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DESCRIPCION
Polimeros de poliéster que contienen aluminio que tienen bajas tasas de generacion de aldehido.

1. Campo de la invencioén:

La invencion se refiere a polimeros de poliéster que contienen unidades de repeticion de ésteres formados a partir
de dioles y acidos aril dicarboxilicos, y en particular a polimeros de poliéster que contienen atomos de aluminio a los
que se afade por ultimo un desactivador de catalizador, tal como un compuesto de fésforo, para proporcionar
articulos que tengan bajos niveles de acetaldehido.

2. Antecedentes de la invencién

Existen dos tipos de acetaldehidos (AA) de interés. El primero es un AA residual o libre contenido en los granulos o
particulas enviadas a moldeadores de preformas. El segundo tipo de AA es AA de preforma o el AA generado
cuando los granulos de PET se procesan por fusiéon para hacer preformas de botellas. Los precursores de AA en los
granulos pueden convertirse en AA tras la fusion y dar niveles inaceptables de AA en las preformas. El
procesamiento por fusién también forma mas precursores de AA que pueden liberar AA. El acetaldehido tiene un
sabor fuerte y puede detectarse por las papilas gustativas humanas a bajos niveles. Los niveles de AA
inaceptablemente altos en las preformas son aquellos que afectan de forma adversa al sabor en las bebidas
contenidas en dichas botellas o los que exceden las especificaciones de los propietarios de la marca para la
aplicacion deseada.

Las bebidas relativamente insaboras, tales como el agua, se ven afectadas de forma particularmente negativa por el
fuerte sabor del AA. Muchas aplicaciones de botellas de agua requieren niveles inferiores de AA de preforma que las
fabricaciones de botellas de bebidas carbonatadas ("CSD"). Los convertidores que toman las particulas de poliéster
y hacen preformas de botellas probablemente tendran una resina que puede usarse para hacer preformas tanto para
aplicaciones de agua como de CSD. Esto simplificaria el proceso de manipulacion de materiales en el convertidor
permitiendo un silo de alimentacion y un tipo de silo de alimentacion para agua y aplicaciones de CSD, un area de
almacenamiento de producto o un tipo de area de almacenamiento de producto para aplicaciones de agua y CSD,
etc. La mayor parte de las resinas vendidas en el mercado de botellas de agua tienen una It.V. inferior que las
resinas vendidas en el mercado de CSD. Una resina de uso dual tendra una It.V. suficientemente alta para
aplicaciones CSD y un nivel suficientemente bajo de AA de preforma para aplicaciones de botellas de agua. El nivel
de AA de preforma se ve afectado por la tasa de generacion de AA de las particulas de poliéster tras la fusion.

Para usar una resina, algunos convertidores afiaden captadores de AA a las resinas de CSD para conseguir un AA
de preforma aceptable para el mercado de botellas de agua. Los captadores de AA afiaden un coste significativo al
recipiente y, a menudo, afectan negativamente al color del recipiente haciéndolo mas amarillo o mas oscuro en
comparacion con un recipiente analogo sin captador de AA afadido. Ciertos vehiculos para captadores de AA dafan
el aspecto de la preforma, y posteriormente el aspecto de la botella, debido a mas cantidad de machas negras o mas
grandes con respecto a una preforma analoga o botella sin captador de AA y su vehiculo afiadido.

Existe un ahorro en coste asociado a la fabricacién de poliésteres en su totalidad en la fase de fusiéon. También
existen ventajas de procesamiento por fusion posteriores por evitar una policondensacion en fase sélida. El moldeo
de inyeccion para hacer preformas es un ejemplo de procesamiento de fusidon. Por ejemplo, las particulas de
poliéster en estado solido desarrollan grandes gradientes de It.V. de cascara-nucleo, que dan como resultado
mayores pérdidas de It.V. durante el procesamiento de fusion. Ademas, los poliésteres en estado sdlido tienen
mayores puntos de fusion debido al atemperado que se produce durante el estado solido. Por otro lado, también hay
algunas preocupaciones sobre la calidad asociadas a la fabricacion de poliésteres en su totalidad en la fase de
fusion. Hacer un polimero de poliéster de alta viscosidad intrinseca exclusivamente en la fase de fusiéon aumenta el
tiempo expuesto a las temperaturas elevadas necesarias para mantener el poliéster fundido, con respecto a un
proceso convencional con etapas tanto en fase de fusion como en fase sélida. El aumento del tiempo a temperaturas
de fusion aumenta la formacién de precursores de AA en el poliéster fundido, que se enfria y se forma en particulas
de poliéster. Durante el procesamiento de fusién posterior de las particulas de poliéster para formar articulos, los
precursores de AA, que estan presentes a mayores niveles, se convierten en AA; por lo tanto, las particulas de
poliéster de alta IV hechas en su totalidad en la fase de fusion tienen mayores tasas de AA tras la fusién, con
respecto a las particulas de poliéster de alta IV hechas mediante un proceso convencional. A esto le sigue que las
particulas de poliéster de alta IV hechas en su totalidad en la fase de fusion tienen mayores niveles de AA de la
preforma que las particulas de poliéster de alta IV hechas por procesos convencionales usando técnicas de
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polimerizacién en estado sdlido.

Durante el procesamiento de fusion posterior de las particulas de poliéster para formar articulos, tales como
preformas, el catalizador de policondensacion puede catalizar las reacciones de los precursores de AA para formar
AA. El catalizador de policondensacion también puede catalizar las reacciones para formar precursores de AA.

El documento EP 1 818 352 desvela resinas de PET obtenidas mediante polimerizacion por fusion a presion
reducida o en gas inerte, que tienen una cantidad reducida de grupos carboxilo en el terminal polimérico y un
contenido reducido de impurezas.

El documento JP 2004-320627 desvela un método para fabricar poliésteres, usando un catalizador que comprende
aluminio, germanio y/o fosforo.

Existe la necesidad de un polimero de poliéster construido a una alta IV en su totalidad en la fase de fusion, y evitar
asi la costosa etapa de polimerizacion en estado sdlido con sus desventajas de procesamiento de fusion, que adn
genere bajas cantidades de AA tras la refundicion en ausencia de captadores de AA afiadidos dado que los
captadores afiaden coste, manchas negras u oscurecen/amarillean el polimero, o todo lo anterior. La necesidad es
especialmente urgente en el mercado de las botellas de agua que demanda muy bajos niveles de AA en las
preformas y las botellas. Sera incluso mas deseable si la misma composicion de poliéster puede cumplir los
requisitos de IV del mercado de botellas CSD.

3. Resumen de la invencién

En un aspecto de la invencién, se proporciona ahora una composicién de polimero de poliéster, que comprende:
polimeros de poliéster que comprenden unidades de repeticion de arilato de alquileno y atomos de aluminio en una
cantidad de al menos 3 ppm en base al peso del polimero, teniendo dicho polimero una It.V. de al menos 0,72 dl/g
obtenida a través de una polimerizacion en fase de fusion y un nivel de acetaldehido residual de 10 ppm o menos de
acuerdo con la reivindicacion 1.

En otro aspecto, se desvela una composicion de poliéster que comprende polimeros de poliéster y:

(i) atomos de aluminio

(i) atomos de metales alcalinotérreos o atomos de metales alcalinos o residuos de compuestos alcalinos, y

(iii) un desactivador de catalizador eficaz para desactivar, al menos parcialmente, la actividad catalitica de la
combinacion de dichos (i) atomos de aluminio y (ii) atomos de metales alcalinotérreos o atomos de metales alcalinos
o residuos de compuestos alcalinos.

También se proporciona un proceso para la fabricacién de polimeros de poliéster de acuerdo con la reivindicacion
22, que comprende afadir atomos de fésforo a una fusion de poliéster, conteniendo dicha fusién de poliéster a)
atomos de aluminio y b) atomos de metales alcalinotérreos o atomos de metales alcalinos o residuos de compuestos
alcalinos, donde los atomos de fosforo se afiaden a la fusidon de poliéster cuando una o mas de las siguientes
condiciones se satisfacen o, posteriormente y antes de la solidificacion de la fusion de poliéster:

a) la fusion de poliéster alcanza una It.V. de al menos 0,50 dl/g o

b) el vacio aplicado a la fusidn de poliéster, si lo hubiera, se libera al menos parcialmente, o

c) si la fusion de poliéster esta presente en un proceso de polimerizacion en fase de fusion, afiadir el compuesto de
fésforo en un reactor final para hacer el polimero de poliéster o entre el reactor final y antes de un cortador para
cortar la fusién de poliéster, o

d) si la fusion de poliéster esta presente en un proceso de polimerizacion en fase de fusion, tras al menos el 85 %
del tiempo para la policondensacién de la fusién de poliéster; o

e) la It.V. de la fusion de poliéster esta dentro de 0,10 dI/g de la It.V. obtenida tras la solidificacion; o

f) en un punto en 20 minutos o0 menos de solidificacion de la fusion de poliéster.

3. Descripcion detallada de la invencion

La presente invencién puede entenderse mas facilmente por referencia a la siguiente descripcion detallada de la
invencion.

También debe apreciarse, como se usa en la memoria descriptiva y en las reivindicaciones adjuntas, las formas en
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singular "un", "una" y "el/la" incluyen referencias plurales a menos que el contexto indique claramente otra cosa. Por
ejemplo, la referencia a procesamiento o fabricacion de un "polimero", una "preforma"”, "articulo”, "recipiente”, o
"botella", pretenden incluir el procesamiento o fabricacién de una pluralidad de polimeros, preformas, articulos,
recipientes o botellas.

Las referencias a una composiciéon que contiene "un" ingrediente o "un" polimero pretenden incluir otros ingredientes
u otros polimeros, respectivamente, ademas del nombrado.

Por "que comprende" o "que contiene" o "que tiene" significa que al menos el compuesto, elemento, particula o
etapa de método, etc., que se nombra deben estar presentes en la composicion o el articulo o el método, pero no
excluyen la presencia de otros compuestos, catalizadores, materiales, particulas, etapas de método, etc., incluso si
los otros dichos compuestos, materiales, particulas, etapas de método, etc., tienen la misma funcién que el que se
nombra, a menos que se excluya expresamente en las reivindicaciones.

También se apreciara que la mencion de una o mas etapas de método no excluye la presencia de etapas de método
adicionales antes o después de las etapas mencionadas combinadas o las etapas del método intervinientes entre las
etapas identificadas expresamente. Ademas, la numeracién de las etapas de proceso es un medio conveniente para
identificar actividades o etapas discretas, y a menos que se especifique otra cosa, las etapas de proceso
mencionadas pueden disponerse en cualquier secuencia.

Expresar un intervalo incluye todos los nimeros enteros y fracciones del mismo dentro del intervalo. Expresar una
temperatura o un intervalo de temperaturas en un proceso, o de una mezcla de reaccion, o de una fusién o aplicado
a una fusion, o de un polimero o aplicado a un polimero, significa en todos los casos que la limitacién se satisface si
la temperatura aplicada, la temperatura real de la fusién o el polimero, o ambas estan a la temperatura especificada
o dentro del intervalo especificado.

La palabra "composicion" significa que cada ingrediente enumerado esta presente en la composicién, y no implica
que ningun ingrediente en la composicion esté sin aglutinarse o sin reaccionar. La composicion puede ser sélida o
liquida. Los ingredientes indicados en la composicion pueden aglutinarse, estar sin aglutinarse, reaccionados, sin
reaccionar, y a menos que se especifique otra cosa, en cualquier estado de oxidacion.

Por "atomos", como se usa junto con un metal, se refiere al atomo de metal que ocupa cualquier estado de
oxidacion, cualquier estado morfoldgico, cualquier estado estructural, y cualquier estado quimico, ya sea afiadido a,
o presente en el polimero o la composicion de la materia.

En el proceso de la invencién, la IV final del polimero de poliéster esta creada en su totalidad en el proceso de
polimerizacién en fase de fusién. El proceso de la invencion facilita una técnica que no es posible con los procesos
convencionales. En los procesos convencionales, el peso molecular del poliéster de polimero se aumenta hasta una
IV moderada, se solidifica, y después se sigue de la polimerizacién en fase sdlida para continuar el aumento de peso
molecular hasta una IV mayor deseada final. El proceso convencional no permite una desactivacion de catalizador
apreciable en la fase de fusion, ya que la polimerizaciéon en fase solida posterior requiere catalisis. Dado que el
proceso de la invencién es capaz de acumular el peso molecular hasta la |V final deseada en su totalidad en la fase
de fusion, el catalizador puede desactivarse, al menos parcialmente, para evitar asi al menos parte de la actividad
catalitica tras la posterior fusion de particulas que es un factor comun a la generacion de AA adicional.

Ademas, dado que el catalizador puede estar al menos parcialmente desactivado en la fase de fusion, el proceso de
la invencién también indica la posibilidad de usar catalizadores en fase de fusién mas rapidos o mas altamente
activos que los catalizadores convencionales, tal como catalizadores de antimonio. El uso de catalizadores en fase
de fusion altamente activos se ha desalentado porque también son generalmente mas activos al catalizar las
raciones secundarias que forman acetaldehido (AA). Aunque los catalizadores de policondensacion en fase de
fusiéon mas altamente activos acortan el tiempo de residencia en fase de fusion, que es un factor que, cuando todas
las demas cosas son iguales, tiende a producir un polimero que tiene niveles inferiores de AA libre en los granulos;
sin embargo, tras la fusion de las particulas para formar un articulo, los beneficios obtenidos por los tiempos de
reaccion mas rapidos en la policondensacion en fase de fusidn son mayores si no se pierden completamente debido
al aumento de la catdlisis de las reacciones secundarias que forman AA o precursores de AA. En un proceso
convencional que emplea polimerizacion en fase soélida, pueden usarse catalizadores altamente activos Unicamente
en presencia de captadores de AA o no se usaron en la practica en absoluto debido a su alta actividad para
reacciones secundarias para formar Ar4 o precursores de AA cuando las particulas poliméricas se funden
posteriormente al hacer un articulo.
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Como se ha indicado anteriormente, el proceso de la invenciéon permite ahora emplear un sistema de catalizador
altamente activo que da como resultado un tiempo de residencia mas corto, y proporciona adicionalmente particulas
de poliéster que generan bajos niveles de AA tras la fusion posterior desactivando al menos parcialmente el
catalizador. En una realizacion, el sistema de catalizador altamente activo da como resultado poliésteres con tasas
de policondensacién en fase de fusién mas rapidas o equivalentes, con respecto a los poliésteres catalizados por
Sb, y después de la ultima adicién de un desactivador, producira un poliéster con una cantidad inferior de AA
generada, con respecto a los poliéster catalizados por Sb:

En una realizacién, se proporciona ahora una composicioén de polimero de poliéster que comprende: polimeros de
poliéster que comprenden unidades de repeticion de arilato de alquileno y atomos de aluminio en una cantidad de al
menos 3 ppm en base al peso del polimero, teniendo dicho polimero una It.V. de al menos 0,72 dl/g obtenida a
través de una polimerizacion en fase de fusion y un nivel de acetaldehido residual de 10 ppm o menos, de acuerdo
adicionalmente con la reivindicacion 1.

