanio, que tienen buena reactividad con
el componente de compuesto de fésforo usado en la presente invencion, y se usa aun mas preferiblemente el
tetrabutoxido de titanio.

Los compuestos de titanio (2) utilizables para el componente de compuesto de titanio (A) se obtienen al hacer
reaccionar compuestos de titanio (1) de la formula general (l) con acidos policarboxilicos aromaticos de la formula
general (lI) o un anhidrido de los mismos. Los acidos policarboxilicos aromaticos de la formula general (Il) y los
anhidridos de los mismos se seleccionan preferiblemente de acido ftalico, acido trimelitico, acido hemimelitico y
acido piromelitico y anhidridos de los mismos. Se prefiere mas usar anhidrido trimelitico, que tiene buena reactividad
con los compuestos de titanio (1), y el catalizador de policondensacion resultante tiene una alta afinidad con los
poliésteres.

La reaccion entre un compuesto de titanio (1) y un acido policarboxilico aromatico de la férmula general (Il) o un
anhidrido del mismo se efectia al mezclar el acido policarboxilico aromatico o el anhidrido del mismo con un
disolvente para disolver en el disolvente una porcion o la totalidad de la mezcla, afiadir gota a gota un compuesto de
titanio (1) a la solucién mixta y calentar la mezcla a una temperatura dentro de un intervalo de 0 a 200°C durante 30
minutos o mas, preferiblemente a una temperatura dentro de un intervalo de 30 a 150°C durante de 40 a 90 minutos.
La presion de reaccion durante la reaccion no esta especificamente limitada y puede ser presién atmosférica
ambiente. El disolvente se puede seleccionar apropiadamente de los capaces de disolver una porcion o la totalidad
de una cantidad necesaria de un compuesto de la formula (lI) o un anhidrido del mismo, y se selecciona
preferiblemente de etanol, etilenglicol, trimetilenglicol, tetrametilenglicol, benceno y xileno.

La relacion molar de la reaccién del compuesto de titanio (1) al acido policarboxilico aromatico de la formula (1) o el
anhidrido del mismo no esta limitada especificamente. Sin embargo, cuando la proporciéon del compuesto de titanio
(1) es demasiado alta, el poliéster resultante puede exhibir un tono de color pobre y el punto de reblandecimiento se
puede disminuir. Por otra parte, cuando la proporcién del compuesto de titanio (1) es demasiado baja, la reaccion de
policondensacion apenas puede avanzar. Por lo tanto, la relaciéon molar de la reaccion del compuesto de titanio (1) al
compuesto de la férmula (1) o los anhidridos del mismo se controla preferiblemente dentro de un intervalo de 2/1 a
2/5. El producto de reaccion obtenido mediante esta reaccion se puede someter directamente a la reaccién con un
compuesto de fésforo (3). Alternativamente, el producto de reaccion se puede hacer reaccionar con el compuesto de
fésforo (3) después de purificar el producto de reaccion mediante la recristalizacion del mismo en un disolvente tal
como acetona, alcohol metilico y/o acetato de etilo.

En los compuestos de fosforo (3) de la formula general (lll) usados en el componente de compuesto de fésforo (B),
un grupo arilo Cs-Cz 0 un grupo alquilo C4-Cy representado por R® puede no estar sustituido o estar sustituido con
uno o mas sustituyentes. Los sustituyentes incluyen un grupo carboxilo, un grupo alquilo, un grupo hidroxilo y un
grupo amino.

El compuesto de fosforo (3) de la formula (l11) incluye, por ejemplo, fosfatos de monoalquilo y fosfatos de monoarilo
tales como fosfato de monometilo, fosfato de monoetilo, fosfato de mono-n-propilo, fosfato de mono-n-butilo, fosfato
de monohexilo, fosfato de monoheptilo, fosfato de monooctilo, fosfato de monononilo, fosfato de monodecilo, fosfato
de monododecilo, fosfato de monolaurilo, fosfato de monooleilo, fosfato de monotetradecilo, fosfato de monofenilo,
fosfato de monobencilo, fosfato de mono(4-dodecil)fenilo, fosfato de mono(4-metilfenilo), fosfato de mono(4-
etilfenilo), fosfato de mono(4-propilfenilo), fosfato de mono(4-dodecilfenilo), fosfato de monotolilo, fosfato de
monoxililo, fosfato de monobifenilo, fosfato de mononaftilo y fosfato de monoantrilo. Estos compuestos de fésforo
pueden usarse solos o usarse como una mezcla de dos o mas de ellos, por ejemplo, una mezcla de un fosfato de
monoalquilo con un fosfato de monoarilo. Cuando los compuestos de fésforo se usan en una mezcla de dos o mas
miembros de ellos, el fosfato de monoalquilo se usa preferiblemente en una proporcidon de 50% o mas, mas
preferiblemente 90% o mas, de forma particularmente preferible 100%, de la mezcla.

El catalizador se prepara a partir del componente de compuesto de titanio (A) y el componente de compuesto de
fésforo (B), por ejemplo, al mezclar el componente (B) que comprende al menos un miembro de los compuestos de
fésforo (3) de la férmula (1) con un disolvente, para disolver una porcion o la totalidad del componente de compuesto
de fosforo (B) en el disolvente, afadir gota a gota el componente de compuesto de titanio (A) a la soluciéon mixta, y
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calentar el sistema de reaccion resultante a una temperatura dentro de un intervalo de 50 a 200°C, preferiblemente
de 70 a 150°C, durante de un minuto a 4 horas, preferiblemente de 30 minutos a 2 horas. La presién de reaccion
durante la reaccién no esta especificamente limitada y puede ser una presioén elevada (de 0,1 a 0,5 MPa), la presion
atmosférica ambiente o presion reducida (de 0,001 a 0,1 MPa), y la reaccién se efectiia habitualmente a la presion
atmosférica ambiente.

El disolvente para el componente de compuesto de fésforo (B) de la férmula (lll) usado en la reacciéon para la
preparacion del catalizador no esta especificamente limitado con tal de que pueda disolver al menos una porcién del
componente de compuesto de fésforo (B) y, por ejemplo, se usa preferiblemente un disolvente que comprende al
menos un miembro seleccionado de etanol, etilenglicol, trimetilenglicol, tetrametilenglicol, benceno y xileno. Se
prefiere particularmente usar, como el disolvente, el mismo compuesto que el del componente glicélico a partir del
cual se prepara finalmente el poliéster.

En la reaccion para la preparacion del catalizador, una relacion del componente de compuesto de titanio (A) al
componente de compuesto de fosforo (B) en el sistema de reaccion se establece de modo que en el producto de
reaccion del componente de compuesto de titanio (A) y el componente de compuesto de fésforo (B), contenido en el
catalizador resultante, una relaciéon molar de la reaccion mr/mp de una cantidad molar (my), por lo que se refiere a
atomos de titanio, del componente de compuesto de titanio (A) a una cantidad molar (mg), por lo que se refiere a
atomos de fosforo, del componente de compuesto de fosforo (B) esté dentro de un intervalo de 1:1 a 1:3, y
preferiblemente de 1:1 a 1:2.

El producto de reaccion del componente de compuesto de titanio (A) con el componente de compuesto de fésforo
(B) se puede usar como el catalizador para la preparacién de un poliéster después de separarse del sistema de
reaccion por un medio tal como tratamiento de sedimentacion centrifugo o filtracion y antes del refinado.
Alternativamente, el producto de reaccién separado se puede refinar mediante recristalizacion en un disolvente de
recristalizacion tal como acetona, alcohol metilico y/o agua y a continuacion el producto refinado resultante se puede
usar como el catalizador. Ademas, la mezcla de reaccién que contiene el producto de reaccién se puede usar
directamente como una mezcla que contiene catalizador sin separar el producto de reacciéon del sistema de
reaccion.

En una realizacion del catalizador de la presente invencion para la preparacién de un poliéster, se usa como el
catalizador un producto de reaccién del componente de compuesto de titanio (A) que comprende al menos un
miembro de los compuestos de titanio (1) de la formula (l) (en la que k representa 1) con el componente de
compuesto de fésforo (B) que comprende al menos un miembro del compuesto de fosforo de la formula (l11).

En este catalizador, el producto de reaccién del componente de compuesto de titanio que comprende al menos un
miembro de los compuestos de titanio de la formula (1) (en la que k representa 1) y el componente de compuesto de
fésforo (B) que comprende al menos un tipo del compuesto de fosforo de la formula (lll) incluye un compuesto
representado por la susodicha formula (IV). En este caso, R® y R’ en la formula (IV), respectivamente e
independientemente entre si, representan un grupo alquilo que tiene de 2 a 10 atomos de carbono, que se deriva de
uno cualquiera de R' R} R® y R* del compuesto de titanio (1), o un grupo arilo que tiene de 6 a 12 atomos de
carbono, que se derlva deI sustituyente R® del compuesto de fosforo (3). El catalizador que contiene el compuesto
de titanio/fosforo representado por la formula (1V) tiene una alta actividad catalitica y el poliéster preparado al usar el
mismo tiene un buen tono de color (valor b bajo) y los contenidos de acetaldehido, metal residual y un activador
ciclico de un éster del acido dicarboxilico aromatico y alquilenglicol son suficientemente bajos en la practica, y
también tiene comportamientos del polimero satisfactorios en la practica.

En el catalizador de la presente invencién para la preparacion de un poliéster, el compuesto de titanio/fésforo
representado por la formula (IV) esta contenido preferiblemente en una proporcion de 50% en masa o mas, y mas
preferiblemente 70% en masa o mas.

En el procedimiento para preparar un poliéster de la presente invencién, una materia prima de polimerizaciéon que
comprende al menos un miembro seleccionado de ésteres alquilenglicolicos de acidos dicarboxilicos aromaticos y
polimeros de bajo grado de polimerizacién (oligémero) de los mismos se policondensa en presencia del catalizador
descrito anteriormente. La cantidad en milimoles por lo que se refiere a atomos de titanio del catalizador que se va a
usar se establece preferiblemente de modo que corresponda a de 2 a 40%, mas preferiblemente de 5 a 35%, y aun
mas preferiblemente de 10 a 30%, de la cantidad total en milimoles del componente de acido dicarboxilico aromatico
contenido en la materia prima de polimerizacion. Cuando la cantidad de catalizador es menor de 2%, el efecto
promotor de la reaccién del catalizador sobre la reaccién de policondensacién de la materia prima de polimerizacion
puede resultar insuficiente y la eficacia de preparacion del poliéster puede resultar insuficiente y, por otra parte, no
se puede obtener un poliéster que tenga un grado de polimerizacion deseado. Por otra parte, cuando la cantidad de
catalizador supera 40%, el poliéster resultante puede exhibir un tono de color (valor b) insatisfactorio y un color
amarillento, y puede disminuir la capacidad practica del poliéster.