En otra realizacion, se describe una composicion de poliéster que comprende polimeros de poliéster y:

(i) atomos de aluminio

(i) atomos de metales alcalinotérreos o atomos de metales alcalinos o residuos de compuestos alcalinos, y

(iii) un desactivador de catalizador eficaz para desactivar, al menos parcialmente, la actividad catalitica de la
combinacion de dichos (i) atomos de aluminio y (ii) atomos de metales alcalinotérreos o atomos de metales alcalinos
o residuos de compuestos alcalinos.

El "polimero de poliéster" es cualquier polimero de poliéster termoplastico. Los polimeros termoplasticos de poliéster
de la invencion se distinguen de los polimeros de cristal liquido y los polimeros de termosellado en que los polimeros
termoplasticos no tienen una estructura ordenada apreciable, mientras que en la fase liquida (de fusion), pueden
fusionarse de nuevo y conformarse de nuevo en un articulo moldeado, y los polimeros de cristal liquido y los
polimeros de termosellado son inadecuados para las aplicaciones pretendidas, tal como envasado o estirado en un
molde para hacer un recipiente.

El polimero de poliéster es deseablemente un polimero aleatorio de tal forma que las unidades monomeéricas en la
cadena polimérica se disponen de forma aleatoria en lugar de dispuestas a modo de bloque.

El polimero de poliéster contiene unidades de repeticion de arilato de alquileno, tales como unidades de repeticion
de tereftalato de alquileno o naftalato de alquileno en la cadena polimérica. Los ejemplos mas especificos de estas
unidades de repeticion incluyen tereftalato de etileno, naftalato de etileno y tereftalato de trimetileno. Son mas
preferidos los polimeros de poliéster que comprenden:

(i) un componente de acido carboxilico que comprende al menos un 80 % en mol de los residuos de acido tereftalico,
derivados de acido tereftalico, acido naftalen-2,6-dicarboxilico, derivados de acido naftalen-2,6-dicarboxilico, o
mezclas de los mismos, y

(i) un componente hidroxilo que comprende al menos 80 % en mol de los residuos de etilenglicol o 1,3-propanodiol,

en base al 100 por ciento en mol de residuos de componente de acido carboxilico y el 100 por ciento en mol de
residuos de componente hidroxilo en el polimero de poliéster.

Tipicamente, los poliésteres, tal como tereftalato de polietileno, se preparan haciendo reaccionar un diol, tal como
etilenglicol, con un acido dicarboxilico como el acido libre o su dialquil C1-C4 éster para producir monémero de éster
y/o oligbmeros, que después se policondensan para producir el poliéster. Mas de un compuesto que contiene uno o
mas grupos de acido carboxilico o derivados de los mismos puede hacerse reaccionar durante el proceso. Todos los
compuestos que entran en el proceso que contienen uno o mas grupos de acido carboxilico o derivados de los
mismos que forman parte de dicho producto de poliéster comprenden el "componente de acido carboxilico". El % en
mol de todos los compuestos que contienen uno o mas grupos de acido carboxilico o derivados de los mismos que
estan en el producto asciende al 100. Los "residuos" de uno o mas compuestos que contienen uno o mas grupos de
derivados de acido carboxilico de los mismos que estan en dicho producto de poliéster se refieren a la porcién de
dicho uno o mas compuestos que permanecen en el producto de poliéster después de la condensacion de dicho uno
0 mas compuestos con uno o mas compuestos que contienen uno o mas grupos hidroxilo y se policondensan
adicionalmente para formar cadenas de polimero de poliéster de longitud variable.
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Mas de un compuesto que contiene uno o mas grupos hidroxilo o derivados de los mismos pueden formar parte del
producto o productos de polimero de poliéster. Todos los compuestos que entran en el proceso que contiene uno o
mas grupos hidroxilo o derivados de los mismos que forman parte de dicho producto o productos de poliéster
comprenden el componente hidroxilo. El % en mol de todos los compuestos que contienen uno o mas grupos
hidroxilo o derivados de los mismos que forman parte de dicho producto o productos de poliéster asciende hasta
100. Los "residuos" de uno o mas compuestos hidroxilo funcionales o derivados de los mismos que forman parte de
dicho producto de poliéster se refieren a la porcién de dicho compuesto o compuestos que permanecen en dicho
producto de poliéster después de la condensacién de dicho compuesto o compuestos con un compuesto o
compuestos que contienen uno o mas grupos de acido carboxilico o derivados de los mismos, y se policondensan
adicionalmente para formar cadenas de polimero de poliéster de longitud variable.

El % en mol de los residuos de hidroxilo y los residuos de acido carboxilico en el producto o los productos puede
determinarse por RMN de proton.

En otra realizacion preferida, el polimero de poliéster comprende:

(a) un componente de acido carboxilico que comprende al menos un 92 % en mol, o al menos 96 % en mol de los
residuos de acido tereftalico, derivados de acido tereftalico, acido naftalen-2,6-dicarboxilico, derivados de acido
naftalen-2,6-dicarboxilico, o mezclas de los mismos, mas preferiblemente acido tereftalico o derivados de acido
tereftalico, y

(b) un componente hidroxilo que comprende al menos 92 % en mol, o al menos 96 % en mol de los residuos de
etilenglicol o 1,3-propanodiol, mas preferiblemente etilenglicol,

en base al 100 por ciento en mol de los residuos del componente acido carboxilico y el 100 por ciento en mol de los
residuos del componente hidroxilo en el polimero de poliéster.

La reaccién del componente de acido carboxilico con el componente hidroxilo durante la preparacion del polimero de
poliéster no se limita a los porcentajes en mol indicados, ya que puede utilizarse un gran exceso del componente
hidroxilo si se desea, por ejemplo, en el orden de hasta el 200 % en mol con respecto al 100 % en mol del
componente de acido carboxilico usado. Sin embargo, el polimero de poliéster hecho por la reacciéon contendra las
cantidades indicadas de residuos de acido dicarboxilico aromatico y residuos de etilenglicol.

Los derivados de acido tereftalico y acido naftalen-dicarboxilico incluyen tereftalatos de dialquilo C+-C4 y naftalatos
de dialquilo C1-C,, tales como dimetiltereftalato y dimetilnaftalato.

Los modificadores pueden estar presentes en una cantidad de hasta el 40 % en mol, o hasta el 20 % en mol, o hasta
el 10 % en mol, o hasta el 8 % en mol, o hasta el 5 % en mol, en base al 100 por ciento en mol de su componente
respectivo, acido carboxilico o hidroxilo, en el polimero. Estan presentes preferiblemente modificadores funcionales
mono, tri y superiores y/o se afiaden en cantidades de Unicamente hasta aproximadamente el 8 % en mol, o hasta el
4 % en mol, o hasta aproximadamente el 2% en mol, en base al 100 por ciento en mol de su componente
respectivo, acido carboxilico o hidroxilo, en el polimero.

Ademas de un componente de diacido de acido tereftalico, derivados de acido tereftalico, acido naftalen-2,6-
dicarboxilico, derivados de acido naftalen-2,6-dicarboxilico, o mezclas de los mismos, el uno o mas componentes de
acido carboxilico del presente poliéster pueden incluir uno o mas compuestos de acido carboxilico modificadores
adicionales. Dichos compuestos de acido carboxilico modificadores adicionales incluyen compuestos de acido mono-
carboxilico, compuestos de acido dicarboxilico, y compuestos con un numero superior de grupos de acido
carboxilico. Los ejemplos incluyen acidos dicarboxilicos aromaticos que tienen preferiblemente de 8 a 14 atomos de
carbono, acidos dicarboxilicos alifaticos que tienen preferiblemente de 4 a 12 atomos de carbono, o acidos
dicarboxilicos cicloalifaticos que tienen preferiblemente de 8 a 12 atomos de carbono. Los ejemplos mas especificos
de acidos dicarboxilicos modificadores utiles como parte de uno o mas componentes de acido son acido ftalico,
acido isoftalico, acido naftalen-2,6-dicarboxilico, acido ciclohexano-1,4-dicarboxilico, acido ciclohexanodiacético,
acido difenil-4,4'-dicarboxilico, acido succinico, acido glutarico, acido adipico, acido azelaico, acido sebacico, y
similares, siendo mucho mas preferibles acido isoftalico, acido naftalen-2,6-dicarboxilico y acido ciclohexano-1,4-
dicarboxilico. Ha de apreciarse que el uso de los anhidridos de acido, ésteres, y cloruro de acidos correspondientes
de estos acidos se incluye en el término "acido carboxilico". También es posible para agentes de ramificacion de
compuestos tricarboxilo y compuestos con un mayor numero de grupos de acido carboxilico modificar el poliéster,
junto con terminadores de cadena de acido monocarboxilico.
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Ademas de un componente hidroxilo que comprende etilenglicol, el componente hidroxilo del presente poliéster
puede incluir mono-oles, dioles, o compuestos con un mayor nimero de grupos hidroxilo modificadores adicionales.
Los ejemplos de compuestos hidroxilo modificadores incluyen dioles cicloalifaticos que tienen preferiblemente de 6 a
20 atomos de carbono y/o dioles alifaticos que tienen preferiblemente de 3 a 20 atomos de carbono. Los ejemplos
mas especificos de dichos dioles incluyen dietilenglicol; trietilenglicol; 1,4-ciclohexanodimetanol; propano-1,3-diol;
butano-1,4-diol; pentano-1,5-diol; hexano-1,6-diol; 3-metilpentanodiol- (2,4); 2-metilpentanodiol-(1,4); 2,2,4-
trimetilpentano-diol-(1,3); 2,5-etilhexanodiol-(1,3); 2,2-dietil propano-diol-(1, 3); hexanodiol-(1,3); 1,4-di-(hidroxietoxi)-
benceno; 2,2-bis-(4-hidroxiciclohexil)-propano; 2,4- dihidroxi-1,1,3,3-tetrametil-ciclobutano; 2,2-bis-(3-
hidroxietoxifenil)-propano; y 2,2-bis-(4-hidroxipropoxifenil)-propano. Como modificadores, el polimero de poliéster
puede contener preferiblemente dichos comondémeros como acido isoftalico, acido 2,6-naftalenodicarboxilico, 1,4-
ciclohexanodimetanol, y dietilenglicol.

La composicién de poliéster puede incluir mezclas de tereftalatos de polialquileno y/o naftalatos de polialquileno
junto con oftros polimeros termoplasticos, tales como policarbonato (PC) y poliamidas. Se prefiere que la
composicion de poliéster debe comprender una mayor parte de los polimeros de poliéster, mas preferiblemente en
una cantidad de al menos el 80 % en peso, o al menos el 95 % en peso, y mucho mas preferiblemente el 100 % en
peso, en base al peso de todos los polimeros termoplasticos (excluyendo cargas, compuestos o particulas
inorganicas, fibras, modificadores de impacto, u otros polimeros que puedan formar una fase discontinua). También
se prefiere que los polimeros de poliéster no contengan ninguna carga, fibras o modificadores de impacto u otros
polimeros que formen una fase discontinua.

En una realizacién, la composicién contiene menos del 60 % en peso, o menos del 40 % en peso, o menos del 20 %
en peso, o menos del 10% en peso, o menos del 5% en peso, o ningun polimero de poliéster reciclado
posconsumo ("PCR") presente en la composicion, en base al peso total de todos los polimeros de poliéster. En otra
realizacion, la composicion contiene PCR en una cantidad de mas de cero y hasta el 60 % en peso, o hasta el 40 %
en peso, o hasta el 20 % en peso, o hasta el 10 % en peso, en base al peso total de todos los polimeros de
poliéster.

La composiciéon de poliéster de la invencion también contiene un residuo de aluminio. Un residuo de aluminio es el
resto que queda en una fusién de polimero tras la adicion de atomos de aluminio al proceso en fase de fusién para
preparar el polimero de poliéster, y el estado de oxidacion, el estado morfolégico, el estado estructural, o el estado
quimico del compuesto de aluminio segun se afiade, o del residuo presente en la composicién no se limita. El
residuo de aluminio puede estar en una forma idéntica al compuesto de aluminio segun se afiade a la reaccion en
fase de fusion, pero tipicamente se alterara dado que el aluminio que participd en la aceleracién de la velocidad de
policondensacién. Por la expresién "atomos de aluminio" o "aluminio" se refiere a la presencia de aluminio en el
polimero de poliéster detectado a través de cualquier técnica analitica adecuada independientemente del estado de
oxidacion del aluminio. Los métodos de deteccion adecuados para la presencia de aluminio incluyen espectrocospia
de emisién optica de plasma acoplado inductivamente (ICP-OES). La concentracion de aluminio se indica como
partes por millén de atomos de metal en base al peso del polimero. El termino "metal" no implica un estado de
oxidacion particular.

El aluminio puede afiadirse al proceso en fase de fusion (sin estar limitado el método de adicion e incluyendo afadir
el compuesto de aluminio al depdsito de mezcla de catalizador del proceso en fase de fusién y suministrando a un
recipiente de fase de fusion o tubos que conectan los recipientes) como un compuesto (que incluye una sal o un
complejo), o como un metal siempre que sea finalmente activo como un catalizador en la fase de policondensacion
en solitario o en combinacién con los atomos o compuestos de metal alcalino o los atomos o compuestos de metales
alcalinotérreos. Los 6xidos de aluminio no se incluyen en el significado de un compuesto de aluminio o metal ya que
son insolubles y tienen poca, si la hubiera, actividad catalitica en la fusion de polimero. Es deseable seleccionar un
compuesto de aluminio que pueda disolverse en un diluyente o en un vehiculo que sea volatil y/o reactivo con los
ingredientes formadores de poliéster. Los vehiculos reactivos liquidos adecuados pueden tener cualquier peso
molecular, tal como, los que varian de 62 a aproximadamente 10.000 gramos por mol. Los compuestos de aluminio
también pueden afadirse como lechadas o suspensiones o en un liquido que es volatil y/o reactivo con los
ingredientes formadores de poliéster. El aluminio también puede afiadirse al proceso en fase de fusién mezclando
por fusion el compuesto de aluminio con un polimero de poliéster en una extrusora adecuada u otro dispositivo para
formar un concentrado y, posteriormente, fundir preferiblemente el concentrado como un producto fundido suministro
al proceso en fase de fusién. Un modo preferido de adiciéon del compuesto de aluminio es ademas a un depdsito de
mezcla de catalizador, que es parte del equipo de proceso en fase de fusién de poliéster. Preferiblemente, el
depodsito de mezcla de catalizador también contiene un compuesto de metal alcalino, o un compuesto de metal
alcalinotérreo o un compuesto alcalino, asi como un disolvente adecuado. El etilenglicol es un disolvente preferido.
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Los componentes de catalizador de partida, un compuesto de aluminio y un compuesto de metal alcalino, o un
compuesto de metal alcalinotérreo, o un compuesto alcalino se calientan a una temperatura y durante una cantidad
de tiempo para afectar inicialmente a la disolucion. Las temperaturas adecuadas incluyen de 110 a 140 °C, o de 115
a 135 °C, durante una a cuatro horas. Una purga de nitrégeno puede minimizar la formacién de color en la solucién o
mezcla si los cuerpos de color son un problema. La tasa de purga de nitrégeno debe ser suficiente para eliminar los
volatiles que reaccionan para formar los cuerpos de color, tal como de 0,5 a 3 scfm, o 1 de 2 scfm. Para mantener o
mejorar la solubilidad, es util mantener la soluciéon o mezcla de 115 a 135°C con una purga de nitrégeno. El
contenido del depdsito de mezcla de catalizador puede transferirse a un depdsito de alimentacién de catalizador, que
puede utilizarse para introducir la solucién o mezcla en un proceso de fabricacion en fase de fusiéon de poliéster.