En el procedimiento para preparar un poliéster de la presente invencion, el acido dicarboxilico aromatico para el
éster alquilenglicdlico del acido dicarboxilico aromatico usado como la materia prima de polimerizacién se selecciona
preferiblemente de acido tereftalico, acido isoftalico, acido naftalenodicarboxilico, acido difenildicarboxilico, acido
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difenilsulfonodicarboxilico, acido difenilmetanodicarboxilico, acido difenileterdicarboxilico, acido
difenoxietanodicarboxilico y acido R-hidroxietoxibenzoico. Particularmente, se usan mas preferiblemente acido
tereftalico, acido isoftalico y acido naftalenodicarboxilico. El alquilenglicol se selecciona preferiblemente de
etilenglicol, trimetilenglicol, tetrametilenglicol, neopentilglicol y hexametilenglicol.

Aunque el procedimiento para preparar el éster alquilenglicélico del acido dicarboxilico aromatico y/o el polimero de
bajo grado de polimerizacion del mismo no esta especificamente limitado, se preparan habitualmente al someter a
un acido dicarboxilico aromatico o un derivado formador de éster del mismo y un alquilenglicol o un derivado
formador de éster del mismo al procedimiento de reaccion térmica.

Por ejemplo, un éster etilenglicélico de acido tereftalico y/o un polimero de bajo grado de polimerizacion del mismo
usado como el material de poli(tereftalato de etileno) se preparan mediante un procedimiento de esterificacion
directa de acido tereftalico con etilenglicol, un procedimiento de transesterificacion de un éster alquilico inferior de
acido tereftalico con etilenglicol, o un procedimiento de reaccion de adicion de 6xido de etileno a acido tereftalico.

Ademas, un éster trimetilenglicélico de acido tereftalico y/o un polimero de bajo grado de polimerizacion del mismo
utilizable como un material de poli(tereftalato de trimetileno) se puede preparar mediante un procedimiento de
esterificacion directa de acido tereftalico con trimetilenglicol, un procedimiento de transesterificacion de un éster
alquilico inferior de acido tereftalico con trimetilenglicol, o un procedimiento de reacciéon por adicién de 6xido de
trimetileno a acido tereftalico.

El éster alquilenglicélico del acido dicarboxilico aromatico y/o el polimero de bajo grado de polimerizacién del éster
puede contener, como un componente adicional, otro éster de dicarboxilato copolimerizable con ellos en una
cantidad en la que no se dificulte sustancialmente el efecto del procedimiento de la presente invencion, por ejemplo,
de 10% en moles o menos, preferiblemente 5% en moles o menos, basado en la cantidad molar total del
componente acido.

El componente adicional copolimerizable se selecciona preferiblemente de ésteres de componentes acidos que
comprenden al menos un miembro seleccionado de, por ejemplo, acidos dicarboxilicos alifaticos y aliciclicos, por
ejemplo, acido adipico, acido sebacico y acido 1,4-ciclohexanocarboxilico, y acidos hidroxicarboxilicos, por ejemplo,
acido R-hidroxibenzoico o acido p-oxibenzoico; con un componente glicélico que comprende al menos un miembro
seleccionado de, por ejemplo, compuestos alifaticos, cicloalifaticos y aromaticos, por ejemplo, un alquilenglicol que
tiene dos 0 mas atomos de carbono constituyentes, 1,4-ciclohexanodimethanol, neopentilglicol, bisfenol A y bisfenol
S y polioxialquilenglicoles y anhidridos de los ésteres. Los susodichos ésteres para el componente adicional se
pueden usar solos o en una mezcla de dos o mas de los ésteres. La cantidad del componente adicional se usa
preferiblemente en una cantidad de copolimerizacion dentro del intervalo anterior.

Cuando se usa acido tereftalico y/o tereftalato de dimetilo como la materia prima, el tereftalato de dimetilo
recuperado obtenido al despolimerizar un poli(tereftalato de alquileno) o el acido tereftalico recuperado obtenido al
despolimerizar el susodicho tereftalato de dimetilo recuperado se pueden usar en la cantidad de 70% en masa
basado en la masa del componente acido total del que esta constituido el poliéster. En este caso, el poli(tereftalato
de alquileno) buscado es preferiblemente poli(tereftalato de etileno). Se prefiere particularmente usar, como la fuente
de material para la preparacion de un poliéster, botellas de PET recuperadas, productos de filtracién recuperados,
productos de peliculas de poliéster recuperados y residuos de polimero generados en el procedimiento de
fabricacién de estos productos con vista a la utilizaciéon eficaz de los recursos.

El procedimiento de despolimerizacion del poli(tereftalato de alquileno) recuperado para obtener tereftalato de
dimetilo no esta limitado especificamente y se puede emplear cualquier procedimiento convencionalmente conocido.
Por ejemplo, un poliéster se puede obtener al despolimerizar el poli(tereftalato de alquileno) recuperado al usar
etilenglicol, someter al producto de despolimerizacién a una reaccion de transesterificacion con un alcohol inferior,
por ejemplo, metanol, refinar la mezcla de reaccion, para recuperar de ese modo un éster alquilico inferior de acido
tereftalico, someter el éster alquilico inferior a una reaccion de transesterificacion con un alquilenglicol, y
policondensar el acido ftalico/éster alquilenglicdlico resultante. Ademas, el procedimiento de recuperacion de acido
tereftalico del tereftalato de dimetilo recuperado no esta especificamente limitado y se puede usar cualquier
procedimiento convencional. Por ejemplo, el acido tereftalico se puede recuperar al recuperar tereftalato de dimetilo
de la mezcla de reaccion obtenida mediante la reaccion de transesterificacion al usar un método de recristalizacion
y/o un método de destilacion, e hidrolizar térmicamente tereftalato de dimetilo con agua a una temperatura alta bajo
una presion alta. En las impurezas contenidas en acido tereftalico obtenido en el susodicho procedimiento, el
contenido total de 4-carboxibenzaldehido, acido paratoluico, acido benzoico e hidroxitereftalato de dimetilo es
preferiblemente 1 ppm o menos. Ademas, el contenido de tereftalato de monometilo esta preferiblemente dentro de
un intervalo de 1 a 5.000 ppm. El poliéster se puede preparar al esterificar directamente acido tereftalico recuperado
mediante el susodicho procedimiento con un alquilenglicol y policondensar el éster resultante.

En el procedimiento para preparar un poliéster de la presente invencion, un catalizador se puede anadir a la materia
prima de polimerizacién en cualquier fase antes del principio de la reaccién de policondensacion del éster
alquilenglicolico de acido dicarboxilico aromatico y/o el polimero de baja polimerizacion del mismo, y ademas no hay
limitacion en cuanto al modo de afiadir el catalizador. Por ejemplo, después de preparar el éster alquilenglicolico de
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acido dicarboxilico aromatico, se puede afadir al sistema de reaccién una solucién o suspension del catalizador,
para iniciar de ese modo la reaccion de policondensacion. Alternativamente, la solucién o suspensién del catalizador
se puede afadir al sistema de reaccion junto con la materia prima para la preparacion del éster alquilenglicolico de
acido dicarboxilico aromatico o después de cargar la materia prima.

No existe una limitacién especifica en cuanto a las condiciones de reaccién para la preparacion de un poliéster en el
procedimiento de la presente invencion. En general, la reaccion de policondensacion se efectua preferiblemente a
una temperatura dentro de un intervalo de 230 a 320°C bajo la presion atmosférica ambiente o presion reducida (de
0,1 Pa a 0,1 MPa) o bajo una combinacion de las susodichas condiciones, durante de 15 a 300 minutos.

En el procedimiento de la presente invencion, opcionalmente, se afiade al sistema de reaccién un estabilizador de la
reaccion, por ejemplo, fosfato de trimetilo, en cualquier fase de la preparacion de un poliéster. Ademas,
opcionalmente, se mezclan uno o mas miembros seleccionados de antioxidantes, absorbentes de radiacion
ultravioleta, pirorretardantes, agentes abrillantadores fluorescentes, agentes deslustrantes, agentes reguladores del
tono de color, antiespumantes y otros aditivos. Particularmente, el poliéster contiene preferiblemente al menos un
miembro de un antioxidante que contiene un compuesto fendélico impedido que esta contenido preferiblemente en un
contenido de 1% en masa o menos en el poliéster. Cuando el contenido de los aditivos supera 1% en masa, a veces
surge el problema de que la calidad del producto resultante se disminuye por el deterioro térmico del propio
antioxidante. El compuesto fendlico impedido para el antioxidante usado en el poliéster de la presente invencion se
puede seleccionar de tetraquis[3-(3,5-di-terc-butil-4-hidroxifenil)propionato] de pentaeritritol, 3,9-bis{2-[3-(3-terc-butil-
4-hidroxi-5-metilfenil)propioniloxi]-1,1-dimetiletil}-2,4,8,10-tetraoxaespiro[5,5]undecano, 1,1,3-tris(2-metil-4-hidroxi-5-
terc-butilfenil)butano, 1,3,5-trimetil-2,4,6-tris(3,5-di-terc-butil-4-hidroxibencil)benceno, acido 1,3,5-tris(4-terc-butil-3-
hidroxi-2,6-dimetilbenceno)isoftalico, bis[3-(3-terc-butil-5-metil-4-hidroxifenil)propionato) de trietilenglicol, bis[3-(3,5-
di-tertc-butil-4-hidroxifenil)propionato) de 1,6-hexanodiol, bis[3-(3,5-di-terc-butil-4-hidroxifenil)propionato] de 2,2-
tiodietileno y [3-(3,5-di-terc-butil-4-hidroxifenil)propionato] de octadecilo. Estos oxidantes basados en fenol impedidos
y antioxidantes secundarios basados en tioéter se pueden usar preferiblemente como una combinacién de los
mismos.

Aunqgue el modo de adicion del susodicho antioxidante basado en fenol impedido a la mezcla de reaccién no esta
limitado especificamente, se afiade preferiblemente en cualquier fase del procedimiento después de la terminacion
de la reacciéon de transesterificacion o la reaccion de esterificacion, y antes de que se termine la reaccion de
polimerizacion.

Para regular finamente el tono de color del poliéster resultante, se pueden afadir al sistema de reaccién durante el
procedimiento de preparacion del poliéster agentes reguladores del tono de color que comprenden al menos un
miembro seleccionado de pigmentos azules organicos, por ejemplo, pigmentos basados en azo, trifenilmetano,
quinolina, antraquinona y ftalocianina, y pigmentos azules inorganicos. En el procedimiento de la presente invencion,
no es necesario usar, como el agente regulador del tono de color, un pigmento azul inorganico que contenga, por
ejemplo, cobalto, que hace que disminuya la estabilidad térmica en estado fundido del poliéster, por norma. Por lo
tanto, el poliéster obtenido mediante el procedimiento de la presente invencién esta sustancialmente libre de cobalto.

En el poliéster obtenido mediante el procedimiento de la presente invencién, el valor L que se mide mediante un
calorimetro de diferencia de color de Hunter es habitualmente 80,0 o0 mas y el valor b esta habitualmente dentro de
un intervalo de -2,0 a 5,0. Cuando el valor L del poliéster es menor de 80,0, como la blancura del poliéster resultante
es demasiado baja, a veces es imposible obtener un articulo moldeado de alta blancura que se pueda poner en uso.
Cuando el valor b es menor de -2,0, el poliéster resultante exhibe un tono de color amarillento bajo pero se
incrementa un tono de color azulado. Por otra parte, cuando el valor b supera 5,0, puesto que se incrementa el tono
de color amarillento del poliéster resultante, el poliéster no se puede usar para preparar un articulo moldeado util en
la practica. El valor L del poliéster obtenido mediante el procedimiento de la presente invencion es preferiblemente
82 o0 mas, y de forma particularmente preferible 83 o mas, mientras que el valor b esta preferiblemente dentro de un
intervalo de -1,0 a 4,5, y de forma particularmente preferible de 0,0 a 4,0.

El valor L y el valor b del poliéster obtenido mediante el procedimiento de la presente invencion se miden del
siguiente modo. A saber, una muestra del poliéster se funde a 290°C bajo vacio durante 10 minutos y se forma,
sobre una placa de aluminio, como una placa que tiene un grosor de 3,0 + 1,0 mm. La pieza de ensayo de poliéster
con conformacion de placa resultante se enfria inmediatamente en agua de hielo, se seca a 160°C durante una hora
y a continuacion se somete a un tratamiento de cristalizacion. La pieza de ensayo de poliéster con conformacion de
placa resultante se pone sobre una placa estandar blanca para regular un medidor de la diferencia de color y, a
continuacion, se mide el tono de color sobre la superficie de la pieza de ensayo de poliéster con conformacion de
placa mediante un calorimetro de diferencia de color, por ejemplo, un medidor de la diferencia de color de Hunter
CR-200 fabricado por Minolta Co., Ltd.

La viscosidad intrinseca del poliéster obtenido mediante el procedimiento de la presente invencién no esta
especificamente limitada, pero esta preferiblemente dentro de un intervalo de 0,55 a 1,0. Cuando la viscosidad
intrinseca esta dentro de este intervalo, el procedimiento de conformacién de la masa fundida se efectua faciimente
y el articulo conformado obtenido mediante el procedimiento de conformacién de la masa fundida tiene una gran
resistencia mecanica. La viscosidad intrinseca estd mas preferiblemente dentro de un intervalo de 0,60 a 0,90, y de
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forma particularmente preferible de 0,62 a 0,80.

La viscosidad intrinseca del poliéster se mide a una temperatura de 35°C después de disolver en ortoclorofenol el
poliéster que se va a tratar.

El poliéster obtenido mediante la policondensacion en fase sélida se emplea a menudo en botellas de uso general vy,
por lo tanto, el poliéster tiene preferiblemente una viscosidad intrinseca dentro de un intervalo de 0,70 a 0,90, un
contenido de trimero ciclico de un éster del acido dicarboxilico aromatico con el alquilenglicol de 0,5% en masa o
menos, y un contenido de acetaldehido de 5 ppm o menos. Los ésteres a partir de los cuales se forma el trimero
ciclico incluyen tereftalatos de alquileno, por ejemplo, tereftalato de etileno, tereftalato de trimetileno o tereftalato de
hexametileno, y naftalatos de alquileno, por ejemplo, naftalato de etileno, naftalato de trimetileno o naftalato de
hexametileno

Ejemplos

La presente invencion se explicara con detalle mediante los siguientes ejemplos. En los ejemplos, se efectuaron las
siguientes medidas.

(1) Viscosidad intrinseca (VI)

Se determind una viscosidad intrinseca (V1) de un polimero de poliéster a partir de valores de la viscosidad medidos
a 35°C en una solucion de una muestra de poliéster en ortoclorofenol.

(2) Tono de color (valor L y valor b)

Una muestra de poliéster se fundié a 290°C bajo vacio durante 10 minutos y se formd, sobre una placa de aluminio,
como una placa que tenia un grosor de 3,0 +1,0 mm. La pieza de ensayo de poliéster con conformacion de placa
resultante se enfri6 inmediatamente en agua de hielo, se secé a 160°C durante una hora y a continuacion se
sometio a un tratamiento de cristalizacion. La pieza de ensayo de poliéster con conformacion de placa resultante se
puso sobre una placa estandar blanca para regular un medidor de la diferencia de color y se midié el valor L y el
valor b de Hunter de la superficie de la pieza de ensayo de poliéster con conformacion de placa mediante un
medidor de la diferencia de color de Hunter CR-200 fabricado por Minolta Co., Ltd. El valor L significa la claridad y
muestra que la claridad de la pieza de ensayo se incrementa a medida que se incrementa el valor numérico,
mientras que el valor b representa una amarillez y muestra que la amarillez de la pieza de ensayo se incrementa a
medida que se incrementa el valor b.

(3) Tono de color (valor L y valor b) de la pelicula

Se elabord una pieza de ensayo al estratificar cinco peliculas de poliéster orientadas biaxialmente una sobre otra y
la pieza de ensayo resultante se cristalizé mediante un tratamiento térmico en una secadora mantenida a 160°C
durante 90 minutos, y a continuacidon se midié el tono de color de la pieza de ensayo al usar una maquina para
determinar el color (modelo CM-7500 fabricado por Color Machine Co., Ltd.).

(4) Analisis de la concentracion de metales

En la medida de las concentraciones de atomos de titanio y fosforo en el catalizador en los ejemplos preparados,
una muestra de catalizador secada se mont6é en un microscopio electréonico de barrido (Modelo 5570, fabricado por
Hitachi Instruments Service Co., Ltd.) y se determind la concentracion de atomos de titanio y fésforo en el catalizador
al usar un microanalizador de rayos X dispersador de energia (XMA, Modelo EMAX-7000, fabricado por Horiba
Seisakusho, K.K.) conectado al microscopio electrénico de barrido.

En la medida de la concentracién de metales cataliticos residuales en el poliéster, muestras de poliéster granular se
fundieron en caliente sobre una placa de aluminio y se elaboré una probeta moldeada que tenia una superficie plana
mediante una prensa de compresion, y a continuacion se determiné la concentracion de los metales en la probeta
fundida al usar un aparato de analisis de rayos X fluorescente, Modelo 3270E, fabricado por Rigaku Denki Kogyo
K.K.

(5) Resistencia a la traccion y elongacion limite de las fibras

La resistencia a la traccion y la elongacion limite de las fibras se midieron segun el procedimiento descrito en JIS
L1013.

(6) Turbidez (porcion del cuerpo de la botella)

Después de empezar el moldeo por inyeccion de una preforma para la formacion de una botella, se tom6é como
muestra cualquier muestra obtenida después de 5 ciclos y el muestreo se efectudé en una porcion central en una
direccion longitudinal de la porcién del cuerpo de una pieza moldeada como preforma. La turbidez de esta muestra
se midi6 al usar un turbidimetro, Modelo HD-1001DP, fabricado por Nippon Denshoku K.K.
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(7) Turbidez (pelicula no estirada)

Se elabordé una pelicula no estirada (lamina) que tenia un grosor de 500 ym al secar muestras de polimero granular
con tratamiento térmico en una secadora a 150°C durante 6 horas, extruir en estado fundido a través de una
extrusora para masas fundidas a 290°C como una lamina en un tambor de enfriamiento giratorio y solidificar la
lamina con enfriamiento rapido. El muestreo se efectud en la posicion libre de arafiazos en la superficie de la lamina
no estirada resultante y la turbidez de la muestra se midi6 al usar un turbidimetro, Modelo HD-1001DP, fabricado por
Nippon Denshoku K.K.

(8) Contenido de acetaldehido

Una muestra de poliéster se liofilizo, se cargd en un vial y se dejo reposar a una temperatura de 150°C durante 60
minutos, y a continuacion se midio el contenido de acetaldehido de la muestra mediante un cromatografo para el
espacio libre superior fabricado por Hitachi, Ltd.

(9) Cantidad de trimero ciclico

Una muestra de poliéster se tritur6 en un molino y una cantidad fija de la muestra triturada se peso y se disolvid en
una pequefia cantidad de solucion mixta de hexafluoroisopropanona/cloroformo, y a continuacion esta solucion se
diluyé con cloroformo para dar una solucion de muestra que tenia una concentracion fija (50 g/litro). Esta solucion de
muestra se sometié a cromatografia de penetracion en gel (GPC, Modelo ALC/GPC244, fabricado por Waters Co.) y
se separo una fraccion de bajo peso molecular y se detecté el pico. El contenido de un trimero ciclico en la muestra
se determiné al usar, como patrén, una curva de calibracion determinada a partir de una muestra estandar del
trimero ciclico.

(10) Estabilidad térmica de la pelicula

Se midieron el valor (A) de la viscosidad intrinseca de una pelicula orientada biaxialmente y el valor (B) de la
viscosidad intrinseca de polimeros granulares usados para formar la pelicula orientada biaxialmente, y a
continuacion se calculd un valor ((B) - (A)).

La muestra que tiene el valor ((B) - (A)) dentro del intervalo de 0 a 0,05 es particularmente superior en estabilidad
térmica, mientras que la muestra que tiene el valor ((B) - (A)) dentro de un intervalo de 0,05 a 0,1 es ligeramente
inferior en estabilidad térmica y la muestra que tiene el valor ((B) - (A)) de mas de 0,1 es inferior en estabilidad
térmica.

(11) Capa de deposito formada sobre la hilera

Después de que una muestra de poliéster se formara como fragmentos, los fragmentos resultantes se fundieron a
290°C y la masa fundida se hilé en estado fundido al extruirla a través de una hilera con 12 orificios que tenia un
diametro de los orificios de 0,15 mm a una velocidad de extrusién de 600 m/min., durante 2 dias. Se midi6 la altura
de la capa de un dep6sito formado sobre una periferia externa del orificio de extrusién de la hilera. Cuanto mayor era
la altura de la capa del depdsito, mas facilmente se producia un fenédmeno de curvatura de una corriente con
conformacién de filamento de la masa fundida de poliéster extruido, dando como resultado una disminucién de la
capacidad de formacion del poliéster. Esto es, la altura de la capa del depdsito formado sobre la hilera es un indice
de la capacidad de formacién del poliéster.