Los compuestos de aluminio de la invencién son cataliticamente activos. Para determinar, si se desea, si un
compuesto de aluminio es cataliticamente activo midiendo si la velocidad de reaccién se aumenta o no o la It.V. se
aumenta en al menos 0,1 dI/g si se mide desde un punto de inicio de 0,2 a 0,4 dl/g y después de una 1 hora a 280°C
y 0,8 mm de Hg con agitacién adecuada o después de 1 hora en cualquier conjunto deseado de condiciones
operativas, y usando la concentracion deseada para las operaciones reales. Preferiblemente, el compuesto de
aluminio escogido tendra suficiente actividad catalitica de tal forma que la velocidad de reaccién aumente o la It.V.
se aumente en al menos 0,2 dl/g, si se mide desde un punto de inicio de 0,2 a 0,4 dl/g después de 1 hora a 280°C y
0,8 mm de Hg con agitacion adecuada o después de 1 hora en cualquier conjunto deseado de condiciones
operativas, usando la concentracién deseada para las operaciones reales. Se prefiere que la actividad catalitica de
los compuestos de aluminio se compruebe en presencia de cualquier otro componente de catalizador a usar en
operaciones reales, pero en ausencia de otros compuestos cataliticamente activos que no se usaran.

Los compuestos de aluminio preferidos incluyen compuestos de aluminio con al menos un sustituyente organico. Los
ejemplos ilustrativos de compuestos adecuados incluyen los de la formula:

AI[OR][ORT[OR"][R"]4

donde R, R', R" son independientemente un grupo alquilo, un grupo arilo, un grupo acilo o hidrégeno, donde
preferiblemente al menos uno de R, R' R" y R" no es hidrégeno, R" es un grupo anionico, y a, b, ¢, d son
independientemente 0 o nimeros enteros positivos, y a+b+c+d es igual a 3 o no mayor de 3.

Los ejemplos adecuados de compuestos de aluminio incluyen las sales de acido carboxilico de aluminio, tal como,
aluminio acetato, benzoato de aluminio, lactato de aluminio, laurato de aluminio, estearato de aluminio, alcoholatos
de aluminio tales como etilato de aluminio, isopropilato de aluminio, tri n-butirato de aluminio, tri-terc-butirato de
aluminio, diisopropilato de mono-sec-butoxialuminio, y quelatos de aluminio en los que el grupo alcoxi de un
alcoholato de aluminio esta parcial o completamente sustituido por un agente quelante, tal como un acetoacetato de
alquilo o acetilacetona, tal como alquil diisopropilato de aluminio de acetoacetato de etilo, tris(etil acetoacetato) de
aluminio, diisopropilato de alquilo de acetoacetato de alquilo, bis(etil acetoacetato) de monoacetilacetato de aluminio,
tris(acetil acetato) de aluminio, acetilacetonato de aluminio.

Entre los compuestos de aluminio preferidos se encuentran las sales de acido carboxilico basicas de aluminio y
alcoholatos de aluminio. Las sales de acido carboxilico basicas de aluminio incluyen compuestos monobasicos y
dibasicos. El acetato de aluminio basico usando puede ser el compuesto diacetato monohidroxi o el compuesto
monoacetato dihidroxi, 0 una mezcla de los mismos. En particular, el acetato de aluminio basico y el isopropoxido de
aluminio son compuestos de aluminio preferidos. La estabilizacién del acetato de aluminio basico con acido bérico
en algunos casos aumenta su solubilidad. El isopropéxido de aluminio es mucho mas preferible.

Se afiade una cantidad de atomos de aluminio para realizar la policondensacion. Las cantidades preferidas son
eficaces para policondensar a una velocidad razonable. Una velocidad razonable es una a la que una linea de
poliéster puede operarse y aun devolver el coste de capital. Mas preferido, una velocidad razonable es la conseguida
con 250 ppm de Sb o mas rapida. La cantidad de aluminio presente en el polimero de poliéster varia de al menos
3 ppm, preferiblemente al menos 5 ppm, o al menos 8 ppm, o al menos 10 ppm, o al menos 15 ppm, o al menos
20 ppm, o al menos 30 ppm, y hasta 100 ppm, preferiblemente hasta el 75 ppm, o hasta 60 ppm de Al en base al
peso del polimero. El aumento de la relacién molar de alcali o metal alcalinotérreo con respecto a aluminio (M:Al)
aumenta la velocidad; por lo tanto, bajas cargas de Al pueden dar una relacion razonable con una M:Al moderada a
alta, mientras que da velocidades lentas a baja relacion molar de M:Al.

A altas cargas de catalizador, la solubilidad del catalizador en el poliéster puede ser un problema. La ultima adicion
de un compuesto de fosforo reduce el nivel de turbidez. En aplicaciones donde la claridad es importante, se evitan
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las altas cargas de catalizador. El intervalo preferido de aluminio es de 5 ppm a 60 ppm. Otras cantidades
adecuadas incluyen de 7, o de 10 ppm y hasta 60 ppm, o hasta 40 ppm, o hasta 30 ppm de Al.

Un residuo de metal alcalino o un residuo de metal alcalinotérreo son los atomos de metal alcalino o los atomos de
metales alcalinotérreos presentes en el polimero de poliéster en cualquier forma o estado de oxidacion, o si se usa
un compuesto alcalino, entonces el resto residual del compuesto alcalino presente en la fusién de polimero o el
polimero o articulo finalizado. Sus estados de oxidacion o ultimos estados fisicos, morfolégicos, estructurales o
quimicos no estan limitados. La expresion "metal alcalino" o "metal alcalinotérreo" o "metal” incluye el atomo en su
estado elemental o en un estado de oxidacion correspondiente a sus valencias permisibles en su grupo periédico. El
estado quimico del alcali tras la adicion tampoco esta limitado. El alcali puede afadirse como un compuesto de
metal, un compuesto organometalico, o como un compuesto sin un metal. Asimismo, el estado quimico del
compuesto de metal alcalinotérreo o el compuesto de metal alcalino tras la adicién no esta limitado.

Los metales alcalinos y los metales alcalinotérreos incluyen los metales en el grupo 1A'y en el Grupo IlA o en la tabla
periddica, incluyendo, pero sin limitacion, Li, Na, K, Rb, Cs, Mg, Ca, Sr, y preferiblemente Li, Na o K. Si la principal
preocupacion son las velocidades rapidas y la claridad, es mas preferido el Li. Si el color es la preocupacion
principal, es preferido el Na. Los metales pueden afiadirse en la fase de fusién como compuestos metalicos (que
incluye un complejo o una sal) que tienen contraiones, entre los que se prefieren los hidréxidos, carbonatos y acidos
carboxilicos.

Otros compuestos alcalinos adecuados son los mencionados en el documento USP 6.156.867. Incluyen los
compuestos de amina terciaria y los compuestos de amonio cuaternario. Los compuestos de aminas particulares
seleccionados son deseablemente aquellos no imparten mas color amarillo al polimero.

La relacién de los moles de metal alcalino o moles de metal alcalinotérreo o moles de alcali con respecto a los moles
de aluminio (MR M:AI) varia de al menos 0,1, preferiblemente al menos 0,25, o al menos 0,5, o al menos 0,75, o al
menos 1, o al menos 2, y hasta 75, hasta 50, hasta 25, hasta 20, hasta 15, hasta 10, preferiblemente hasta 8, o
hasta 6, o hasta 5. Para determinar la cantidad particular y la relacion molar empleada, se tiene en cuenta la
velocidad de reaccion deseada, el color, la claridad y la tasa de generacion de AA que se muestran en el polimero
final.

Cuando el nivel de aluminio esta entre 10 y 60 ppm en el poliéster en base al peso del polimero de poliéster, la MR
M:Al varia deseablemente de 0,5:1 a 6:1, o de 1:1 a 5:1. Cuando el nivel de aluminio varia de 3 ppm o menos de
10 ppm, la MR M:Al puede variar de mas de 6:1 hasta 5:1, especialmente si M es Li. Cuando el nivel de aluminio es
alto entre mas de 60 ppm a 100 ppm, la MR M:Al puede ser tan baja como de 0,1:1 a menos de 0,5:1,
especialmente cuando M es Li.

Las altas cargas de catalizador pueden afectar a la solubilidad de los catalizadores en el polimero de poliéster
fundido, lo que a su vez puede aumentar el nivel de turbidez del polimero. Sin embargo, una caracteristica ventajosa
de una realizacién de la invencion reside en que la adicion posterior de un desactivador reduce el nivel de turbidez
incluso a altas cargas de catalizador. Por lo tanto, se proporciona ahora una composicion de poliéster que contiene
atomos de fosforo, y un contenido de metal de al menos 35 ppm, al menos 45 ppm, al menos 60 ppm, o al menos 70
ppm, o al menos 80 ppm, o al menos 90 ppm, en base al peso acumulativo del aluminio, los metales alcalinotérreos,
y los metales alcalinos, en base al peso del polimero del poliéster. La cantidad de fosforo esta deseablemente a una
relacion de fésforo en moles con respecto a moles totales de todos los metales cataliticamente activos (MR P:M)
dentro de un intervalo de 0,25:1 a 3:1, donde los moles totales del todos los metales cataliticamente activos
empleados es la suma de los moles de aluminio, los moles de metales alcalino, si los hubiera, y los moles de los
metales alcalinotérreos, si los hubiera, y los moles de cualquier otro metal cataliticamente activo. La cantidad de
fésforo esta mas deseablemente en una MR P:M dentro del intervalo de 0,5:1 a 1,5:1. Las cantidades tipicas de
atomos de fésforo seran al menos 30 ppm, o al menos 50 ppm, o al menos 100 ppm. Los valores de turbidez de la
solucion de estos polimeros a altas cargas de catalizador pueden ser tan bajos como de 30 ntu o0 menos, o 20 ntu o
menos, o 15 ntu o menos, o 10 ntu o menos. La reduccién relativa de turbidez mediante la adicidon posterior de un
compuesto de fosforo es de tanto como del 40 % o mas, o el 50 % o mas, o el 60 % o mas, con respecto al mismo
polimero preparado sin fésforo.

El peso del aluminio y el metal alcalinotérreo o el metal alcalino puede medirse tras la adicién a la fase de fusion o
mediante técnicas analiticas para detectar la cantidad en el polimero o articulo finalizado. Los métodos de deteccion
adecuados para la presencia de aluminio y metales alcalinos o metales alcalinotérreos incluyen espectroscopia de
emision optica de plasma acoplado inductivamente (ICP-OES). Aunque la espectroscopia de fluorescencia de rayos
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X (XRF) es un método de deteccion adecuado para algunos metales alcalinotérreos y algunos metales alcalinos, no
es adecuada para detectar el aluminio a niveles inferiores, tales como los encontrados en el poliéster. La
concentracion de un metal alcalinotérreo o un metal alcalino se indica como las partes por millén de atomos de metal
en base al peso del polimero. El aluminio y los metales alcalinos o metales alcalinotérreos pueden afadirse como
una solucion, dispersion fina, una pasta, una suspensién o puros. Se anaden preferiblemente como un liquido, una
fusion, o un sdlido de flujo libre que puede medirse. Mucho mas preferiblemente, se afiaden en forma de un liquido,
y en particular en forma de una solucion o dispersion liquida.

El producto de reaccion del compuesto de aluminio y el compuesto de metal alcalino o el compuesto de metal
alcalinotérreo o el compuesto alcalino del depdsito de alimentacion del catalizador se afiade de forma deseable al
comienzo de la policondensacion (por ejemplo, tras la finalizacion de al menos el 90 % de la esterificacion o en los
primeros 30 minutos de reacciones de policondensacion).

Para evitar reacciones secundarias potencialmente indeseables entre el catalizador de aluminio y el agua generada
en la zona de esterificacion que puedan inhibir o desactivar el catalizador de aluminio y, por lo tanto, ralentizar la
velocidad de policondensacion, es deseable en otra realizacion mas, afiadir los compuestos de aluminio después de
una finalizacién sustancial de la reaccion de esterificaciéon o al comienzo o durante la policondensacion. En una
realizacién adicional, al menos el 75 %, o al menos el 85 %, o al menos el 95 % de la reaccion de esterificacion (en
cuanto a conversion) se realiza en ausencia de compuestos de aluminio afiadidos. Es deseable afiadir el compuesto
de aluminio y el compuesto de metal alcalino o el compuesto de metal alcalinotérreo en o cerca del mismo punto de
adicién. Es mucho mas deseable mezclar previamente y calentar el compuesto de aluminio y el compuesto de metal
alcalino o el compuesto de metal alcalinotérreo, como en un depésito de mezcla de catalizador, antes de la adicion a
la linea de fabricacion en fase de fusion para los polimeros de poliéster.

Pueden estar presentes si se desea otros metales de catalizador. Por ejemplo, pueden usarse catalizadores de Mn,
Zn, Sb, Co, Ti y Ge junto con aluminio y metales alcalinotérreos o catalizadores alcalinos. Preferiblemente, el
polimero de poliéster esta hecho sin la adicion de cobalto a la reaccion en fase de fusion, ya que se prefieren los
tonalizadores organicos. Pueden usarse catalizadores de titanio, particularmente si la fabricacion en fase de fusion
implica reacciones de intercambio de ésteres. Los catalizadores de titanio son aquellos compuestos afiadidos en
cantidades que aumentan la It.V. de la fusion de poliéster en al menos 0,3 dl/g, si no estan desactivados, en las
condiciones operativas usadas para preparar el polimero de poliéster.

Tipicamente, el catalizador de titanio afiadido durante el intercambio de ésteres se desactivara antes de la
policondensacion de la mezcla oligomérica resultante dado que, si se deja sin tratar antes de la policondensacion, el
catalizador de titanio decolorara gravemente el polimero debido a su alta actividad, que incluye reacciones
secundarias. Sin embargo, si se desea, pueden estar presentes pequefias cantidades de catalizadores de titanio
activo con el sistema de catalizador de la invenciéon. La cantidad de catalizador de titanio, si se usa, varia
generalmente de 2 ppm a 15 ppm, en base al peso del polimero. También pueden usarse catalizadores de antimonio
junto con el sistema de catalizador de la invencion. La cantidad de antimonio puede variar de 20 ppm a 250 ppm.
Debido a las preocupaciones sobre la generacion de AA, se prefiere que la cantidad de antimonio no sea mayor de
125 ppm, en base al peso del polimero. Puede ser necesario aumentar la cantidad de desactivador o compuesto de
fésforo si estan presentes metales cataliticos distintos de aluminio, metales alcalinotérreos, o metales alcalinos.