Ejemplo 1
Preparaciéon de un compuesto de titanio:

En un matraz de tres bocas de 2 litros equipado con medios para mezclar el contenido bajo agitacion, se cargaron
919 g de etilenglicol y 10 g de acido acético y la mezcla se agitd, y a continuacion se afadieron a la mezcla
gradualmente 71 g de tetrabutéxido de titanio para preparar una solucién transparente del compuesto de titanio en
etilenglicol. Posteriormente en la presente memoria, esta soluciéon se denominara "solucién TB". La concentracion de
titanio de esta solucion se midié usando fluorescencia de rayos X. Como resultado, era 1,02%.

Preparacion de un compuesto de fosforo:

En un matraz de tres bocas de 2 litros equipado con medios para mezclar el contenido bajo agitacién con
calentamiento, se cargaron 656 g de etilenglicol, seguido por calentamiento hasta 100°C con agitacion. Al llegar a la
temperatura, se afadieron 34,5 g de fosfato de monolaurilo y la mezcla se disolvio al calentar con agitacion para
obtener una solucién transparente. Posteriormente en la presente memoria, esta solucién se denominara una
"solucion P1".

Preparacién de catalizador:

La temperatura de la solucion P1 (aproximadamente 690 g) se controlé hasta 100°C con agitacion y se afiadieron
gradualmente 310 g de la solucion TB y, después de completar la adicion, este sistema de reaccion se agité a una
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temperatura de 100°C durante una hora para completar la reaccion entre el compuesto de titanio y el compuesto de
fésforo. La relacion de mezcladura de la solucién P1 a la soluciéon TB se controlé de modo que la relaciéon molar de
atomos de fésforo a atomos de titanio se hiciera 2,0. El producto de reaccién resultante existia en la forma de un
depdsito fino debido a que el producto de reaccién es insoluble en etilenglicol, y asi la mezcla de reaccion estaba en
un estado de turbidez blanca. Posteriormente en la presente memoria, esta dispersion de catalizador se denominara
"catalizador TP1-2,0".

Para analizar el depdsito de reaccion en el catalizador TP-2,0, una porcion del depdsito de reaccién se usé como
una muestra y la muestra se filtrd a través de un filiro que tenia un tamario de apertura de malla de 5 ym, para
recoger de ese modo el depdsito de reaccion como un sélido, el deposito se lavd con agua y se seco. El depdsito de
reaccion resultante se sometié a andlisis de la concentracion de elementos usando un método analitico de XMA.
Como resultado, contenia 12,0% de titanio y 16,4% de fosforo. La relacion molar de atomos de fésforo a atomos de
titanio era 2,1. Por otra parte, el depdsito de reaccion se sometid a analisis de NMR de soélidos. Como consecuencia,
se obtuvieron los siguientes resultados. En la medida de C13 CP/MAS (frecuencia: 75,5 HZ), se observaba la
desaparicion de picos en los desplazamiento quimicos en 14 ppm, 20 ppm y 36 ppm derivados de la estructura de
butdxido del tetrabutoxido de titanio. En la medida de P-31 DD/MAS (frecuencia: 121,5 Hz), se observaba un nuevo
pico de desplazamiento quimico en 22 ppm, que nunca ha estado presente en el fosfato de monolaurilo
convencional. Se confirmé claramente a partir de estos resultados analiticos que el depdsito de reaccién obtenido en
este ejemplo contenia un nuevo producto obtenido mediante la reaccion entre el compuesto de titanio y el
compuesto de fésforo.

Ejemplo 2

Se prepard un catalizador que contenia Ti/P con los mismos procedimientos que en el Ejemplo 1, excepto que se
uso fosfato de monobutilo en lugar de fosfato de monolaurilo, y se disolvieron 28,3 g de fosfato de monobutilo en 537
g de etilenglicol bajo calentamiento (solucién P2) y a continuacion se afiadieron a esta solucion 435 g de la solucion
TB y la mezcla resultante se sometid a la reaccion. La relacion de mezcladura de la soluciéon P2 a la solucion TB se
controlé de modo que la relacién molar de atomos de fésforo a atomos de titanio se hiciera 2,0. Posteriormente en la
presente memoria, el liquido de la mezcla de reaccion resultante se denominara "catalizador TP2-2,0". La
temperatura de calentamiento para la reaccion era 70°C y el tiempo de reaccion era una hora.

Para analizar este depdsito de reaccién, una muestra de la solucién de reaccién resultante se filtré a través de un
filtro que tenia un tamafio de abertura de malla de 5 ym, para recoger de ese modo el depdsito de reaccion como un
solido, y el depdsito se lavd con agua y se secé. El analisis de la concentracion de elementos del depdsito de
reaccion resultante se efectué del mismo modo que en el Ejemplo 1. Como resultado, contenia 17,0% de titanio y
21,2% de fosforo. La relacion molar de atomos de fosforo a atomos de titanio era 1,9.

Ejemplo 3

Se prepar6 un catalizador con los mismos procedimientos que en el Ejemplo 1, excepto que la composicion de la
solucion TP1 y la cantidad aditiva de la solucién TB se cambiaron como sigue. Esto es, se disolvieron 31,3 g de
fosfato de monolaurilo en 594 g de etilenglicol con calentamiento para preparar una solucion P3, y a continuacion se
afnadieron a la solucion 375 g de la solucion TB y se efectud la reaccion para preparar un liquido de mezcla de
reaccion. La relacién de mezcladura de la solucion P3 a la soluciéon TB se controlé de modo que la relacion molar de
atomos de fésforo a atomos de titanio se hiciera 1,5. Posteriormente en la presente memoria, el liquido de la mezcla
de reaccion resultante se denominara "catalizador TP3-1,5".

Ejemplo 4

Se prepar6 un catalizador con los mismos procedimientos que en el Ejemplo 2, excepto que la composicion de la
solucion TP2 y la cantidad aditiva de la solucién TB se cambiaron como sigue. Esto es, se disolvieron 33,0 g de
fosfato de monobutilo en 627 g de etilenglicol con calentamiento para preparar una solucién P4. A continuacion, se
afiadieron a la solucion 340 g de la solucion TB y se efectud la reaccion para preparar un liquido de mezcla de
reaccion. La relaciéon de mezcladura de la solucién P4 a la soluciéon TB se controlé de modo que la relaciéon molar de
atomos de fésforo a atomos de titanio se hiciera 3,0. Posteriormente en la presente memoria, el liquido de la mezcla
de reaccion resultante se denominara "catalizador TP4-3,0”.

Ejemplo 5

En un recipiente de reaccién en el que permanecian 225 g de un oligdbmero de etilenglicol-acido tereftalico, una
suspension preparada al mezclar 179 g de acido tereftalico de alta pureza con 95 g de etilenglicol bajo las
condiciones mantenidas a 255°C bajo presion atmosférica ambiente se alimenté a una velocidad fija en una
atmosfera de nitrdgeno mientras se agitaba el oligémero, y a continuaciéon ambos compuestos se esterificaron a lo
largo de 4 horas al agitar la mezcla de reaccion en el recipiente de reaccidon mientras se retiraban agua y etilenglicol
producidos por la reacciéon de esterificacion y la reaccion de oligomerizacion de ambos compuestos a partir del
sistema de reaccion, y asi se completé la reaccion. El grado de esterificacion era 98% o mas y el grado de
polimerizacion del oligémero de éster asi obtenido estaba dentro de un intervalo de aproximadamente 5a 7.
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Se cargaron a un recipiente de reaccion de policondensacion 225 g del oligomero de éster obtenido mediante esta
reaccion de esterificacion y se mezclaron 0,832 g de la soluciéon del compuesto de reaccion de titanio/fosforo (TP1-
2,0) preparada en el Ejemplo 1 como un catalizador de policondensacion con el oligdmero de éster. Mientras se
agitaba este sistema de reaccion usando aletas agitadoras, la temperatura de reaccion se incrementd por etapas
desde 255 hasta 280°C y, al mismo tiempo, la presién de reaccién se redujo por etapas desde la presion atmosférica
ambiente hasta 60 Pa y se efectud la reaccion de policondensacion del oligdmero de éster mientras se retiraban
agua y etilenglicol producidos por la reaccion de policondensacion del oligémero de éster. El tiempo de la reaccion
de policondensacioén era 110 minutos.

Se comprobd el grado de avance de la reaccion de policondensacion al verificar una carga aplicada a las aletas
agitadoras en el sistema de reaccién y la reaccion se completé cuando el grado de polimerizacion del poliéster
resultante alcanza un grado deseado. La mezcla de reaccion en el sistema se extruyé continuamente en forma de
cordoén a través de una porcion de extrusion del recipiente de reaccién, a continuacion las corrientes de mezcla de
reaccion extruidas se solidificaron con enfriamiento y a continuacion se cortaron para preparar pellas granulares que
tenian un tamafio de aproximadamente 3 mm. El valor de la viscosidad intrinseca (V1) del poli(tereftalato de etileno)
en la mezcla de reaccion era 0,52 y el contenido de dietilenglicol (DEG) era 1,3% en masa. Con respecto al tono de
color, el valor L era 81 y el valor b era 1,0. Con respecto a las concentraciones de metales cataliticos, la
concentracion de titanio era 13 ppm y la concentracion de fosforo era 16 ppm. El contenido de DEG se midio al
descomponer una mezcla con hidrato de hidracina y someter el producto de descomposicion a cromatografia de
gases (Modelo "263-70", fabricado por Hitachi, Ltd.). Los resultados de medida se muestran en la Tabla 1.

Ejemplo 6

En los mismos procedimientos que en el Ejemplo 5, se preparo poli(tereftalato de etileno), excepto que se usé como
el catalizador de policondensacion la solucion de producto de reaccion de titanio/fésforo (TP2-2,0) preparada en el
Ejemplo 2 y la cantidad de carga del mismo era 0,593 g. El tiempo de reaccién de policondensacion se cambié a 105
minutos. El valor de la VI del poli(tereftalato de etileno) en la mezcla de reaccién era 0,52 y el contenido de
dietilenglicol (DEG) era 1,3% en masa. Con respecto al tono de color, el valor L era 81 y el valor b era 0,8. Con
respecto a las concentraciones de metales cataliticos, la concentracién de titanio era 12 ppm y la concentracion de
fésforo era 15 ppm. Los resultados de medida se muestran en la Tabla 1.

Ejemplo 7

En los mismos procedimientos que en el Ejemplo 5, se preparo poli(tereftalato de etileno), excepto que se us6 como
el catalizador de policondensacion la solucion de producto de reaccion de titanio/fésforo (TP3-1,5) preparada en el
Ejemplo 3 y la cantidad de carga del mismo se cambio hasta 0,413 g. El tiempo de reaccion de policondensacion se
cambio hasta 115 minutos. En el poli(tereftalato de etileno) resultante, el valor de la VI era 0,52 y el contenido de
DEG era 1,2% en peso. Con respecto al tono de color, el valor L era 81 y el valor b era 1,8. Con respecto a las
concentraciones de metales cataliticos, la concentracion de titanio era 8 ppm y la concentracion de fésforo era 7
ppm. Los resultados de medida se muestran en la Tabla 1.