Preferiblemente, el polimero de poliéster esta hecho sin la adicién de titanio, cobalto o antimonio a la reaccién en
fase de fusién. Mas preferiblemente, el polimero de poliéster estd hecho sin la adicion de ningun metal
cataliticamente activo o compuestos metdlicos a la reaccién en fase de fusion distintos del aluminio/metal alcalino o
metal alcalinotérreo o sistema alcalino (por ejemplo, para fines de medicidon los compuestos son cataliticamente
activos si aumentan la velocidad de reaccion o aumentan la It.V. en al menos 0,1 dl/g desde un punto de inicio de 0,2
a 0,4 dl/g después de 1 hora a 280 °C y 0,8 mm de Hg con agitacion). Sin embargo, se reconocera que uno o mas
de los metales, tales como cobalto o0 manganeso, estaran mas probablemente presentes a bajos niveles en la fusion
dado que entran como impurezas con la composicion de acido tereftalico hecha a partir de un proceso de oxidacion
catalizado en fase liquida, catalizado con metal. Las impurezas de metal presentes en el suministro de materia prima
para el proceso en fase de fusidon no se consideran metales afadidos al proceso en fase de fusion.

El polimero de poliéster también contiene un desactivador de catalizador. Por un desactivador de catalizador se
refiere a un compuesto eficaz para desactivar, al menos parcialmente, o inhibir la actividad del sistema de
catalizador. Un compuesto es eficaz para desactivar, al menos parcialmente, el sistema de catalizador cuando
mediante su adicién a un nivel dado, y Unicamente para probar la eficacia de un compuesto a un nivel dado, cuando
cualquiera o tanto a) la velocidad del estado sodlido en las condiciones operativas reales se reduce con respecto al
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mismo polimero sin el desactivador ("casi sin aditivo") como b) al afadirse anteriormente, la velocidad de
policondensacién en fase de fusién en las condiciones operativas reales a una diana de It.V. constante se reduce, es
decir, lleva mas tiempo alcanzar la diana de It.V., o la It.V. del polimero se reduce en tiempo constante con respecto
al caso sin aditivo. Preferiblemente, el desactivador de catalizador también reduce la velocidad de generacion de AA
tras la fusion de las particulas con respecto al caso sin aditivo para reducir la contribucion de generacion de AA en
niveles de AA en un articulo moldeado, tal como una preforma, con respecto a un casi sin aditivo, y mas
preferiblemente tras fundir las particulas que tienen una It.V. de al menos 0,72 dl/g obtenida a partir de una
polimerizacién en fase de fusion.

El desactivador de catalizador se afiade por ultimo durante el proceso que fabrica la fusiéon de polimero para limitar
la actividad del sistema de catalizador durante las posteriores etapas de procesamiento por fusién, en las que el
sistema de catalizador catalizara de otro modo la conversién de precursores de acetaldehido presentes en las
particulas poliméricas para acetaldehido y/o catalizara la formaciéon de mas precursores de AA y su posterior
conversion en AA. Si se deja sin tratar, el polimero tendra una alta tasa de generacion de acetaldehido durante la
extrusion o el moldeo de inyeccién, contribuyendo de esta manera a un aumento en los niveles de AA en los
articulos hechos a partir de la fusion. El estabilizador o desactivador también pueden ayudar a estabilizar
térmicamente la fusion de polimero cerca del final de la policondensacion en fase de fusion y durante la refundicién
que se produce, por ejemplo, durante el procesamiento por fusion en los articulos, sin que se produzcan mas
reacciones para extinguir las cadenas poliméricas en la fusién altamente viscosa, una ruta para la formacién de mas
precursores de AA y por ultimo, mas AA. Ademas de reducir la tasa de formacion de precursores de AA y AA, el
estabilizador o desactivador puede mejorar la estabilidad hidrolitica del polimero. Cualquier reaccion secundaria al
menos parcialmente catalizada por el sistema de catalizador de policondensacién puede ser menos problema que
cuando el sistema de catalizador de policondensacién esta al menos parcialmente desactivado. El desactivador del
catalizador no se afiade junto con la adicién de compuestos de aluminio o compuestos de metales alcalinos o
compuestos de metales alcalinotérreos o compuestos alcalinos, ni se afiade al comienzo de la policondensacion, ya
que inhibira la actividad catalitica de los catalizadores de metal y, por lo tanto, la velocidad de policondensacion. Sin
embargo, ha de apreciarse que no todos los tipos o formas de compuestos de fésforo son desactivadores, y si no lo
son, si se desea, pueden afiadirse junto con el catalizador o al comienzo de la policondensacion.

Los compuestos de desactivacion adecuados son preferiblemente compuestos que contienen fésforo. Los
compuestos de fésforo contienen uno o mas atomos de fésforo. Los preferidos son fosfato triésteres, compuestos de
fésforo acido o sus derivados éster, y sales de amina sales de compuestos que contienen foésforo acido. Los
compuestos de fésforo acido tienen al menos un grupo de oxiacido, es decir, al menos un atomo de fésforo con
doble enlace a oxigeno y enlace sencillo a al menos un grupo hidroxilo o OH. El nimero de grupos acidos aumenta
segun aumenta el numero de grupos hidroxilo, unido al atomo de fésforo que tiene doble enlace a oxigeno.

Los ejemplos especificos de compuestos de fésforo incluyen acido fosforico, acido pirofosférico, acido de fosforo,
acido polifosférico, acidos carboxifosfonicos, acidos alquilfosfonicos, derivados de acido fosfénico, y cada una de sus
sales acidas y ésteres acidos y derivados, incluyendo ésteres de fosfato acidos, tales como mono- y di- ésteres de
fosfato y ésteres de fosfato no acidos (por ejemplo, fosfato tri-ésteres), tales como fosfato de trimetil, fosfato de
trietilo, fosfato de tributilo, fosfato de tributoxietilo, fosfato de tris(2-etilhexilo), tri-ésteres de fosfato oligoméricos,
fosfato de trioctilo, fosfato de trifenilo, fosfato de tritolilo, fosfato de (tris)etilenglicol, fosfonoacetato de trietilo, metil
fosfonato de dimetilo, metilenodifosfonato de tetraisopropilo, mono-, di-, y tri-ésteres de acido fosférico con
etilenglicol, dietilenglicol, o 2-etilhexanol, o mezclas de cada uno. Otros ejemplos incluyen difosfito de
distearilpentaeritritol, compuestos de mono- y di-hidrogenofosfato, compuestos de fosfito, ciertos compuestos de
fésforo inorganico que son preferiblemente solubles en la fusion de polimero, poli(etilen)hidrogenofosfato, y fosfatos
de sililo. La turbidez en las soluciones de particulas o en partes moldeadas es una indicacién de la falta de
solubilidad o solubilidad limitada de un aditivo en la fusién de polimero. Es mas probable que los aditivos solubles
desactiven/estabilicen el sistema de catalizador.

Otros compuestos de fosforo que pueden afadirse incluyen las sales amina de compuestos de fésforo acido. Las
aminas pueden ser ciclicas o aciclicas, pueden ser monoméricas, oligoméricas, o poliméricas, y deben seleccionarse
para minimizar la turbidez y/o maximizar la solubilidad cuando existen problemas. Los constituyentes organicos de la
amina en principio pueden ser cualquier grupo organico. Son adecuados amoniaco y compuestos relacionados como
hidréxido de amonio.

Los grupos organicos adecuados en la amina incluyen alquilo, cicloalquilo, arilo, aralquilo, alcarilo, heteroarilo, etc.,

lineas o ramificados. Cada uno de estoas tipos de grupos organicos puede estar sin sustituir o sustituido, es decir
con hidroxi, carboxilo, alcoxi, halo, y grupos similares. Los grupos organicos también pueden contener enlaces
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carbonato, ceto, éter y tioéter, asi como amida, éster, sulféxido, sulfona, epoxi, y similares. Esta lista es ilustrativa y
no limitante.

Las aminas preferidas son aminas ciclicas que tienen un anillo de 5 a 7 miembros, preferiblemente un anillo de seis
miembros. Estos anillos pueden constituir una Unica especie "monomérica", o pueden ser parte de un oligémero o
polimero mayor.

Las aminas ciclicas preferidas son aminas obstaculizadas que tienen grupos organicos sustituidos en posiciones del
anillo adyacentes al nitrégeno en el anillo. El propio nitrégeno del anillo puede estar también sustituido, es decir, por
alquilo, arilo, aralquilo, alcarilo, y otros grupos. Las aminas obstaculizadas también pueden comprender una porcién
de un resto oligomérico o resto polimérico.

Otro tipo de aminas preferidas son los aminoacidos. Se prefieren especialmente los aminoacidos con puntos de
descomposicién a o por encima de las temperaturas de polimerizacién. Pueden usarse el enantidmero L, el
enantiomero D o cualquier mezcla de los mismos, incluyendo mezclas racémicas. El grupo amina y el grupo acido
carboxilico no tienen que estar unidos al mismo carbono. Los aminoacidos pueden ser alfa, beta 0 gamma. Pueden
usarse aminoacidos sustituidos. Los aminoacidos con algo de solubilidad en agua se prefieren especialmente, ya
que esto permite que la sintesis de la sal se haga en agua, es decir, sin VOC (compuestos organicos volatiles). Las
aminas adecuadas contienen al menos un nitrdgeno capaz de formar sal con un acido que contiene fosforo. En las
aminas obstaculizadas que contienen restos de piperidinilo N-alquilados, la formacion de sal puede implicar
piperidinil nitrégeno, generando una especie, tal como (pero sin limitacion):

T
HyC H ‘0—P—0OH
N/ I
Hy N _CH; H
mLe” | Y e V)

Cuando hay un nitrégeno en el compuesto amina que puede formar una sal, se usa un mol de acido que contiene
fésforo por mol de compuesto amina. Cuando hay dos o mas atomos de nitrdgeno en el compuesto amina que
pueden formar sales, pueden usarse dos o0 mas moles de acido por mol de compuesto amina, hasta una cantidad de
acido que crea sales que no tienen nitrogeno neutralizable restante, o ligeramente en exceso de esta cantidad.

El grupo de acido carboxilico del aminoacido abre la posibilidad de que la porcion de amina de la sal pueda hacerse
reaccionar en la cadena de poliéster. La reaccién en la cadena de poliéster debe dar como resultado menos
volatilidad y menos extractabilidad. La reaccion en la cadena de poliéster también puede realizarse si la porcion
amina de la sal contiene un grupo hidroxilo y/o un grupo carboxilo. Si hay unicamente 1 grupo carboxilo o hidroxilo,
la sal puede funcionar como un protector terminal. Si hay un total de 2 o0 mas grupos reactivos (carboxilo o hidroxilo),
la sal no siempre quede estar en el extremo de la cadena. La reaccién en la cadena de poliéster también es posible
para la porcién que contiene fésforo de la sal. Por ejemplo, el acido fosférico puede reaccionar con compuestos
hidroxilo para formar ésteres de fosfato. El extremo de la cadena de los poliésteres a menudo es un grupo terminal
hidroxietilo. El acido fosférico también puede reaccionar en la mitad de una cadena de poliéster.

El precursor al resto de fosforo de la sal de fésforo puede ser cualquier oxiacido de fésforo, incluyendo, pero sin
limitacién, acido hipofosforoso, acido fosforoso, acido fosférico, acido polifosforico, acidos polifosforosos, acido
pirofosférico, acidos fosfinicos, acidos fosfénicos, monoésteres de fosfato, diésteres de fosfato, monoésteres de
fosfonato, monoésteres de pirofosfato, diésteres de pirofosfato, triésteres de pirofosfato, o sales o compuestos que
aun tienen al menos un hidrégeno acido, etc. El hidrégeno en cualquier grupo OH unido directamente al grupo P=0
es acido. Los compuestos con mas de un hidrégeno acido pueden tener uno o mas hidrogenos acidos sustituidos
con grupos organicos, tales como alquilo, arilo, aralquilo, alcarilo, etc., por oligdmeros de poliéter, oligdmeros de
poliéster, etc. Sin embargo, debe quedar al menos un hidrogeno acido formador de sal. Los oxiacidos de fésforo con
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uno o mas hidrégeno unidos directamente al grupo P=O pueden tener uno o mas de estos hidrogenos sustituidos
con grupos organicos, tales como alquilo, arilo, aralquilo, alcarilo, etc. Los ejemplos de estos compuestos incluyen,
pero sin limitacion, acidos alquilfosfénicos, acidos alquilfosfinicos y acidos dialquilfosfinicos. Al igual que con las
aminas, los grupos organicos pueden estar sustituidos.

En una realizacion, las sales se preparan por la reaccion de uno o mas compuestos que contienen fésforo acido con
uno 0 mas compuestos organicos basicos que contienen nitrégeno, donde los compuestos que contienen fésforo se
seleccionan preferiblemente de entre compuestos que tienen las féormulas:

Il
@  R—O—F-H R~0-P

O 0

I |

R, R,
i

© Rrot-ol

O

@) 77X o7
X'/ '\_O 0: \X

10
donde
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R1 y Rz se seleccionan independientemente entre hidrégeno, alquilo C1-Ca2, alquilo C4-Cy, sustituido, cicloalquilo Cs-
Cs, cicloalquilo C3-Cg sustituido, heteroarilo y arilo;

nesde 2ab500;y
5 X se selecciona de entre hidrogeno y hidroxi;
y donde los compuestos organicos basicos que contienen nitrégeno se seleccionan preferiblemente de entre

compuestos que tienen las formulas:
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donde

R1 y Rz se seleccionan independientemente entre hidrégeno, alquilo C1-Ca2, alquilo C4-Cy, sustituido, cicloalquilo Cs-
Cs, cicloalquilo C3-Cg sustituido, heteroarilo y arilo;

Cada uno de los siguientes tipos de grupos organicos puede estar sustituido o sin sustituir, es decir con hidroxi,
carboxi, alcoxi, halo, y/o grupos similares, y cualquier combinacion de los mismos. Los grupos organicos también
pueden contener enlaces carbonato, ceto, éter y tioéter, asi como amida, éster, sulfoxido, sulfona, epoxi, y similares.
Esta lista es ilustrativa y no limitante.

R3, R4, ¥ Rs se seleccionan independientemente entre hidrégeno, alquilo C1-Cy,, alquilo C1-Cy» sustituido, cicloalquilo
Cs-Cs, y cicloalquilo C3-Cg sustituido donde preferiblemente, al menos uno de Rs, R4, y Rs es un sustituyente distinto
de hidrégeno; sin embargo, en el caso donde Rs, R4, y Rs son todos hidrégeno, hidroxido de amonio es la forma
preferida; Rz y R4 0 R4 y Rs pueden representar en conjunto un grupo divalente que forma un anillo con el atomo de
nitrégeno al que estan unidos, por ejemplo, morfolino, piperidino y similares;

Rs, R7, Rs, y Ro se seleccionan independientemente entre hidrogeno, alquilo C4-Cy, alquilo C4-Cy sustituido,
cicloalquilo Cs-Csg, cicloalquilo Cs-Cs sustituido, heteroarilo, arilo;

R10 se selecciona de entre hidrogeno, -ORs, alquilo C4-Cyy, alquilo C1-Cy; sustituido, cicloalquilo Cs-Cs, cicloalquilo
C3-Cg sustituido;

R11 se selecciona de entre hidrégeno, alquilo C1-Cy,, alquilo C4-C»; sustituido, cicloalquilo Cs-Cs, cicloalquilo C3-Cs
sustituido, heteroarilo, arilo, -Y1-R3 0 un grupo succinimido que tiene la férmula
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donde

R12 se selecciona de entre hidrégeno, alquilo C1-Cy,, alquilo C4-C»; sustituido, cicloalquilo Cs-Cs, cicloalquilo C3-Cs
sustituido, heteroarilo, arilo y puede situarse en las posiciones 3, 4 0 5 en el anillo aromatico;

el grupo -N(Rs3)(R4) puede situarse en las posiciones 3, 4 0 5 en el anillo piridina del compuesto de nitrégeno (5);

los grupos -CO2R3 y R1 pueden situarse en cualquiera de las posiciones 2, 3, 4, 5, 6 del anillo piridina del compuesto
de nitrégeno (6);

L1 es un grupo de unién divalente seleccionado de entre alquileno C»-Cyp; -(CH2CH2-Y1)13-CH2CH>-; cicloalquileno
C3-Cg; arileno; 0-CO-L,-OC-;

L, se selecciona de entre alquileno C-Cy, arileno -(CH2CH2-Y1)1.3-CH2CH_- y cicloalquileno C3-Cs;

Y1 se selecciona de entre -OC(O)-, -NHC(O)-, -O-, -S-, -N(R1)-;

Y2 se selecciona de entre -O- 0 -N(R+)-;

R13 ¥ R4 se seleccionan independientemente entre -O-Rz, y -N(Rz2)2;

Z es un numero entero positivo de hasta aproximadamente 20, preferiblemente hasta aproximadamente 6;

m1, se selecciona de entre 0 a aproximadamente 10;

n1 es un numero entero positivo seleccionado de entre 2 a aproximadamente 12;

R1s, ¥ Ris se seleccionan independientemente entre hidrégeno, alquilo C1-Cyp, alquilo C4-Cs, sustituido, cicloalquilo

Cs-Cs, cicloalquilo C3-Cg sustituido, heteroarilo, arilo, y el radical A donde el radical A se selecciona de entre las
siguientes estructuras:

R SR, R IR, Ra
0]

* N N N
D i S,
N.__N 2 N__N NN
Y 1] Y ] Y

Y2 Y2 Y2

Las estructuras del radical A donde * designa la posicién de unién.

Preferiblemente al menos uno de Ris5 y Rig €s un A radical; y donde la relacion del numero de atomos de fosforo en
el compuesto que contiene fésforo acido con respecto al numero de atomos de nitrégeno basico en el compuesto
organico basico es de aproximadamente 0,05 a aproximadamente 2, preferiblemente de aproximadamente 0,25 a
aproximadamente 1,1.

El término "alquilo C1-Cy2," representa un radical hidrocarburo saturado que contiene de uno a veintidds carbonos y
que puede ser de cadena lineal o ramificada. Dichos grupos alquilo C1-C2 pueden ser metilo, etilo, propilo, butilo,
pentilo, hexilo, heptilo, octilo, isopropilo, isobutilo, terc-butilo, neopentilo, 2-etilheptilo, 2-etilhexilo, y similares. El
término "alquilo C4-Cy, sustituido" se refiere a radicales alquilo C1-C,2; como se ha descrito anteriormente que
pueden estar sustituidos con uno o mas sustituyentes seleccionados de entre hidroxi, carboxi, halégeno, ciano, arilo,
heteroarilo, cicloalquilo Cs-Cs, cicloalquilo Cs-Cg sustituido, alcoxi C1-Ce, alcanoiloxi C2-Cs, y similares.

El término "cicloalquilo C3-Cs" se usa para representar un radical hidrocarburo cicloalifatico que contiene de tres a
ocho atomos de carbono. El término "cicloalquilo C3-Cs sustituido” se usa para describir un radical cicloalquilo Cs-Cs
como se ha detallado anteriormente que contiene al menos un grupo seleccionado entre alquilo C+-Cs, alcoxi C4-Ce,
hidroxi, carboxi, halégeno, y similares.
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El término "arilo" se usa para representar un radical aromatico que contiene 6, 10 o 14 atomos de carbono en la
estructura anular aromatica conjugada y estos radicales estan opcionalmente sustituidos con uno o mas grupos
seleccionados de entre alquilo C4-Cs; alcoxi C1-Cg; fenilo, y fenilo sustituido con alquilo C+-Cs; alcoxi C4-Ce;
cicloalquilo C3-Cs; haldégeno; hidroxi, carboxi, ciano, trifluorometilo y similares. Los grupos arilo tipicos incluyen fenilo,
naftilo, fenilnaftilo, antrilo (antracenilo) y similares. El término "heteroarilo" se usa para describir radicales ciclicos
conjugados que contienen al menos un heteroatomo seleccionado de entre azufre, oxigeno, nitrégeno o una
combinacién de estos junto con de dos a aproximadamente diez atomos de carbono y estos radicales heteroarilo
sustituidos con los grupos que se han mencionado anteriormente como posibles sustituyentes en el radical arilo. Los
heteroarilo tipicos incluyen: 2- y 3-furilo, 2- y 3-tienilo, 2- y 3-pirrolilo, 2-, 3-, y 4-piridilo, benzotiofen-2-ilo; benzotiazol-
2-ilo, benzoxazol-2-ilo, bencimidazol-2-ilo, 1, 3, 4-oxadiazol-2-ilo, 1, 3, 4-tiadiazol-2-ilo, 1,2,4-tiadiazol-5-ilo, isotiazol-
5-ilo, imidazol-2-ilo, quinolilo, y similares.

Las expresiones "alcoxi C4-Cg" y "alcanoiloxi C»-Cs" se usan para representar los grupos -O-alquilo C4-Cs y -
OCOalquilo C+-Cs, respectivamente, donde "alquilo C1-Cs" representa un hidrocarburo saturado que contiene 1-6
atomos de carbono, que puede ser de cadena lineal o ramificada, y que puede estar adicionalmente sustituido con
uno o mas grupos seleccionados de entre halégeno, metoxi, etoxi, fenilo, hidroxi, carboxi, acetiloxi y propioniloxi. El
término "halégeno” se usa para representar fluor, cloro, bromo y yodo; sin embargo, se prefieren cloro y bromo.

El término "alquileno C,-Cx" se usa para representar un radical hidrocarburo divalente que contiene de dos a
veintidés carbonos y que puede ser de cadena lineal o ramificada y que puede estar sustituido con uno o mas
sustituyentes seleccionados de entre hidroxi, carboxi, halégeno, alcoxi C4-Cs, alcanoliloxi C»-Cs y arilo. El término
"cicloalquileno C3-Cg" se usa para representar radicales cicloalifaticos divalentes que contienen de tres a ocho
atomos de carbono y estos estan opcionalmente sustituidos con uno o mas grupos alquilo C4-Ce. El término "arileno”
se usa para representar radicales 1,2-, 1,3- y 1,4-fenileno y estos estan opcionalmente sustituidos con alquilo C+-Cs,
alcoxi C4-Cs y haldgeno.

Las aminas obstaculizadas preferidas contienen restos piperidinilo sustituidos con alquilo y/o restos de triazina, mas
preferiblemente aminas obstaculizadas donde al menos un grupo amina esta sustituido tanto con un resto triazina
como un resto de piperidina sustituido con alquilo. En las aminas obstaculizadas mas preferidas, los restos que
contienen grupos amino estan unidos por un grupo alquileno, preferiblemente un grupo (-CH-), donde n es de 2 a
12, preferiblemente de 4-10, y mucho mas preferiblemente 6 u 8. La amina obstaculizada mas preferida es
Cyasorb® UV-3529, que contiene unidades de repeticion de la formula:

CH; CHs
H; N_ CHs H N_ _CH,
Hs CH; HC CH;

-E—(CND\I.—N (CHy)——N } 1)
T
(]

La sal del componente amina puede prepararse poniendo juntos el compuesto que contiene fésforo acido y el
compuesto organico que contiene nitrdgeno basico o hidréxido de amonio de una manera adecuada. Una manera
adecuada es cualquier procedimiento que implique poner en contacto el acido que contiene fésforo acido con el
compuesto organico basico o hidroxido de amonio. Por ejemplo, el compuesto que contiene fosforo acido y el
compuesto organico que contiene nitrdgeno basico o hidroxido de amonio puede disolverse en disolventes
apropiados y las soluciones se mezclan seguidas de precipitacion del producto de reaccion; mezclar el acido que
contiene fésforo y el compuesto organico basico o hidréxido de amonio sin disolvente; y similares.
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La relaciéon del numero de grupos acidos en el compuesto de fosforo acido con respecto al nimero de atomos de
nitrégeno basico en el compuesto organico basico o hidroxido de amonio puede estar en el intervalo de
aproximadamente 0,05 a aproximadamente 2, preferiblemente de aproximadamente 0,25 a aproximadamente 1,1.
Las composiciones que contienen un gran exceso de compuestos de fésforo acido sin reaccionar pueden dar como
resultado la corrosion del equipo de proceso durante la fabricacion del poliéster, la fabricacion del concentrado (si
procede), o la fabricacién de la preforma.

Dado que el sistema de catalizador usando en la invencion puede estar tan facilmente al menos parcialmente
desactivado, los compuestos de fosforo que se descubrié previamente que eran menos eficaces con los sistemas
catalizados con antimonio, tales como los ésteres completos de compuestos de fésforo acido, como triésteres de
fosfato, pueden ahora usarse en la fusion de polimero y el proceso de la invenciéon. Ademas, pueden usarse
compuestos de fésforo que ha descubierto que causan un aumento de la turbidez con los sistemas catalizados con
antimonio, tal como acido de fésforo, como un desactivador con el sistema de catalizador de la presente invencion
sin actuar para aumentar la turbidez debido a la reduccién de un metal, que, en el caso de los sistemas catalizados
con antimonio, otorga un color gris o negro al poliéster.

La cantidad de compuesto de fésforo u otro desactivador de catalizador usado en este proceso es eficaz para reducir
la cantidad de AA generada tras la refundicion del polimero producido en la fase de fusién desactivando parcial o
completamente la actividad catalitica de la combinacién de dichos (i) atomos de aluminio y (ii) atomos de metales
alcalinotérreos o atomos de metales alcalinos o residuos de compuestos alcalinos. La cantidad de AA generada tras
la refundicion que puede tolerarse depende de la aplicacion final y, a menudo, del propietario de la marca de bebida
particular implicado. Las preformas usadas para hacer botellas de agua a menudo tienen especificaciones de AA
inferiores que las preformas usadas para hacer botellas de bebidas carbonatadas (CSD). Por ejemplo, el nivel
aceptable maximo de AA en preformas de CSD puede ser aproximadamente 8 ppm, mientras que el nivel aceptable
maximo de AA en algunas preformas de agua puede ser aproximadamente 3 ppm. Las preformas destinadas a
usarse tanto en mercados de CSD como de agua, las preformas de uso dual, a menudo tienen especificaciones de
AA similares a las preformas usadas Unicamente en el mercado del agua. La cantidad de compuesto de fésforo u
otro desactivador de catalizador usado depende de la diana en el poliéster, que depende de la aplicacion de uso
final y/o del propietario de la marca de bebidas implicado. Por ejemplo, el nivel de fésforo diana en PET sera mayor
para aplicaciones de agua o uso dual que para aplicaciones de CSD. Dado que la ultima adicion de desactivador de
catalizador puede causar una pérdida de It.V., debe afiadirse la cantidad minima de desactivador posible para
conseguir el nivel de AA diana en la parte de para una aplicacion dada. Si el desactivador es corrosivo, debe
afnadirse la cantidad minima de desactivador posible para conseguir el nivel de AA diana en la parte para una
aplicacion dada.

Se tiene en cuenta la cantidad acumulativa de aluminio, metales alcalinos o alcalinotérreos, y cualquier otro metal de
catalizador presente en la fusion. La relacion de los moles de fésforo con respecto a los moles totales de aluminio y
metal alcalinotérreo y/o metal alcalino (MR P:M donde M se considera la suma de los moles de aluminio, los moles
de metales alcalinotérreos, es estan presentes, y los moles de metales alcalinos, si estan presentes, y donde MR
representa la relacion molar) es generalmente al menos 0,1:1, o al menos 0,3:1, o al menos 0,5:1, o al menos 0,7:1,
o al menos 1:1, y hasta aproximadamente 5:1, o mas preferiblemente hasta aproximadamente 3:1, o hasta 2:1, o
hasta 1,8:1, o hasta 1,5:1. Deben evitarse cantidades excesivamente grandes de compuestos de fésforo para
minimizar la pérdida de It.V. polimérica tras la adiciéon del compuesto de fosforo a la fusion de poliéster. El intervalo
preferido para MR P:M es de 0,5a 1,5.

Los compuestos de metales distintos de aluminio, metales alcalinos y metales alcalinotérreos también reaccionan
con compuestos de fésforo. Si, ademas de compuestos de aluminio, metales alcalinos y/o metales alcalinotérreos,
estan presentes otros compuestos de metal que reaccionan con compuestos de fésforo, entonces la cantidad de
compuesto de fésforo afiadida por ultimo esta deseablemente en exceso de la requerida para conseguir la MR P:M
diana para asegurar que los compuestos de fosforo reaccionan o se combinan con todos los metales reactivos
presentes. En otra realizacion de la invencion, La composicion de polimero de poliéster contiene atomos de aluminio
en un intervalo de 5 ppm a 100 ppm, o de 7 a 60 ppm, o de 10 ppm a 30 ppm, en base al peso del polimero de
poliéster, y la relacion molar de todos los atomos de metales alcalinotérreos y atomos de metales alcalinos con
respecto a los moles de atomos de aluminio esta dentro de un intervalo de 0,5:1 a 6:1, o de 1:1 a 5:1, o de 2:1 a 4:1,
y la relacion P:M " varia de 0,1:1 a 3:1, o de 0,3:1 a 2:1, o de 0,5:1 a 1,5:1. Preferiblemente, la composicion de
polimero de poliéster contiene aluminio y al menos uno de litio, o sodio o potasio, o una combinacién de los mismos.
En una realizacion, la composicion contiene aluminio y litio, 0 atomos de aluminio y sodio.
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Dado que uno de los beneficios de la invencién es la facilidad con la que el sistema de catalizador puede
desactivarse, se debe tener cuidado de no afadir el compuesto de fosforo y otro desactivador demasiado pronto, ya
que esto retrasara la velocidad de policondensacién. La adicion de la cantidad final de fésforo deseado debe
completarse Unicamente tras la finalizacion sustancial de la policondensacion y, posteriormente, y preferiblemente, la
cantidad final del compuesto de fésforo deseado no debe afadirse a la fusiéon de polimero en el proceso de
fabricacién en fase de fusion hasta la finalizacién sustancial de la policondensacion, o posteriormente.