Ejemplo 8

En los mismos procedimientos que en el Ejemplo 5, se preparo poli(tereftalato de etileno), excepto que se us6 como
el catalizador de policondensacion la solucion de producto de reaccion de titanio/fésforo (TP4-3,0) preparada en el
Ejemplo 4 y la cantidad de carga del mismo se cambié hasta 2.277 g. El tiempo de reaccion de policondensacion se
cambio hasta 120 minutos. En el poli(tereftalato de etileno) resultante, el valor de la VI era 0,52 y el contenido de
DEG era 1,3% en peso. Con respecto al tono de color, €l valor L era 81 y el valor b era 0,7. Con respecto a la
concentracion de metales del catalizador, la concentracion de titanio era 38 ppm y la concentracion de fésforo era 65

pPpm.

Ejemplo comparativo 1

En los mismos procedimientos que en el Ejemplo 5, se prepard poli(tereftalato de etileno), excepto que se us6 como
un catalizador de policondensacion una solucion al 1,3% de trioxido de antimonio en etilenglicol y la cantidad de
carga del mismo era 4,83 g y, por otra parte, se afiadieron como estabilizante a la solucién de la mezcla de reaccion
0,121 g de una solucién al 25% de fosfato de trimetilo en etilenglicol. El tiempo de reaccién de policondensacion era
110 minutos. En el poli(tereftalato de etileno) resultante, el valor de la VI era 0,52 y el contenido de DEG era 1,0% en
peso. Con respecto al tono de color, el valor L era 78 y el valor b era 3,5. Con respecto a las concentraciones de
metales cataliticos, la concentracién de antimonio era 250 ppm y la concentracion de fosforo era 26 ppm. Los
resultados de medida se muestran en la Tabla 1.

Ejemplo comparativo 2

En los mismos procedimientos que en el Ejemplo 5, se prepard poli(tereftalato de etileno), excepto que se us6 como
un catalizador de policondensacion la solucion TB preparada en el Ejemplo 1 y la cantidad de carga del mismo era
0,258 g. El tiempo de reaccion de policondensacion se cambié hasta 95 minutos. En el poli(tereftalato de etileno)
resultante, el valor de la VI era 0,52 y el contenido de DEG era 1,3% en peso. Con respecto al tono de color, el valor
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L era 81y el valor b era 6,0. Con respecto a la concentracion de metales cataliticos, la concentracion de titanio era
13 ppm. Los resultados de medida se muestran en la Tabla 1.

Ejemplo comparativo 3

En los mismos procedimientos que en el Ejemplo 5, se prepard poli(tereftalato de etileno), excepto que se cargaron
separadamente como un catalizador de policondensacion 0,258 g de la solucion TB y 0,574 g de la solucion P1
preparadas en el Ejemplo 1, sin hacerlas reaccionar entre si. El tiempo de reaccién de policondensacion era 110
minutos. En el poli(tereftalato de etileno) resultante, el valor de la VI era 0,52 y el contenido de DEG era 1,3% en
peso. Con respecto al tono de color, el valor L era 81 y el valor b era 3,5. Con respecto a las concentraciones de
metales del catalizador, la concentracion de titanio era 13 ppm y la concentracion de fosforo era 14 ppm. Los
resultados de medida se muestran en la Tabla 1.

Ejemplo comparativo 4

En los mismos procedimientos que en el Ejemplo 6, se prepard poli(tereftalato de etileno), excepto que se cargaron
separadamente al sistema de reaccion como el catalizador de policondensacion 0,258 g de la solucién TB preparada
en el Ejemplo 1 y 0,335 g de la solucion P2, sin hacerlas reaccionar entre si. El tiempo de reaccion de
policondensacion se cambid hasta 112 minutos. En el poli(tereftalato de etileno) resultante, el valor de la VI era 0,52
y el contenido de DEG era 1,3% en peso. Con respecto al tono de color, el valor L era 81 y el valor b era 3,0. Con
respecto a las concentraciones de metales cataliticos, la concentracion de titanio era 13 ppm y la concentracion de
fésforo era 13 ppm. Los resultados de medida se muestran en la Tabla 1.

Ejemplo comparativo 5
Preparacién de catalizador:

En los mismos procedimientos que en el Ejemplo 1, se prepard un catalizador, excepto que se uso fosfato de di-n-
butilo como el compuesto de fésforo en lugar de fosfato de monolaurilo. Las cantidades de los compuestos que se
usaban y las condiciones de reaccion se cambiaron como sigue.

Se disolvieron 38,6 g de fosfato de trimetilo en 537 g de etilenglicol con calentamiento (solucion P5) y se afiadieron a
la solucién 435 g de la solucion TB y se efectud la reaccion. La temperatura de reaccion era 70°C y el tiempo de
reaccion era una hora. La relacion de mezcladura de la solucién P2 a la solucién TB se controlé de modo que la
relacion molar de atomos de fésforo a atomos de titanio se hiciera 2,0. Posteriormente en la presente memoria, la
solucién de la mezcla de reaccion resultante se denominara "catalizador TPS- 2,0".

Para analizar el depésito de reaccion en la mezcla de reaccion, una muestra de la solucién de reaccién resultante se
filtré a través de un filtro que tenia un tamarfo de abertura de malla de 5 pm, para recoger de ese modo el depdsito
de reaccidon como un solido, y el deposito se lavé con agua y se secd. El andlisis de las concentraciones de
elementos del depdsito de reaccion resultante se efectué del mismo modo que se describe anteriormente. Como
resultado, el depésito contenia 16,9% de titanio y 21,0% de fosforo. La relacion molar de atomos de fosforo a
atomos de titanio era 1,9.

Preparacion de poliéster:

En los mismos procedimientos que en el Ejemplo 5, se preparo poli(tereftalato de etileno), excepto que se usaron
como un catalizador de policondensacion 0,599 g de la solucién de catalizador TP5-2,0 preparada mediante la
operacion anterior. El tiempo de reaccion de policondensacion era 100 minutos. En el poli(tereftalato de etileno)
resultante, el valor de la VI era 0,52 y el contenido de DEG era 1,3% en peso. Con respecto al tono de color, el valor
L era 78 y el valor b era 5,4. Con respecto a las concentraciones de metales cataliticos, la concentracion de titanio
era 13 ppm y la concentracion de fésforo era 16 ppm. Los resultados de medida se muestran en la Tabla 1.

Ejemplo comparativo 6
Preparacién de catalizador:

En los mismos procedimientos que en el Ejemplo 1, se preparé un catalizador, excepto que se usé como un
compuesto de fosforo fosfato de trimetilo, en lugar de fosfato de monolaurilo. Las cantidades de los compuestos que
se usan y las condiciones de reaccion se cambiaron como sigue.

Se disolvieron 25,7 g de fosfato de trimetilo en 537 g de etilenglicol con calentamiento (soluciéon P6) y se afiadieron a
la solucion 435 g de la solucion TB y se efectud la reaccion a la temperatura de calentamiento de 70°C durante un
tiempo de reaccién de una hora para obtener una mezcla de reaccién. La relacién de mezcladura de la solucion P2 a
la solucion TB se controlé de modo que la relacion molar de atomos de fésforo a atomos de titanio se hiciera 2,0.
Posteriormente en la presente memoria, la solucién de mezcla de reaccion resultante se denominara "catalizador
TP6-2,0".

Para analizar el depdsito de reaccion en el catalizador TP6-2,0 resultante, una muestra de la solucién de reaccion
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resultante se filtré a través de un filtro que tenia un tamafo de abertura de malla de 5 ym, para recoger de ese modo
el deposito de reaccion como un solido, y el depdsito se lavo con agua y se secé. El analisis de la concentracion de
elementos del depdsito de reaccion resultante se efectué del mismo modo que se describe anteriormente. Como
resultado, el depdsito contenia 16,0% de titanio y 20,9% de fosforo. La relacion molar de atomos de fosforo a
atomos de titanio era 1,9.

Preparacion de poliéster:

En los mismos procedimientos que en el Ejemplo 5, se preparo poli(tereftalato de etileno), excepto que se usaron
como un catalizador de policondensacién 0,591 g de la solucidon de catalizador TP6-2,0 preparada mediante los
susodichos procedimientos. El tiempo de reaccion de policondensacion era 92 minutos. En el poli(tereftalato de
etileno) resultante, el valor de la VI era 0,52 y el contenido de DEG era 1,3% en peso. Con respecto al tono de color,
el valor L era 77 y el valor b era 5,9. Con respecto a las concentraciones de metales cataliticos, la concentracion de
titanio era 13 ppm y la concentracion de fésforo era 16 ppm. Los resultados de medida se muestran en la Tabla 1.
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Como es evidente a partir de la Tabla 1, los catalizadores obtenidos como productos de reaccion de titanio/fésforo
descritos en los Ejemplos 1 a 4 de la presente invencion son superiores en la reactividad de polimerizacién segun se
muestra en los Ejemplos 5 a 8 y hacen posible preparar un poliéster en una cantidad menor que la de un catalizador
de compuesto de antimonio convencional, y también mejoran notablemente el matiz de color del poliéster resultante
en comparacion con un catalizador de antimonio o un sistema catalitico formado por una mezcla simple de un
compuesto de titanio y un compuesto de fosforo.

Ejemplo 9

Pellas de poli(tereftalato de etileno) preparadas en los mismos procedimientos que en el Ejemplo 5 y que tenian un
valor de la VI de 0,64 se secaron y se hilaron en estado fundido para producir un hilo filamentoso no estirado de 333
dtex/36 filamentos, y el hilo no estirado se estird con una relacion de estiramiento de 4,0 para producir un hilo
multifilamentoso estirado de 83,25 dtex/36 filamentos. Las propiedades del polimero resultante y las del hilo se
muestran en la Tabla 2.

Ejemplos 10 a 12

En cada uno de los Ejemplos 10 a 12, se produjo un hilo de poli(tereftalato de etileno) del mismo modo que en el
Ejemplo 9, excepto que se usaron como las pellas de poli(tereftalato de etileno) las pellas de poli(tereftalato de
etileno) obtenidas en cada uno de los Ejemplos 6 a 8. Las propiedades de los polimeros resultantes y de los hilos se
muestran en la Tabla 2.

Ejemplos comparativos 7 a 10

En cada uno de los Ejemplos comparativos 7 a 10, se produjo un hilo de poli(tereftalato de etileno) del mismo modo
que en el Ejemplo 9, excepto que se usaron como pellas de poli(tereftalato de etileno) las pellas de poli(tereftalato de
etileno) obtenidas en cada uno de los Ejemplos comparativos 1 a 4. Las propiedades de los polimeros resultantes y
de los hilos se muestran en la Tabla 2.
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Ejemplo 13

Pellas de poli(tereftalato de etileno) preparadas del mismo modo que en el Ejemplo 5 y que tenian un valor de la VI
de 0,64 se secaron a 180°C durante 3 horas y se alimentaron a una extrusora de un solo tornillo (diametro interno:
65 mm, longitud de recorrido: 1.000 mm, tiempo de permanencia: 10 minutos). Después de que la temperatura de la
extrusora se controlara hasta 280°C en la proximidad de una compuerta de carga y se controlara hasta 300°C en la
proximidad de una compuerta de descarga, el polimero se fundié al calentar gradualmente y a continuacion se
extruy6 a través de una boquilla de extrusion para pelicula para formar una pelicula no estirada. Esta pelicula no
estirada se estird a 90°C en una direccion longitudinal con una relacion de estiramiento de 3,5 (pelicula estirada
monoaxialmente), se estird en una direccion lateral con una relacion de estiramiento de 4,0 (pelicula estirada
biaxialmente) y a continuacion se endurecid térmicamente a 200°C para producir una pelicula de poliéster estirada
biaxialmente que tenia un grosor de 15 pm. Las propiedades del polimero resultante y la pelicula se muestran en la
Tabla 3.

Ejemplos 14y 15

En cada uno de los Ejemplos 14 a 15, se produjo una pelicula de poli(tereftalato de etileno) del mismo modo que en
el Ejemplo 13, excepto que se usaron como pellas de poli(tereftalato de etileno) las pellas de poli(tereftalato de
etileno) obtenidas en cada uno de los Ejemplos 6 y 7. Las propiedades de los polimeros resultantes y las peliculas
se muestran en la Tabla 3.

Ejemplos comparativos 11 a 13

En cada uno de los Ejemplos comparativos 11 a 13, se produjo una pelicula de poli(tereftalato de etileno) del mismo
modo que en el Ejemplo 13, excepto que se usaron como pellas de poli(tereftalato de etileno) las pellas de
poli(tereftalato de etileno) obtenidas en cada uno de los Ejemplos 1 a 3. Las propiedades de las peliculas resultantes
se muestran en la Tabla 3.

19



ES 2 552227 T3

800 02 09 0'¢8 | ¥5'0 9'0 ¢ onjesedwo) ojdwal(g | ¢} oAjeledwo) ojdwalg
LL'o 0'cl 0'ol 0'e8 | 2s'o €0 Z oAjjesedwo) ojdwis(g | Z| oajjesedwo) ojdwia(g
600 0'v9 09 004 | 450 0L | oAjesedwod ojdws(g | || oAjesedwo) ojdwis(g
S0'0 L'vL 6'c 0'8. | SS'0 z'0 / oldwal3 G| o/dwelg
00 8'G/ z'e 0'6. | 850 €0 9 ojdwal3g i1 oldwalg
00 S'v. g'e 0'8. | 850 €0 G ojdwal3g ¢ oidwelg
g-74ojeA | qJojeA | 7 JojeA
E0IWR} pepliige)s3 J0j0D Al (%) zopiqun L

ajuswieIxelq epe.iss enojjad el ap pepiie)

epeJise ou g|nojjad e| ap pepije)

oJawjjod ap ugoeledalid e| esed sauoidipuo)

€ e|qeL

20



10

15

20

25

ES 2 552227713

Ejemplo 16

Pellas de poli(tereftalato de etileno) obtenidas en el Ejemplo 5 se trataron a 160°C durante 10 minutos, para
semicristalizar de ese modo el polimero al usar una maquina de cristalizacion de tipo de flujo de sistema de alta
velocidad, y a continuacion se trataron adicionalmente en un flujo de nitrégeno gaseoso a 160°C durante 4 horas,
para cristalizar de ese modo el polimero, y a continuacion se secaron. Estas pellas se transfirieron a una columna de
polimerizacién en fase sdlida de tipo columna de relleno, donde estas pellas se sometieron a una etapa de
policondensacion en fase soélida en un flujo de nitrégeno gaseoso a 215°C durante de 22 a 25 horas. El tiempo de
reaccion se controlé de modo que el valor de la VI del poli(tereftalato de etileno) resultante se hiciera 0,760. Las
propiedades del poli(tereftalato de etileno) resultante se muestran en la Tabla 4.

Usando las pellas de poli(tereftalato de etileno) resultantes, se produjo una preforma del siguiente modo.

Se secaron 5 kg de poli(tereftalato de etileno) en un flujo de nitrdgeno gaseoso a una temperatura de 160°C bajo la
presién atmosférica ambiente durante 10 horas o mas usando un secador de bandejas y el poli(tereftalato de etileno)
secado se alimenté a una maquina de moldeo por inyeccion ("M-100DM", fabricada por MEIKI CO., LTD.) y a
continuacion se molded por inyecciéon como una preforma cilindrica que tenia un diametro externo de
aproximadamente 28 mm, un diametro interno de aproximadamente 19 mm, una longitud de 136 mm, un grosor de
la pared en la porcion del cuerpo de 4 mm y un peso de aproximadamente 56 g bajo las condiciones de una
temperatura del cilindro de 275°C, una velocidad de rotaciéon del tornillo de 160 rpm, un tiempo de compresion
primaria de 3,0 segundos, una temperatura de enfriamiento del molde de 10°C y un tiempo de ciclo de 30 segundos.
El muestreo se efectud en una porcion central de la porcion del cuerpo de la preforma resultante, y a continuacion se
midieron el valor de la VI, la turbidez, la concentracién de acetaldehido y el contenido de trimero ciclico. Estos
resultados se muestran en la Tabla 4.

Ejemplo 17

Se produjo un articulo moldeado de la preforma de poli(tereftalato de etileno) en los mismos procedimientos que en
el Ejemplo 16, excepto que se usaron las pellas de poli(tereftalato de etileno) obtenidas en el Ejemplo 6. Los
resultados de medida se muestran en la Tabla 4.

Ejemplos comparativos 14 a 16

En cada uno de los Ejemplos comparativos 14 a 16, se produjo una preforma de poli(tereftalato de etileno) del
mismo modo que en el Ejemplo 16, excepto que se usaron las pellas de poli(tereftalato de etileno) obtenidas en los
Ejemplos comparativos 1 a 3. Los resultados de medida se muestran en la Tabla 4.
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Ejemplo 18

Del mismo modo que en el Ejemplo 6, se preparoé poli(tereftalato de etileno), excepto que se afiadieron 0,041 g de
tetraquis[3-(3,5-di-terc-butil-4-hidroxifenil)propionato] de pentaeritritol ("lrganox 1010", fabricado por Ciba Speciality
Chemicals Inc.) al oligbmero después de la terminacién de la reaccion de esterificacion. En las pellas de
poli(tereftalato de etileno) resultantes, el valor de la VI era 0,63. Con respecto al tono de color, el valor L era 81 y el
valor b era 1,9. Con respecto a las concentraciones de metales cataliticos, la concentracion de titanio era 12 ppm y
la concentracion de fésforo era 15 ppm. Estas pellas de poli(tereftalato de etileno) se alimentaron al mismo
procedimiento de fabricacion de fibras que en el Ejemplo 9. En las fibras de poliéster resultantes, el valor de la VI era
0,62, la resistencia a la traccion era 3,7 cN/dtex, la elongacién limite era 23% y la altura de una materia extrafa
depositada sobre la hilera era 5 pm.

Ejemplo 19 (ejemplo de referencia)
Preparacion de tereftalato de dimetilo recuperado:

Se cargaron 200 g de etilenglicol en un matraz separable de 500 ml y se cargaron 1,5 g de carbonato sédico y 50 g
de un residuo de poli(tereftalato de etileno) que comprendia botellas de PET trituradas, y a continuacion la
temperatura de esta mezcla se incrementd hasta 185°C al calentar con agitacion. La mezcla se dejo reposar en esta
condiciéon durante 4 horas. Como resultado, el residuo de poli(tereftalato de etileno) se fundié y se completd la
reaccion de despolimerizacion del mismo. El producto despolimerizado resultante se concentré al destilar bajo
presion reducida y se recuperaron 150 g de etilenglicol como una fraccién destilada.

Esta solucion concentrada se mezclé con 0,5 g de carbonato sddico como un catalizador de esterificacion y se
afnadieron adicionalmente 100 g de metanol, y a continuacion esta mezcla de reaccion se agité a una temperatura
del liquido de 75°C bajo la presion atmosférica ambiente durante una hora, para completar de ese modo la reaccion
de transesterificacion.

La mezcla de reaccion resultante se enfrio hasta 40°C y se filtr6 a través de un filtro de vidrio. El tereftalato de
dimetilo en bruto recogido sobre el filtro se cargd en 100 g de metanol, se calentd hasta 40°C y se agité para lavarlo,
y a continuacion se filtré de nuevo a través de un filtro de vidrio. Las operaciones de lavado Yy filtracion se repitieron
dos veces.

El tereftalato de dimetilo en bruto recogido sobre el filtro se cargé a un dispositivo de destilacion y se destilé bajo una
presion reducida de 6,65 kPa a una relacion de reflujo de 0,5, para recoger de ese modo tereftalato de dimetilo como
una fraccion destilada. La cantidad de la fraccion destilada recogida era 47 g. Se midi6 la cantidad de tereftalato de
dimetilo que quedaba en el residuo de destilacion. Como resultado, era 2 g. La relacion de recuperacion de
tereftalato de dimetilo era 93% en masa basado en la masa del poliéster cargado.

En el tereftalato de dimetilo recuperado refinado por destilaciéon, se detectaron 0,5 ppm de 2-hidroxitereftalato de
dimetilo. La pureza del tereftalato de dimetilo recuperado purificado era 99,9% en masa o mayor.

Preparacién de catalizador:

Se mezclaron 131 g de etilenglicol con 3,5 g de fosfato de mono-n-butilo y esta mezcla se disolvio al calentar a
120°C durante 10 minutos. Se afadieron 40 g de etilenglicol a 134,5 g de esta solucién en etilenglicol y se
disolvieron en la misma 3,8 g de tetrabutdxido de titanio. El sistema de reaccion resultante se agité a 120°C durante
60 minutos para hacer que el compuesto de titanio reaccionara con fosfato de mono-n-butilo y para preparar una
suspension blanca de catalizador que conteni el producto de reaccién. El contenido de titanio en esta suspension de
catalizador era 0,3% en masa y la relacion molar (mw/mp) del contenido de atomos de fosforo al contenido de
atomos de titanio era 2,0.

Preparacion de poliéster y fibras:

En un recipiente de reaccién equipado con un agitador, una columna de destilacion de refinado y un condensador de
destilacion de metanol, una mezcla de 100 g del tereftalato de dimetilo recuperado obtenido mediante los susodichos
procedimientos con 70 g de etilenglicol se mezclé con 1,64 g del catalizador de titanio/fésforo y a continuacion esta
mezcla de reaccion se sometioé a una reaccion de transesterificacion mientras se calentaba de 140 a 240°C.