En las realizaciones en las que los compuestos de foésforo se afiaden en la polimerizacién en fase de fusion, por la
cantidad final de fésforo se refiere a la cantidad final de fosforo deseada en el polimero de poliéster que sale del
proceso de fabricacion en fase de fusidon o que aparece en un granulo. Si se desea, puede afiadirse pronto una
cantidad parcial de compuesto de fésforo en el proceso de fabricacién en fase de fusién, tal como al inicio de la
policondensacion, con la condicién de que se afiada una porcién de fésforo que representa la cantidad final en el
transcurso de la policondensacion o después o antes de la solidificacion como se explica adicionalmente a
continuacién. Para maximizar las tasas de policondensacion y/o produccion, la mayor parte de, o preferiblemente la
masa entera, o mucho mas preferiblemente el conjunto del compuesto de fésforo, se afiade por ultimo al proceso de
fabricacion en fase de fusion.

Para minimizar la pérdida de It.V. si se afiaden grandes cantidades de fésforo, o para minimizar adicionalmente la
pérdida de It.V. potencial incluso si se afiaden cantidades moderadas u 6ptimas de fésforo, es deseable afiadir el
compuesto de fésforo puro, es decir, sin dilucién adicional, tal como en el caso del 85 % o mas de acido fosférico. Si
se usa un vehiculo, es prefiere que el vehiculo no sea reactivo, es decir, que no rompa la cadena polimérica ni
aumente las tasas de generacion de AA. Se conocen agua, alcoholes, glicoles y PET de peso molecular inferior para
romper la cadena polimérica. Una vez se conocen la cantidad minima de compuesto de fosforo y la pérdida de It.V.
asociada, el proceso en fase de fusidon puede realizarse de tal forma que la It.V, hecha antes de la
desactivacion/estabilizacion, es mayor por la cantidad de pérdida de It.V. esperada de manera que pueda
conseguirse la ItV. diana.

La reaccion en fase de fusién avanza en un modo por lotes, semi-lotes o continuo. Preferiblemente, el proceso de la
invencion es continuo.

En el proceso de la invencién, los polimeros de poliéster estan hechos en una reaccién en fase de fusiéon que
comprende formar una fusion de polimero de poliéster en presencia de un compuesto de aluminio y un metal alcalino
0 un compuesto de metal alcalinotérreo o un compuesto alcalino. Al menos una porcidon de la reaccion de
policondensacién avanza en presencia de la combinacion de un compuesto de aluminio, un compuesto de metal
alcalino, un compuesto de metal alcalinotérreo, o un compuesto alcalino. Las diversas maneras en las que el
compuesto de aluminio, el compuesto de metal alcalino, el compuesto de metal alcalinotérreo o el compuesto alcali
pueden anadirse, su orden de adicion, y sus puntos de adicién, se describen adicionalmente a continuacion.

Los reactantes de precursores de poliéster se suministran a un recipiente de reaccion de esterificaciéon donde se
realiza la primera fase del proceso en fase de fusién. El proceso de esterificacion continlda por esterificacion directa o
por reacciones de intercambio de ésteres, también conocidas como transesterificacion. En la segunda fase del
proceso en fase de fusion, la mezcla oligomérica formada durante la esterificacion se policondensa para formar una
fusion de poliéster. El peso molecular de la fusién continla para aumentar en el proceso en fase de fusion a la IV
deseada. El sistema de catalizador de la invencién es util en cualquier proceso en fase de fusién para hacer
polimeros a base de tereftalato de polietileno.

Para ilustrar adicionalmente, una mezcla de uno o mas acidos dicarboxilicos, preferiblemente acidos dicarboxilicos
aromaticos, o derivados formadores de éster de los mismos, y uno o mas dioles, tal como etilenglicol, se suministran
continuamente a un reactor de esterificacion operado a una temperatura de entre aproximadamente 200 °C y
300 °C, y a una presion super-atmosférica de entre aproximadamente 1 psi hasta aproximadamente 70 psi. El
tiempo de residencia de los reactantes tipicamente varia de entre aproximadamente una y cinco horas.
Normalmente, el acido o acidos dicarboxilicos se esterifican directamente con uno o mas dioles a presion elevada y
a una temperatura de aproximadamente 240 °C a aproximadamente 285 °C. La reaccion de esterificacion contintia
hasta que se consigue una conversion del grupo acido o éster de al menos el 70 %, pero mas tipicamente hasta que
se consigue una conversion del grupo acido o éster de al menos el 85 % para hacer la mezcla oligomérica deseada
(o también conocida de otro modo como el "monémero").

La mezcla oligomérica resultante formada en la zona de esterificacion (que incluye procesos de esterificacion directa
e intermedio de éster) incluye mondmero de bis(2-hidroxietil)tereftalato (BHET), oligémeros de bajo peso molecular,
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DEG, y cantidades traza de agua como el subproducto de condensacion no eliminado totalmente en la zona de
esterificacion, junto con otras impurezas traza de las materias primas y/o posiblemente formadas por reacciones
secundarias catalizadas, y otros compuestos afadidos opcionalmente, tales como tonalizadores y estabilizadores.
Las cantidades relativas de BHET y especies oligoméricas variaran dependiendo de si el proceso es un proceso de
esterificacion directa, en cuyo caso la cantidad de especies oligoméricas son significativas e incluso estan se
presentan como la especie principal, o un proceso de intercambio de ésteres, en cuyo caso, la cantidad relativa de
BHET predomina sobre la especie oligomérica. Se retira el agua segun la reacciéon de esterificacion continda para
dirigir el equilibrio hacia los productos deseados. El metanol se retira segun la reaccion de intercambio de éster de
un éster dimetilico de un acido dicarboxilico avanza para dirigir el equilibrio hacia los productos deseados. La zona
de esterificacion produce tipicamente las especies mondmeros y oligémeras, si procede, de forma continua en una
serie de uno o mas reactores. Como alternativa, las especies monomeéricas y oligoméricas en la mezcla oligomérica
pueden producirse en uno o mas reactores por lotes. Sin embargo, se entiende que en un proceso para hacer PEN,
la mezcla de reaccién contendra la especie monomérica bis (2-hidroxietil)-2,6-naftalato y sus oligdmeros
correspondientes. En esta fase, la It.V. normalmente no puede medirse o es menor de 0,1 dl/g. El grado medio de
polimerizacion de la mezcla oligomérica fundida es tipicamente menor de 15, y a menudo, menor de 7,0.

La reaccion para hacer la mezcla oligomérica esta preferiblemente no catalizada de otro modo en el proceso de
esterificacion directa y se cataliza adicionalmente en procesos de intercambio estérico. Los catalizadores de
intercambio de éster tipicos que pueden usarse en una reaccion de intercambio de éster incluyen alcoxidos de titanio
y dilaurato de dibutilestafio, compuestos de cinc, compuestos de manganeso, usado cada uno individualmente o en
combinacién entre si. También pueden usarse compuestos de metales alcalinos, tales como los de litio o sodio, o
compuestos de metales alcalinotérreos, tales como los de magnesio o calcio, como catalizadores de intercambio de
éster. Es adecuado cualquier otro material de catalizador ya conocido por los expertos en la técnica. En una
realizacion mucho mas preferida, sin embargo, la reaccion de intercambio de éster continia en ausencia de
compuestos de titanio. Los catalizadores a base de titanio presentes durante la reaccién de policondensacion
afectan de forma negativa al b* haciendo la fusién mas amarilla. Aunque es posible desactivar el catalizador a base
de titanio con un estabilizador después de completar la reaccidon de intercambio de éster y antes de comenzar la
policondensacion, en una realizacion mucho mas preferida, es deseable eliminar el potencial de influencia negativa
del catalizador a base de titanio en el color b* de la fusion realizando las reacciones de esterificacion directa o de
intercambio de éster en ausencia de cualquier compuesto que contenga titanio afiadido. Los catalizadores de
intercambio de éster alternativos adecuados incluyen compuestos de cinc, compuestos de manganeso, o mezclas de
los mismos.

Una vez hecha la mezcla oligomérica al porcentaje de conversion deseado de los grupos de acido o éster, se
transporta desde la zona de esterificacion o los reactores a la zona de policondensacion. El comienzo de la reacciéon
de policondensacion esta marcada generalmente por una temperatura operativa real superior a la temperatura
operativa en la zona de esterificacion, o una marcada reduccion de presion (normalmente sub-atmosférica) en
comparaciéon con la zona de esterificacién, o ambas. Las reacciones de policondensacion tipicas se producen a
temperaturas que varian aproximadamente entre 260°C y 300°C, y a una presion sub-atmosférica de entre
aproximadamente 350 mmHg a 0,2 mm de Hg. El tiempo de residencia de los reactantes tipicamente varia de entre
aproximadamente 2 a aproximadamente 6 horas. En la reacciéon de policondensacion, se desprende una cantidad
significativa de glicol por la condensacién de la especie de éster oligomérica y durante el transcurso de la
acumulacién de peso molecular.

En algunos procesos, las reacciones de policondensacion se inician y se contindan en la fase de fusién en una zona
de prepolimerizacion y se finalizan en la fase de fusion en una zona de finalizacién, después de lo cual la fusién se
solidifica para formar el producto en fase de fusiéon del polimero de poliéster, generalmente en forma de virutas,
granulos, o cualquier otra forma. Cada zona puede comprender una serie de uno o mas recipientes de reaccion
distintos que operan en condiciones diferentes, o las zonas pueden combinarse en un recipiente de reacciéon usando
una o mas sub-fases que operan a diferentes condiciones en un Unico reactor. Es decir, la fase de prepolimero
puede implicar el uso de uno o mas reactores operados continuamente, uno o mas reactores por lotes, o incluso una
0 mas etapas de reaccion o sub-fases realizadas en un Unico recipiente de reactor. El tiempo de residencia de la
fusion en la zona de finalizacién con respecto al tiempo de residencia de la fusién en la zona de prepolimerizacién no
se limita. Por ejemplo, en algunos disefios de reactor, la zona de prepolimerizacion representa la primera mitad de la
policondensacion en cuanto al tiempo de reaccion, mientras que la zona de finalizacion representa la segunda mitad
de la policondensacion. Otros disefios de reactor pueden ajustar el tiempo de residencia entre la zona de finalizacion
con respecto a la zona de prepolimerizacion a aproximadamente una relacion 1,5:1 o mayor. Una distincién comun
entre la zona de prepolimerizacion y la zona de finalizacién en muchos disefios es que la Ultima zona opera con
frecuencia a una temperatura mayor y/o una presion inferior que las condiciones operativas en la zona de
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prepolimerizacion. Generalmente, cada una de las zonas de prepolimerizacion y de finalizacion comprende una serie
de mas de un recipiente de reaccion, y los reactores de prepolimerizacion y de finalizacion se secuencian en una
serie como parte de un proceso continuo para la fabricacion del polimero de poliéster.

En una realizacién, la temperatura aplicada a la fusién de polimero o de la fusién de polimero en al menos una
porcion de la zona de policondensacion es mayor de 280 °C y hasta aproximadamente 290 °C. En otra realizacion,
las temperaturas en la zona de finalizacién son, contrariamente a la practica convencional, menores de 280 °C para
evitar aumentos rapidos en la tasa de formacién de precursor de AA. La presion en la zona de finalizacién puede
estar dentro del intervalo de aproximadamente 0,2 a 20 mm de Hg, o de 0,2 a 10 mm de Hg, o de 0,2 a 2 mm de Hg.

La adicion de compuestos de aluminio y compuestos de metales alcalinotérreos o compuestos alcalinos a la
reaccion en fase de fusion puede avanzar en una diversidad de formas. En términos generales, el compuesto de
aluminio y el compuesto de metal alcalinotérreo o los compuestos alcalinos pueden afiadirse en una combinacion
como una corriente unitaria, 0 como corrientes separadas. Los compuestos de metales alcalinotérreos o alcalinos y
los compuestos de aluminio pueden combinarse juntos en una solucién o en una dispersion o una suspension con
un disolvente, tal como etilenglicol, y afiadirse en forma de una corriente unitaria.

Cuando los compuestos de aluminio y los compuestos de metales alcalinotérreos o los compuestos alcalinos se
agitan y se calientan a aproximadamente 125 °C y una purga de nitrdgeno adecuada barre los vapores lejos de la
superficie de la mezcla y fuera del depdsito de mezcla, las mezclas resultantes son normalmente casi incoloras. Para
mas combinaciones, la mezcla se aclara en alguno punto durante el calentamiento a aproximadamente 125 °C, que
dura preferiblemente al menos 0,5 horas o al menos 1 hora, y no mas de 4 horas. Dependiendo de la MR Li:Al,
algunas de la mezclas permanecen transparentes tras el enfriamiento a temperatura ambiente, mientras que otras se
vuelven suspensiones o dispersiones. En un procedimiento analogo, el uso de nitrégeno para mantener los vapores
cerca de la superficie de la mezcla da como resultado una solucién o una dispersidon o una suspensiéon que tiene
mas color. Mas color en una solucién de catalizador, suspension o dispersién puede conducir a mas color en el
polimero.

Por lo tanto, también se proporciona una realizaciéon de la invenciéon que comprende una mezcla de un compuesto
de aluminio y un compuesto de metal alcalino o un compuesto de metal alcalinotérreo o un compuesto alcalino
adecuado para catalizar una reaccidon de policondensacién preparada combinando uno o mas compuestos de
aluminio con uno o mas de los compuestos de metal alcalino, de metal alcalinotérreo o alcalinos para formar una
mezcla, y calentar opcionalmente la mezcla en presencia de una purga de gas, tal como un gas inerte, seguido de
dejar opcionalmente que la mezcla se enfrie a través de condiciones ambientales, tales como a través de 25 °C. Si
se emplea la purga de nitrdgeno opcional, la velocidad sera suficiente para retirar los productos volatiles que
reaccionan para formar cuerpos de color; por lo tanto, si una purga de nitrdgeno dada mantiene la solucién incolora,
esa velocidad de purga es adecuada o suficiente. Una velocidad de purga de nitrogeno preferida es de 0,5 a 3 scfm.
Una velocidad de purga de nitrdgeno mas preferida es de 1 a 2 scfm. De forma deseable, la mezcla resultante no
muestra una separacion de fase visible después de un periodo de reposo durante una (1) semana a temperatura
ambiente. Para parte de la MR M:Al, esto puede hacerse posible empleando disolventes tales como compuestos de
mono-ol éter o compuestos polihidroxi éter en solitario o junto con etilenglicol, tales como dietilenglicol, 2-metoxi
etanol, etilenglicol butil éter, 2-isopropoxietanol, etilenglicol monofenil éter, un polioxialquilen poliéter poliol, o
combinaciones de los mismos. Otros disolventes adecuados que mantendran el sistema de catalizador de Al y metal
alcalinotérreo o metal alcalino en solucién incluyen una combinacién de etilenglicol con hidroxiacidos mono-basicos
o di-basicos que tienen al menos 3 atomos de carbono y un grupo carboxilico y un grupo hidroxilo en la posicion alfa
o beta entre si a través de uno o dos atomos de carbono, tales como acido lactico, acido tartarico, acido mandélico o
acido salicilico. Como alternativa, si la composiciéon precipita después de un periodo de reposo a temperatura
ambiente, es deseable mantener la mezcla caliente en la mezcla de catalizador y/o depodsitos de suministro hasta
que se afiada a la linea de fabricacién de poliéster en fase de fusion.