La mezcla que contenia el producto de reaccion se transfirid a un recipiente de reaccion de policondensacion y la
reaccion de policondensacion se efectu6 en el mismo bajo alto vacio de 26,67 Pa o menos al calentar hasta 285°C.
En el poliéster resultante, el valor de la VI era 0,63 y el contenido de DEG era 0,7% en masa. El poliéster resultante
se formd como pellas y se seco. Las pellas de poliéster secadas resultantes se sometieron a una etapa de hilado en
estado fundido para producir un hilo flamentosos no estirado de 333 dtex/36 filamentos, y el hilo filamentoso no
estirado se estiré con una relacién de estiramiento de 4,0 para producir un hilo multiflamentoso estirado que tenia
un titulo de 83,25 dtex/36 filamentos. Los resultados de medida se muestran en la Tabla 5.
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Ejemplo 20 (Ejemplo de referencia)

Preparacion de tereftalato de dimetilo recuperado

Se preparo6 un tereftalato de dimetilo recuperado mediante los mismos procedimientos que en el Ejemplo 19.
Preparacién de catalizador

Se disolvieron 0,8 g de anhidrido trimelitico en 2,5 g de etilenglicol y se afadieron gota a gota a la solucion
resultante 0,7 g de tetrabutoxido de titanio (0,5% en moles basado en la cantidad molar de anhidrido trimelitico
usada en la preparacion del poliéster descrito posteriormente en la presente memoria). Este sistema de reaccion se
dejo reposar al aire bajo las condiciones de reaccion de 80°C y la presion atmosférica ambiente durante 60 minutos,
para hacer reaccionar de ese modo tetrabutéxido de titanio con anhidrido trimelitico y para envejecer el producto de
reaccion. Después de que el sistema de reaccion se enfriara hasta temperatura ambiente y se afiadieran al mismo
15 g de acetona, el producto de reaccion se recogio al filtrar a través de un papel de filtro n°® 5 y se sec6 a una
temperatura de 100°C durante 2 horas. El contenido de titanio del producto de reaccién resultante era 11,2% en
masa.

Posteriormente, se mezclaron 131 g de etilenglicol con 3,5 g de fosfato de mono-n-butilo y esta mezcla se disolvio al
calentar a 120°C durante 10 minutos. Se afadieron ademas 40 g de etilenglicol a 134,5 g de esta solucién en
etilenglicol y a continuacién se disolvieron en la solucién 5,0 g del compuesto de titanio. El sistema de reaccion
resultante se agité a 120°C durante 60 minutos para hacer que el compuesto de titanio reaccionara con fosfato de
mono-n-butilo y para preparar una suspension blanca de catalizador que contenia el producto de reaccion. El
contenido de titanio de esta suspension de catalizador era 0,3% en masa y la relacion molar (m+/mp) del contenido
de atomos de foésforo al contenido de atomos de titanio era 2,0.

Preparacion de poliéster y fibras:

En un recipiente de reaccién equipado con un agitador, una columna de destilacion de refinado y un condensador de
destilacién de metano, se mezclé una mezcla de 100 g del tereftalato de dimetilo recuperado y 70 g de etilenglicol
con 1,64 g del catalizador de titanio/fosforo, y a continuacion esta mezcla de reaccion se sometié a la reaccion de
transesterificacion mientras se calentaba desde 140 hasta 240°C. La mezcla que contenia el producto de reaccién
se transfiri6 a un recipiente de reaccion de policondensacion y, en el recipiente, se efectud la reaccion de
policondensacion bajo alto vacio de 26,67 Pa o menos al calentarla hasta 285°C. En el poliéster resultante, el valor
de la VI era 0,63 y el contenido de DEG era 0,8% en peso. El poliéster resultante se formé como pellas y se seco.
Las pellas de poliéster secadas resultantes se sometieron a un procedimiento de hilado en estado fundido para
producir un hilo filamentoso no estirado de 333 dtex/36 filamentos, y el hilo flamentoso no estirado se estiré con una
relacion de estiramiento de 4,0 para producir un hilo multiflamentoso estirado que tenia un titulo de 83,25 dtex/36
filamentos. Los resultados de medida se muestran en la Tabla 5.

Ejemplo 21 (Ejemplo de referencia)
Preparacion de acido tereftalico recuperado:

Se prepar6 un tereftalato de dimetilo recuperado mediante los mismos procedimientos que en el Ejemplo 19. A
continuacion, se mezclaron 100 g del tereftalato de dimetilo recuperado con 200 g de agua y la mezcla se agité a
180°C y se alimenté a un aparato de reaccion de hidrolisis. El tereftalato de dimetilo se hidrolizé al calentar la
temperatura del liquido en el aparato de reaccion de hidrdlisis hasta 250°C con agitacion y a continuacion el metanol
producido durante esta reaccion se separd por destilacion, junto con agua. La relacién en masa de acido tereftalico a
agua en la suspension de acido tereftalico/agua resultante era aproximadamente 1:1. El contenido total de 4-
carboxibenzaldehido, acido paratoluico, acido benzoico y 2-hidroxitereftalato de dimetilo en la suspension resultante
era 1 ppm o menos basado en la masa de acido tereftalico.

Posteriormente, se cargaron 166 g de la suspension de acido tereftalico/agua resultante y se cargaron 4.150 g de
etilenglicol y se mezclaron entre si en un separador centrifugo. La relacion en masa de acido
tereftalico/agual/etilenglicol era 1:1:50. Esta suspension en agua/etilenglicol de acido tereftalico se tratd mediante el
separador centrifugo, para recoger de ese modo una torta de acido tereftalico. La relacion en masa de acido
tereftalico/agual/etilenglicol en la torta de acido tereftalico era aproximadamente 83:0,4:14,3. Por otra parte, se
afiadio etilenglicol y se mezcld con esta suspension, para controlar de ese modo la relacién en masa de acido
tereftalico/etilenglicol de la suspension de acido tereftalico/etilenglicol hasta 66:34.

Preparacién de catalizador:

Se mezclaron 131 g de etilenglicol con 3,5 g de fosfato de mono-n-butilo y esta mezcla se disolvio al calentar a
120°C durante 10 minutos. Se afadieron 40 g de etilenglicol a 134,5 g de esta solucién en etilenglicol y
posteriormente se disolvieron en la solucion 3,8 g de tetrabutoxido de titanio. El sistema de reaccion resultante se
agité a 120°C durante 60 minutos para hacer que el compuesto de titanio reaccionara con fosfato de mono-n-butilo y
para preparar una suspension blanca del catalizador, que contenia el producto de reaccion. El contenido de titanio
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en esta suspension de catalizador era 0,3% en masa y la relacion molar (mr/mp) del contenido de atomos de fosforo
al contenido de atomos de titanio era 2,0.

Preparacion de poliéster y fibras:

Se cargaron 200 g de la suspension de acido tereftalico/etilenglicol a un recipiente de reacciéon equipado con un
agitador, una columna de destilacion de refinado y un condensador de destilacion de metanol, y la reaccién de
esterificacion se efectudé a 270°C bajo la presion de 0,3 MPa durante 240 minutos. Después de retirar la mitad de la
mezcla de reaccion resultante, la mitad restante se mantuvo a una temperatura de 250°C y se alimentaron a la
misma 100 g de la suspension de acido tereftalico recuperado/etilenglicol bajo la presién atmosférica ambiente a lo
largo de 150 minutos. A continuacion, la mezcla de reaccion resultante se sometio a la reaccion de esterificacion y
se calentd bajo la presion atmosférica ambiente durante 90 minutos.

Durante la reaccién, la temperatura en el sistema de reaccion se mantuvo a 250°C. Después de retirar la mitad de la
mezcla de reaccion resultante, se alimentaron a la mitad restante 100 g de la suspension de acido tereftalico
recuperado/etilenglicol mediante los mismos procedimientos que se describen anteriormente y se repitié la reaccion
de esterificacion. Los susodichos procedimientos se repitieron hasta que el contenido de dietilenglicol en el producto
de reaccion se hacia constante.

Después de que se hiciera constante el contenido de DEG en la mezcla de reaccién, la mitad de la mezcla de
reaccion obtenida mediante esta reaccién de esterificacion se transfiri6 a un recipiente de reaccién de
policondensacion y se afiadieron al mismo 1,27 g del catalizador de titanio/fésforo. El sistema de reaccion resultante
se calent6 hasta 285°C y la reaccion de policondensacion se efectud bajo alto vacio de 26,67 o menos al calentar
hasta 285°C. En el poliéster resultante, el valor de la VI era 0,63 y el contenido de DEG era 1,0% en peso. El
poliéster resultante se formé como fragmentos y se secd. Los fragmentos de poliéster secado resultantes se
sometieron a procedimientos de hilado en estado fundido para producir un hilo filamentoso no estirado de 333
dtex/36 filamentos, y a continuacion el hilo filamentoso no estirado se estiré con una relacion de estiramiento de 4,0
para producir un hilo multiflamentoso estirado que tenia un titulo de 83,25 dtex/36 filamentos. Los resultados de
medida se muestran en la Tabla 5.

Ejemplo 22 (Ejemplo de referencia)

Preparacion de acido tereftalico recuperado:

Se preparé un acido tereftalico recuperado mediante las mismas etapas que en el Ejemplo 21.
Preparacién de catalizador

Se disolvieron 0,8 g de anhidrido trimelitico en 2,5 g de etilenglicol y se afadieron gota a gota a esta solucion 0,7 g
de tetrabutoxido de titanio (0,5% en moles basado en la cantidad molar de anhidrido trimelitico usado en la
preparacion de un poliéster que se describira posteriormente en la presente memoria). Este sistema de reaccion se
dejo reposar al aire bajo las condiciones de reaccion de 80°C y la presiéon atmosférica ambiente durante 60 minutos,
para hacer reaccionar de ese modo tetrabutéxido de titanio con anhidrido trimelitico y para envejecer el producto de
reaccion. Después de que el sistema de reaccion se enfriara hasta temperatura ambiente y se afiadieran al mismo
15 g de acetona, el producto de reaccion se recogio al filtrar a través de un papel de filtro n°® 5 y se sec6 a una
temperatura de 100°C durante 2 horas. El contenido de titanio en el producto de reaccion resultante era 11,2% en
masa.

Posteriormente, se mezclaron 131 g de etilenglicol con 3,5 g de fosfato de mono-n-butilo y esta mezcla se disolvio al
calentar a 120°C durante 10 minutos. Se afiadieron 40 g de etilenglicol a 134,5 g de esta solucion en etilenglicol y se
disolvieron en la solucién 5,0 g del compuesto de titanio. El sistema de reaccion resultante se agitdé a 120°C durante
60 minutos para hacer que el compuesto de titanio reaccionara con fosfato de mono-n-butilo y para preparar una
suspension blanca de catalizador que contenia el producto de reaccion. El contenido de titanio de esta suspension
de catalizador era 0,3% en masa y la relacién molar (mt/mp) del contenido de atomos de fosforo al contenido de
atomos de titanio era 2,0.