Afadir el compuesto de aluminio y el compuesto de metal alcalinotérreo o metal alcalino juntos en soluciéon o una
dispersion o una suspensiéon como una corriente unitaria proporciona la oportunidad de reducir el nUmero de puntos
de adicion.

Los compuestos de metal alcalinotérreos o alcalinos, si se desea, pueden afiadirse a la zona de esterificacion antes,
durante o después de la finalizaciéon de la esterificacion, o entre la zona de esterificacion y la zona de
policondensacién, o en un punto en el que se inicie la policondensaciéon. En una realizacién, los compuestos de
metales alcalinos o alcalinos se afiaden antes de una conversion del 50 % de la mezcla de reaccién de
esterificacion. En una realizaciéon mas preferida, el metal alcalinotérreo o alcali se afade entre la zona de
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esterificacion y al principio de o durante la policondensacion o al principio o durante la prepolimerizacién. Dado que
el metal alcalino o el metal alcalinotérreo o alcali opera como parte del sistema de catalizador de policondensacion,
es deseable anadir el compuesto de metal alcalino o de metal alcalinotérreo o alcali a la fusién de poliéster pronto en
la reaccion de policondensacion para proporcionar el beneficio de acortar el tiempo de reaccion o una mayor
acumulacion de peso molecular. Como se ha indicado previamente, es preferible que el compuesto de aluminio y los
compuestos de metal alcalino o metal alcalinotérreo o alcali se afiaden proximos, por ejemplo, tanto después de una
esterificacion del 90 % como antes de que la It.V. de la fusion alcance 0,2 dl/g, o 0,1 dl/g, o antes de un aumento de
0,1 dl/g después de salir del ultimo reactor de esterificacion, o antes de entrar en el primer recipiente de reaccion de
policondensacion), y es mas preferible que el compuesto de aluminio y los compuestos de metal alcalino o metal
alcalinotérreo o alcali se calienten juntos antes de la introduccidn en una linea de fabricacion de poliéster en fase de
fusion.

En el proceso de la invencion, la fusion de poliéster se forma policondensando la mezcla oligomérica en presencia
de un compuesto de aluminio. Puede aiadirse por ultimo un compuesto de aluminio a la zona de esterificacién, a la
mezcla oligomérica que sale de la zona de esterificacion, o al inicio de la policondensacion, o a la fusion de poliéster
durante la policondensacion, y preferiblemente como se ha indicado anteriormente, después de al menos
aproximadamente una conversion del 75 % en la zona de esterificacion. Sin embargo, ya que el aluminio funciona
como parte del sistema de catalizador de policondensacién, es deseable afiadir aluminio a la fusiéon de poliéster
pronto en la reaccion de policondensacion para proporcionar el beneficio de acortar el tiempo de reaccién o una
acumulaciéon de mayor peso molecular. Se afiade un compuesto de aluminio preferiblemente cuando el porcentaje
de conversion de los grupos terminales de acido es de al menos el 75 %, mas preferiblemente cuando el % de
conversion de los grupos terminales de acido es de al menos el 85 %, y mucho mas preferiblemente cuando el % de
conversion de los grupos terminales de acido de la esterificacion es de al menos el 93 %.

En una realizacion preferida, se afiade un compuesto de aluminio a la mezcla oligomérica durante o después de la
finalizacion de la esterificacion o a una fusion de poliéster a mas tardar cuando la It.V. de la fusién alcance 0,3 dl/g, o
a mas tardar cuando la It.V. de la fusion alcance 0,2 dl/g, y mas preferiblemente a la mezcla oligomérica que sale de
la zona de esterificacion, o antes de comenzar, o al inicio de la policondensacion.

En una realizacién donde el compuesto de fésforo se afiade a un proceso de polimerizacion en fase de fusion, el
estabilizador de catalizador se afiade a la fusiéon de poliéster posteriormente durante el transcurso de la
policondensacion y antes de la solidificacion. El desactivador se afiade a la fusion de poliéster late en el transcurso
de la reaccion de policondensacion cuando una o mas de las siguientes condiciones se satisfacen o posteriormente
y antes de la solidificacion de la fusion de poliéster:

a) la fusion de poliéster alcanza una 1t.V de al menos 0,50 dl/g o

b) un vacio aplicado a la fusion de poliéster, si lo hubiera, se libera, al menos parcialmente, o

c) si la fusion de poliéster esta presente en un proceso de polimerizaciéon en fase de fusion, afiadir el compuesto de
fésforo en un reactor final para hacer el polimero de poliéster, cerca de su punto de descarga, o entre el reactor final
y antes de un cortador para cortar la fusion de poliéster, o

d) si la fusion de poliéster esta presente en un proceso de polimerizaciéon en fase de fusion, tras al menos el 85 %
del tiempo para la policondensacién de la fusién de poliéster; o

e) la It.V. de la fusion de poliéster esta dentro de +/- 0,15 dl/g de la It.V. obtenida tras la solidificacion; o

f) en un punto en 30 minutos o0 menos, o 20 minutos o menos de solidificacion de la fusion de poliéster.

En una realizacién, el desactivador se afiade a la fusién de poliéster después de obtener el poliéster una It.V. de al
menos 0,50 dl/g, o al menos 0,55 dl/g, o al menos 0,60 dl/g, o al menos 0,65 dl/g, o al menos 0,68 dl/g, o al menos
0,70dl/g, o al menos 0,72dl/g, o al menos 0,76 dl/g, o al menos 0,78 dl/g, y mucho mas preferiblemente,
independientemente de cuando se anade el desactivador, el polimero resultante que sale de la fabricacién en fase
de fusion tiene una It.V. de al menos 0,68 dl/g o al menos 0,72 dl/g o al menos 0,76 di/g.

En otra realizacién, el desactivador se afiade a la fusion de poliéster durante o después de la liberacion del vacio de
la fusiéon de poliéster que se somete a las reacciones de policondensacion, o después de llevar la presién en una
zona de policondensacion o el reactor de un nivel inferior de como maximo 10 mm de Hg o menos o preferiblemente
de un nivel inferior de como maximo 3 mm de Hg o menos a un nivel de 300 mm de Hg o mas, o 450 mm de Hg o
mas, o 600 mm de Hg o mas, o a presion atmosférica o mayor, y preferiblemente antes de la solidificacion de la
fusion de poliéster.

En otra realizacion, el desactivador se afiade en una ubicacion cercana o al final de un reactor final o entre el reactor
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final y antes de un cortador. Por ejemplo, el desactivador se afiade al ultimo reactor de policondensacion en una
ubicacion préoxima a la salida del ultimo reactor de policondensacion, o a un tubo que conecta directa o
indirectamente el ultimo reactor de policondensacion y una bomba de engranaje o extrusora que proporciona la
fuerza motriz para dirigir la fusion a través de una placa de troquel para cortar donde dicho tubo se dirige de nuevo a
o préoximo a la salida o la parte inferior del ultimo reactor de policondensacion, o a una entrada de tubo al ultimo
reactor de policondensacion que esta proximal a su salida. Por proximal a la salida del ultimo reactor de
policondensacion, se refiere a que la ubicacion de la adicion esta dentro del ultimo 25 % o menos de dicho reactor o
dentro del ultimo 15 % o menos de dicho reactor o preferiblemente en el dltimo 10 % o menos de dicho reactor. El
porcentaje puede ser en longitud o peso o volumen del ultimo reactor de policondensacion. Preferiblemente, el
porcentaje es en longitud o altura. Los ultimos porcentajes de longitudes, alturas o volimenes se miden partiendo de
la salida del ultimo reactor de policondensacion.

En otra realizacién mas, el desactivador se afiade a la fusion de poliéster tras al menos el 85 %, o al menos 90 %, o
al menos 95 %, o al menos 98 %, o aproximadamente el 100 % del tiempo de policondensacion medio. El tiempo de
policondensacién medio es una medida del tiempo medio transcurrido entre cuando una porciéon dada de fusién
entra al inicio de la zona de policondensacion con respecto a cuando esa porcion dada de fusion alcanza la salida de
la fusién de poliéster del ultimo reactor de policondensacion. El tiempo de policondensacion medio o el tiempo de
residencia medio en la zona de policondensacion puede medirse por estudios de seguimiento o modelado. En una
realizacion mas, el desactivador se afiade a la fusion de poliéster cuando la It.V. de la fusion de poliéster esta dentro
de 0,15 dl/g, o dentro de 0,10 dl/g, o dentro de 0,05 dl/g, o dentro de 0,030 dl/g, o dentro de 0,02 de la It.V. obtenida
tras la solidificacion. Por ejemplo, la fusiéon de poliéster puede tener una It.V. que es 0,10 dl/g por debajo de la It.V.
obtenida tras la solidificacion, o puede tener una It.V. que es 0,10 dl/g por encima de la It.V. obtenida tras la
solidificacion.

En otra realizaciéon mas, el desactivador se afiade a la fusion de poliéster en un punto en 30 minutos o menos, en
20 minutos o0 menos, o en 10 minutos o menos, o 5 minutos o0 menos, o 3 minutos o0 menos de solidificacion de la
fusion de poliéster. La solidificacion de la fusion de poliéster se produce tipicamente cuando la fusion se fuerza a
través de una placa de troquel en un bafio de agua y se corta en granulos, o en un proceso de moldeo por fusion
cuando la fusiéon se moldea por inyeccion en un articulo moldeado. En el sentido mas amplio, la solidificacion se
produce cuando la temperatura de la fusién de polimero se enfria por debajo de la temperatura de fusion cristalina
del polimero.

En una realizacién aln mas preferida, cada una de las realizadas identificadas en el presente documento se produce
individualmente o en combinacién en un proceso de fabricacién continuo donde el rendimiento del proceso en fase
de fusion es de al menos 1 tonelada métrica/dia, o al menos 50 toneladas métricas/dia, o al menos 100 toneladas
métricas/dia, o al menos 200 toneladas métricas/dia, o al menos 300 toneladas métricas/dia, o al menos
400 toneladas métricas/dia, o al menos 500 toneladas métricas/dia de polimero de poliéster en una operaciéon en
estado estable.

El tiempo de reaccion de la fusion de una It.V. de 0,40 dl/g a través de y hasta una It.V. en el intervalo de al menos
0,68 dl/lg a 0,94 dl/lg es preferiblemente 240 minutos o menos, 210 minutos o menos, 180 minutos o menos,
150 minutos 0 menos, o 120 minutos o menos, o 90 minutos 0 menos, o 50 minutos o0 menos. Durante los tiempos
indicados, el vacio aplicado es preferiblemente entre 0, 5y 1,0 mm de Hg, la temperatura esta preferiblemente entre
275 °C a 285 °C. La It.V. diana esta preferiblemente entre 0,82 y 0,92 dl/g antes de la desactivacion/estabilizacion.

La estabilizacién o desactivacion del catalizador después o cerca del final de un proceso en fase de fusion puede dar
como resultado particulas de poliéster que, en ausencia de captadores de AA, generan menos AA durante el
procesamiento de fusion posterior del que generarian las particulas si el estabilizador o el desactivador no se
hubiera afadido. Con la adicién posterior de un compuesto de fosforo, los sistemas de catalizadores de aluminio,
metal alcalino y/o metal alcalinotérreo y/o alcalinos pueden producir particulas de polimero de poliéster con tasas de
generacion de AA inferiores que los polimeros de poliéster hechos sin la presencia de un desactivador de catalizador
o poliésteres hechos con catalizadores de antimonio convencionales que se desactiva o no de forma similar
posteriormente con un compuesto de fosforo. Las partes moldeadas, tales como preformas, pueden tener niveles de
acetaldehido libre inferiores al hacerse a partir de polimeros de poliéster catalizados por un sistema de aluminio,
metal alcalino y/o metal alcalinotérreo y/o alcalino y con un compuesto de fésforo afiadido posteriormente que al
hacerse a partir de polimeros de poliéster catalizados por el mismo sistema pero sin la adicion posterior de un
compuesto de fosforo o al hacerse a partir de polimeros de poliéster catalizados por un catalizador de antimonio
convencional que se desactiva o no de forma similar por tltimo con un compuesto de fésforo. La MR P:M usada con
los sistemas de catalizador de aluminio y metales alcalinos y/o metales alcalinotérreos y/o alcalinos afecta al nivel de
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generacion de acetaldehido en las particulas y al nivel de acetaldehido en las partes moldeadas. Con la ultima
adicién de un compuesto de fosforo a la fusion de poliéster catalizada con un sistema de aluminio y metal alcalino
y/o metal alcalinotérreo y/o alcalino, ahora es posible obtener particulas de polimero de poliéster que tienen bajos
niveles de AA libre y una tasa de generacion de AA suficientemente baja para su uso en aplicaciones de botellas de
agua sin necesidad de anadir captadores de AA u otros aditivos reductores de AA.

Una vez que el peso molecular del polimero se acumula hasta el grado deseado, se descarga del reactor de
policondensacion final, en este caso un finalizador, para granularse. Puede utilizarse una bomba de engranaje para
facilitar la canalizaciéon de una cantidad de polimero en bruto a través de un conducto para salir del recipiente de
finalizacion. Antes de cortar el polimero fundido, y en otro aspecto, antes de la salida del reactor final en fase de
fusion, puede ser deseable combinar el polimero en bruto en la fase de fusién con una segunda corriente que es un
liqguido (que incluye una corriente fundida, dispersiones, emulsiones, liquidos homogéneos y suspensiones
heterogéneas). La segunda corriente puede introducirse en el proceso en fase de fusion en cualquier fase antes de
la solidificacion, pero preferiblemente entre el cortador y la entrada en el reactor final de polimero en bruto (tal como
un finalizador). La segunda corriente puede introducirse después de la ultima mitad del tiempo de residencia en el
reactor final y antes del cortador.

La manera en la que la segunda corriente de liquido se introduce y la fuente de la segunda corriente de liquido no
esta limitada. Por ejemplo, puede ser deseable tratar y procesar adicionalmente una porciéon de una corriente
retrégrada. Una vez tratada, la porcion tratada de una corriente retrograda puede circularse de nuevo al depésito de
finalizacion. En otro ejemplo, puede ser deseable introducir una corriente retrograda (segunda corriente de liquido)
en el finalizador a través de una extrusora o un medio de bombeo de una fuente independiente de u distinta del
polimero en bruto producido en el proceso en fase de fusion.

En una realizacion, el desactivador de catalizador puede afiadirse en una corriente retrégrada tomada de la corriente
que sale del reactor de policondensacion final y vuelve a circular de vuelta al reactor final o en un punto antes de
tomar la corriente retrégrada de la corriente en fase de fusion que sale del reactor final. Ademas, pueden afadirse
otros compuestos, tales como inhibidores de UV, colorantes, aditivos de recalentamiento, u otros aditivos en una
corriente retrograda dependiendo de la adecuacion para los requisitos de uso del polimero en su ultima aplicacion.
Una cualquiera o una mezcla de estos aditivos puede contenerse en la segunda corriente de liquido.