Preparacion de poliéster y fibras:

Se cargaron 200 g de la suspension de acido tereftalico/etilenglicol preparada en los susodichos procedimientos a
un recipiente de reaccion equipado con un agitador, una columna de destilacion de refinado y un condensador de
destilacién de metanol y se efectud una reaccion de esterificacion a 270°C bajo la presion de 0,3 MPa durante 240
minutos. Después de retirar la mitad de la mezcla de reaccién resultante, la mitad restante se mantuvo a una
temperatura de 250°C y se alimentaron a la misma 100 g de la suspension de acido tereftalico
recuperado/etilenglicol bajo la presion atmosférica ambiente a lo largo de 150 minutos. A continuacion, la mezcla de
reaccion resultante se sometié a la reaccion de esterificacion y se calentd bajo la presion atmosférica ambiente
durante 90 minutos.

Durante la reaccién, la temperatura en el sistema de reacciéon se mantuvo a 250°C. Después de retirar la mitad de la
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mezcla de reaccion resultante, se alimentaron a la mitad restante 100 g de la suspension de acido tereftalico
recuperado/etilenglicol mediante los mismos procedimientos que se describen anteriormente y se repitié la reaccion
de esterificacion. Los procedimientos anteriores se repitieron hasta que el contenido de DEG en el producto de
reaccion se hacia constante.

Después de que se hiciera constante el contenido de DEG en la mezcla de reaccién, la mitad de la mezcla de
reaccion obtenida mediante esta reaccién de esterificacion se transfiri6 a un recipiente de reaccién de
policondensacion y se afiadieron al mismo 1,27 g del catalizador de titanio/fésforo. El sistema de reaccion resultante
se calent6é hasta 285°C y la reaccion de policondensacion se efectud bajo alto vacio de 26,67 Pa o menos. En el
poliéster resultante, el valor de la VI era 0,63 y el contenido de DEG era 1,0% en peso.

El poliéster resultante se formé como pellas y se seco. Las pellas de poliéster secado resultantes se sometieron a
una etapa de hilado en estado fundido para producir un hilo filamentoso no estirado de 333 dtex/36 filamentos, y el
hilo no estirado se estiré con una relacién de estiramiento de 4,0 para producir un hilo multiflamentoso estirado que
tenia un titulo de 83,25 dtex/36 filamentos. Los resultados de medida se muestran en la Tabla 5.

26



ES 2552227713

eloualajal ap oldwsalg ,

) T4 9'c L'22 L'e z'08 0l €90 | «¢¢ oldwelg
14 9z 'S 022 6'C 6'6. 0l €90 | «lg oldwelg
) 9z 'S 6'9/ z'e L8 8'0 €90 | .0z oldwelg
14 T4 8'c 1'9/ L'e 3'6/ 8'0 €90 | «61 oldwelg
(wrl) (%) (xe1p/N2) q q 1 (esew us %)
-7 Jojea Jojea Jojea
eJa|ly e| 81qos ajwy| uglooe.l) 53ad
epejisodap euelIXd BlS}eW ap elnyy uoroebuo|g e| e BIOUd)SISOY 10|09 ap oplusuo) Al
oy |ep peplen oJawyjjod [ep peplled

G elqeL

27



10

15

20

25

30

35

ES 2 552227713

REIVINDICACIONES
1. Un catalizador para la preparacion de un poliéster, que comprende un producto de reaccion de

(A) un componente de compuesto de titanio que comprende acido acético y al menos un miembro seleccionado de
compuestos de titanio (1) representados por una férmula general (1):

(OR?)
(R'0)—(Ti-0),~R* (1)

(OR?)

férmula (1) en la que R' R34 R® y R, respectivamente e independientemente entre si, representa un grupo alquilo
que tiene de 2 a 10 atomos de carbono, k representa un numero entero de 1 a 3 y, cuando k es 2 o 3, dos o tres
sustituyentes R? y R® pueden ser iguales o diferentes entre si, y compuestos de titanio (2) obtenidos al hacer
reaccionar los compuestos de titanio (1) de la formula general (I) con acidos policarboxilicos aromaticos
representados por la férmula general (l1):

(COOH),

(II)
férmula (1) en la que m representa un nimero entero de 2 a 4, o anhidridos de los acidos de la formula (l1); y
(B) un componente de compuesto de fésforo, caracterizado por que:

(1) el componente de compuesto de fésforo (B) comprende al menos un miembro de compuestos de fosforo (3)
representados por la férmula general (l11):

o
I

(R°0)—~P—OH (II1)

I

OH

férmula (lll) en la que R® representa grupo arilo no sustituido o sustituido que tiene de 6 a 20 atomos de carbono, o
un grupo alquilo no sustituido o sustituido que tiene de 1 a 20 atomos de carbono;

y

(2) en el producto de reaccion del componente de compuesto de titanio (A) con el componente de compuesto de
fésforo (B), una relacion molar de la reaccion (myi/mp) de una cantidad molar (mr;), por lo que se refiere a atomos de
titanio, del componente de compuesto de titanio (A) a una cantidad molar (mg), por lo que se refiere a atomos de
fésforo, del componente de compuesto de fésforo (B) esta dentro del intervalo de 1:1 a 1:3.

2. El catalizador para la preparacién de un poliéster segun la reivindicacion 1, en el que los compuestos de titanio (1)
de la férmula (1) se seleccionan de tetraalcoxidos de titanio, trititanatos de octaalquilo y dititanatos de hexaalquilo.

3. El catalizador para la preparacion de un poliéster segun la reivindicacion 1, en el que los acidos policarboxilicos
aromaticos de la férmula (Il) y los anhidridos de los mismos se seleccionan de acido ftalico, acido trimelitico, acido
hemimelitico y acido piromelitico y anhidridos de los mismos.

4. El catalizador para la preparacion de un poliéster segun la reivindicacion 1, en el que los compuestos de titanio (2)
son productos de reaccion de los compuestos de titanio (1) de la formula (I) con los acidos policarboxilicos
aromaticos de la férmula (Il) o los anhidridos de los mismos en una relacién molar de la reaccién de 2:1 a 2:5.

5. El catalizador para la preparacion de un poliéster segun la reivindicacion 1, en el que los compuestos de fosforo
(3) de la férmula (Ill) se seleccionan de fosfato de monometilo, fosfato de monoetilo, fosfato de mono-n-propilo,
fosfato de mono-n-butilo, fosfato de monohexilo, fosfato de monoheptilo, fosfato de monooctilo, fosfato de
monononilo, fosfato de monodecilo, fosfato de monododecilo, fosfato de monolaurilo, fosfato de monooleilo, fosfato
de monotetradecilo, fosfato de monofenilo, fosfato de monobencilo, fosfato de mono(4-dodecil)fenilo, fosfato de
mono(4-metilfenilo), fosfato de mono(4-¢tilfenilo), fosfato de mono(4-propilfenilo), fosfato de mono(4-dodecilfenilo),
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fosfato de monotolilo, fosfato de monoxililo, fosfato de monobifenilo, fosfato de mononaftilo y fosfato de monoantrilo.

6. El catalizador para la preparacion de un poliéster segun la reivindicacion 1, que comprende un producto de
reaccion del componente de compuesto de titanio (A) que comprende al menos un miembro de los compuestos de
titanio de la formula (1) en la que k representa 1 con el componente de compuesto de fésforo (B) que comprende al
menos un miembro de los compuestos de fosforo (3) de la férmula (111).

7. El catalizador para la preparacion de un poliéster segun la reivindicacion 6, en el que el producto de reaccion del
componente de compuesto de titanio (A) compuesto por al menos un miembro de los compuestos de titanio de la
férmula (1) en la que k representa 1 con el componente de compuesto de fésforo (B) compuesto por al menos un
miembro de los compuestos de fosforo (3) de la formula (I1l) comprende un compuesto representado por la siguiente
férmula (1V):

p.‘—o—p/ O\T /O\P—O—R" (IV)
VAV

férmula (IV) en la que, R® y R’, respectivamente e independientemente entre si, representa un grupo alquilo que
tiene de 2 a 10 atomos de carbono o un grupo arilo que tiene de 6 a 12 atomos de carbono.

8. Un procedimiento para preparar un poliéster, que comprende someter a una materia prima de polimerizacién que
comprende al menos un miembro seleccionado de ésteres de acidos dicarboxilicos aromaticos con alquilenglicoles y
polimeros de bajo grado de polimerizacién de los ésteres a una reaccion de policondensacion en presencia del
catalizador para la preparacion de un poliéster segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 7.

9. El procedimiento para preparar un poliéster segun la reivindicacion 8, en el que los atomos de titanio contenidos
en el catalizador estan presentes en una cantidad en milimoles de 2 a 40% basado en la cantidad total en milimoles
del componente de acido dicarboxilico aromatico contenido en la materia prima de polimerizacion.

10. El procedimiento para preparar un poliéster segun la reivindicacion 8, en el que los acidos dicarboxilicos
aromaticos se seleccionan de acido tereftalico, acido isoftalico, acido naftalenodicarboxilico, acido
difenildicarboxilico, acido difenilsulfonodicarboxilico, acido difenilmetanodicarboxilico, acido difenileterdicarboxilico
acido difenoxietanodicarboxilico y acido R-hidroxietoxibenzoico.

11. El procedimiento para preparar un poliéster segun la reivindicacién 10, en el que el acido tereftalico es uno
obtenido al despolimerizar poli(tereftalatos de alquileno) e hidrolizar el tereftalato de dimetilo resultante.

12. El procedimiento para preparar un poliéster segun la reivindicacion 8, en el que los ésteres de los acidos
dicarboxilicos aromaticos con los alquilenglicoles son ésteres de acido tereftalico con alquilenglicoles y son los
obtenidos al despolimerizar poli(tereftalatos de alquileno) y transesterificar el tereftalato de dimetilo resultante con los
alquilenglicoles.

13. El procedimiento para preparar un poliéster segun la reivindicacion 11 o 12, en el que los poli(tereftalatos de
alquileno) que se van a despolimerizar son articulos moldeados de poli(tereftalato de alquileno) descartados y/o
residos de polimero recuperados en el procedimiento de fabricacion de los poli(tereftalatos de alquileno).

14. El procedimiento para preparar un poliéster segun la reivindicacion 8, en el que los alquilenglicoles se
seleccionan de etilenglicol, trimetilenglicol, tetrametilenglicol, neopentilglicol y hexametilenglicol.

15. El procedimiento para preparar un poliéster segun la reivindicacion 8, en el que la reaccién de policondensacion
se efectla a una temperatura de 230 a 320°C.
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