Los aditivos que incluyen el desactivador de catalizador pueden afadirse a la corriente de polimero en bruto fundida
a través de una corriente retrégrada o introducida a partir de una fuente fresca como se ha descrito anteriormente.
Ademas, o como alternativa, puede afiadirse un aditivo sélido de un recipiente de suministro de aditivo sélido a la
corriente retrograda. Puede emplearse un equipo de procesamiento adicional, tal como una extrusora, para facilitar
la mezcla del aditivo sélido en la corriente retrograda. La extrusora puede servir también para proporcionar una
cantidad adicional de mezcla para la corriente retrograda. La extrusora puede estar en linea con la corriente
retrégrada, o puede cruzar en la corriente retrograda. También puede emplearse una o mas bombas de engranaje
opcionales para proporcionar fuerza motriz a la corriente retrégrada, dado que esta enriquecida con uno o mas
aditivos. Opcionalmente, puede emplearse uno o mas mezcladores estaticos en linea con la linea de corriente
retrégrada para procesar la corriente retrograda para proporcionar un grado adicional de mezcla segun se desee.
Por lo tanto, una porcién tratada o una corriente retrégrada de polimero enriquecida con aditivo pueden generarse y
devolverse al depésito de finalizacion para su reintroduccion en el flujo de polimero en bruto.

Si se desea, el segundo aditivo puro, o la corriente que contiene desactivador de catalizador puede devolverse al
depdsito de finalizador y se distribuye al mismo de cualquier manera adecuada. En una realizacién, la segunda
corriente puede distribuirse en el finalizador o el recipiente de policondensacion final a través de una placa
distribuidora. La placa puede tener un disefio circular con una entrada para recibir la segunda corriente y fluir a
través de una pluralidad de canales a través de los cuales la segunda corriente se distribuye y sale en la parte
inferior de la placa a través de los canales de salida.

La placa distribuidora puede comprender una primera placa que tiene una superficie interna y una superficie externa,
teniendo la superficie externa una abertura para recibir el segundo material, teniendo la superficie interna una
pluralidad de canales dispuestos en la misma, donde al menos uno de los canales de la primera placa esta en
comunicacion con la abertura, y una segunda placa conectada a la primera placa, teniendo la segunda placa una
superficie interna y una superficie externa, teniendo la superficie interna de la segunda placa una pluralidad de
canales dispuestos en la misma, donde al menos una de la pluralidad de canales de la segunda placa se alinea con
dicha pluralidad de canales de la primera placa para formar canales encerrados en comunicacion con la abertura. De
forma deseable, al menos una de la pluralidad de canales de dicha segunda placa tiene orificios de salida, donde las
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salidas se extienden desde al menos uno de los canales de la segunda placa hasta la superficie externa de la
segunda placa.

Con la ultima adicién de un compuesto de fésforo a la fusion de poliéster catalizada con un sistema de aluminio y
metal alcalino y/o metal alcalinotérreo y/o alcalino, es posible ahora moldear particulas de polimero de poliéster en
un articulo, tal como una preforma, que tiene niveles de AA libre suficientemente bajos para su uso en aplicaciones
de botellas de agua sin necesidad de afiadir captadores de AA u otros aditivos reductores de AA. Ademas, este tipo
de particulas poliméricas que tienen tanto bajos niveles de AA libre como bajas tasas de generacion de AA sin la
presencia de un aditivo reductor de AA puede obtenerse a una alta It.V. (al menos 0,68 dl/g, o al menos 0,70 dl/g, o
al menos 0,72 dl/g, o al menos 0,74 dl/g, o al menos 0,76 dl/g, o al menos 0,80 dl/g, o al menos 0,82 di/g o al menos
0,84 de It.V.) en la fase de fusion sin la necesidad de polimerizar el polimero en el estado solido. Ademas, dado que
este tipo de particulas de poliéster tiene una tasa de generacién de AA suficientemente baja para su uso en
aplicaciones de botellas de agua sin necesidad de afiadir captadores de AA y puede obtenerse a alta It.V., este tipo
de particulas de poliéster es adecuado para aplicaciones de uso dual: tiene la baja tasa de generacion de AA
requerida para algunas botellas de agua y la alta It.V. requerida para botellas de CSD; por lo tanto, puede usarse un
tipo de particula de poliéster para ambas aplicaciones. Aunque puede ser necesario un tratamiento de extraccion de
AA para reducir el AA libre por debajo de 2 ppm antes del comienzo del proceso de moldeo por inyeccion, este
proceso de extraccién de AA sera breve en comparacion con el de PET catalizado con Sb con un compuesto de
fésforo afadido por ultimo.

La necesidad de y la longitud del proceso de extraccion de AA depende de la cantidad de residual AA presente en
las particulas de polimero de poliéster después de la fabricacion en fase de fusion y de las especificaciones de los
clientes para el AA residual en las particulas, que puede variar dependiendo de la aplicaciéon. La cantidad de AA
residual presente en las particulas de polimero de poliéster después de la fabricacion en fase de fusion se reduce de
forma deseable a un nivel de 5 ppm o menos, 0 4 ppm 0 menos, 0 3 ppm 0 menos, 0 2 ppm 0 menos, 0 1 ppm o
menos.

Dado que la temperatura de policondensacion tiene una mayor influencia sobre el tiempo de fase del estabilizador o
la tasa de produccioén y una influencia relativamente menor sobre la tasa de generaciéon de AA, es posible disminuir
significativamente los tiempos del finalizador o aumentar las tasas de produccién en aumentos de temperatura mas
modestos de 2 °C vy, con la ultima adicion de un compuesto de fésforo, minimizar el impacto sobre las tasas de
generacion de AA o el AA de preforma. A la misma temperatura, muchas combinaciones de este sistema de
catalizador son mas activas que los catalizadores de antimonio, es decir, tardan menos tiempo en alcanzar la misma
It.V. Con la combinacion de mayores temperaturas de policondensacion y mayores actividades cataliticas
inherentes, son probables menores tiempos de finalizador o tasas de produccién mas rapidas con respecto a los
catalizadores de Sb.

Especialmente, a mayores niveles de Al y/o mayores niveles de metales alcalinotérreos o metales alcalinos o
alcalinos, la Ultima adicion de un compuesto de fésforo a la fusion de poliéster disminuye significativamente la
turbidez del particulado en el polimero, dando como resultado un articulo moldeado con mejor claridad. Dado que los
niveles de Al superiores y/o los niveles de metal alcalinotérreo o metal alcalino o alcalino superiores en PET
aumentan las tasas de produccion, la ultima adicion de un compuesto de fosforo facilita la maximizaciéon de las tasas
de produccién al mismo tiempo que minimiza la turbidez. Los polimeros cristalizados que se catalizan por sistemas
de aluminio/metal alcalinotérreo o metal alcalino tienden a ser mas brillantes o tienen valores de color L* superiores
con respecto a los polimeros cristalinos catalizados por sistemas de antimonio en las mismas condiciones de
polimerizacién. Ademas, la ultima adicion de un compuesto de fosforo a fusiones de poliéster catalizadas por
sistemas de aluminio/metales alcalinotérreos o metales alcalinos produce polimeros que al cristalizarse, tienen
valores de color L* incluso mayores o un brillo superior con respecto al caso sin fosforo, que pueden tener
relativamente una It.V superior. Por ejemplo, los polimeros de poliéster cristalizados obtenidos por el proceso de la
invencioén tienen un L* de al menos 55, o al menos 60, o al menos 65, al menos 70.

El PET hecho exclusivamente en la fase de fusion usando un sistema de aluminio/metales alcalinotérreos o alcalinos
con la adicién de un compuesto de fosforo cerca del final del proceso en fase de fusién puede tener un AA de
preforma o una tasa de generacion de AA suficientemente altas tras la fusiéon para aplicaciones de botellas de agua,
mientras que también muestra tiempos de finalizador disminuidos o tasas de produccién aumentadas, tasas de
cristalizacion mas lentas de la fusion, una turbidez inferior y un amarillamiento y/o brillo similar o mejorado después
de la tonificacion, con respecto al PET hecho exclusivamente en la fase de fusién usando un catalizador de Sb
convencional. La cristalizaciéon mas lenta en la fusion significa que es necesario menos calor en la porciéon de
extrusora del proceso de moldeo por inyeccion para moldear las preformas transparentes; por lo tanto, el tiempo de
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refrigeracion es mas corto y, por lo tanto, el tiempo del ciclo de moldeo por inyecciéon disminuye, es decir, pueden
hacerse preformas de botella mas transparentes por unidad de tiempo. El atributo de un AA de preforma bajo o baja
tasa de generacion de acetaldehido tras la fusion de particulas de poliéster proporciona un uUnico polimero con
capacidades de uso dual, es decir, puede usarse un unico polimero tanto en aplicaciones de bebidas carbonatadas
como en las aplicaciones de botellas de agua. Ademas de las menores velocidades de cristalizacion y los tiempos de
ciclo mas cortos concomitantes, y el uso de una resina polimérica tanto para los mercados de agua como de CSD,
existe la ventaja adicional de evitar el gasto del uso de un aditivo para reaccionar con AA libre, tal como un captador
de AA.

Debe apreciarse que las condiciones del proceso en fase de fusién y las configuraciones del reactor que se han
descrito anteriormente son ilustrativas de un proceso en fase de fusion, y que la invencién no se limita a este
proceso ilustrativo. Por ejemplo, aunque se ha hecho referencia a una diversidad de condiciones operativas en
ciertos valores de It.V. discretos, pueden implementarse condiciones de proceso diferentes dentro o fuera de los
valores de It.V. indicados, o las condiciones operativas indicadas pueden aplicarse en puntos de It.V. en la fusion
distintos de los indicados. Ademas, se pueden ajustar las condiciones de proceso en base al tiempo de reaccion en
lugar de medir o predecir la It.V. de la fusion. El proceso tampoco se limita al uso de reactores de depdsito en serie o
en paralelo, o al uso de diferentes recipientes para cada zona. Tampoco es necesario separar la reaccion de
policondensacion en una zona de prepolimero y una zona de finalizacion ya que la reaccion de policondensacion
puede tener lugar en un reactor de policondensacion con variaciones en las condiciones operativas con el tiempo o
en una multitud de reactores en serie, en un proceso por lotes, semi-lotes o continuo.

Una vez que se obtiene la It.V. deseada, el polimero de poliéster fundido en los reactores en fase de fusiéon se
descarga como un producto en fase de fusion y solidifica sin la adicién de un captador de acetaldehido a la fusién de
polimero. Es deseable evitar la adicion de captadores de acetaldehido ya que los captadores de acetaldehido son
costosos y pueden ser responsables del aumento del amarillamiento o el color b* del polimero de poliéster, o de la
disminuciéon de su color L* después de un aumento del amarillamiento, especialmente cuando el producto de
reaccion de AA y el captador es de color amarillo. La adicion de captadores de acetaldehido también puede ser
responsable del aumento de la cantidad de manchas negras en el polimero de poliéster. Si el captador de AA tiene
problemas de estabilidad térmica o de volatilidad, la eficacia de una cantidad dada de captador en la reduccion de
AA puede alterarse cuando el captador se afiade en el finalizador en una zona de policondensacion donde se
aplican calor alto y alto vacio. La eficacia de una cantidad dada de captador en la reduccion de AA en las preformas
puede verse alterada cuando el captador se afiade a la fabricacion en fase de fusiéon ya que puede usarse una
porcién significativa del captador mediante reaccion con AA residual en el proceso de fabricacion, especialmente
después del finalizador cuando el vacio de ha liberado y antes de la solidificacion en particulas. Puede afiadirse una
cantidad mayor de captador; sin embargo, esto aumentara adicionalmente los costes.

Un captador de acetaldehido es un compuesto o polimero que interactia por fuerzas fisicas o por reacciéon quimica
con acetaldehido para unir acetaldehido e impedir su liberacion del polimero de poliéster. En lugar de impedir la
formacion de precursores de acetaldehido o las posteriores reacciones de los precursores para formar AA, los
captores funcionan aglutinando el acetaldehido libre o residual que ya esta formado.

Se conocen captadores de acetaldehido por los expertos en la técnica. Los ejemplos incluyen poliamidas, tales
como las desveladas en las Pat. de Estados Unidos n.° 5.266.413, U.S. 5.258.233 y U.S. 4.8837.115;
poliesteramidas, tales como las desveladas en la solicitud de Estados Unidos n.° de serie 595.460, presentada el 5
de febrero de 1996; nylon-6 y otras poliamidas alifaticas, tales como las desveladas en la Solicitud de Patente
Japonesa Sho 62-182065 (1987); acido etilendiaminatetraacético (Pat. de Estados Unidos n.° 4.357.461), polioles
alcoxilados (Pat. de Estados Unidos n.° 5.250.333), bis(4-[bgr]-hidroxietoxifenil)sulfona (Pat. de Estados Unidos n.°
4.330.661), compuestos de zeolita (Pat. de Estados Unidos n.° 5.104.965), acido 5-hidroxiisoftalico (Pat. de Estados
Unidos n.° 4.093.593), diéxido de carbono supercritico (Pat. de Estados Unidos n.° 5.049.647 y Pat. de Estados
Unidos n.° 4.764.323) y catalizadores de acido proténico (Pat. de Estados Unidos n.° 4.447.595 y Pat. de Estados
Unidos n.° 4.424.337), y los captadores de acetaldehido muy conocidos son homo y copoliamidas tales como
poli(caprolactama), poli(hexametileno- adipamida), poli(m-xililen-adipamida), y cualquier otro compuesto o polimero
que tiene un grupo metileno activo.

El producto en fase de fusion se procesa a la forma deseada, tal como particulas amorfas; sin embargo, se prefieren
los granulos cristalizados. La forma de las particulas de polimero de poliéster no esta limitada, y puede incluir
particulas discretas con forma regular o irregular sin limitacion en sus dimensiones, incluyendo estrellas, esferas,
esferoides, globoides, granulos con forma cilindrica, granulos convencionales, pastillas, y cualquier otra forma, pero
las particulas se distinguen de una lamina, pelicula, preformas, hebras o fibras.
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El peso promedio en nimero (no se debe confundir con el peso molecular promedio en nimero) de las particulas no
esta particularmente limitado. De forma deseable, las particulas tienen un peso promedio en nimero de al menos
0,10 g por 100 particulas, mas preferiblemente mas de 1,0 g por 100 particulas, y hasta aproximadamente 100 g por
100 particulas.

El método para solidificar el polimero de poliéster a partir del proceso en fase de fusidn no se limita. Por ejemplo, el
polimero de poliéster fundido del proceso en fase de fusion puede dirigirse a través de un troquel, o simplemente
cortado, o tanto dirigido a través de un troquel seguido de cortar el polimero fundido. Puede usarse una bomba de
engranaje como la fuerza motriz para impulsar el polimero de poliéster fundido a través del troquel. En lugar de usar
una bomba de engranaje, el polimero de poliéster fundido puede alimentarse en una extrusora de unico husillo o
doble husillo y extruirse a través de un troquel, opcionalmente a una temperatura de 190 °C o mas en la tobera de la
extrusora. Una vez a través del troquel, el polimero de poliéster puede extraerse en hebras, ponerse en contacto con
un fluido frio, y cortarse en granulos, o el polimero puede granularse en el cabezal de troquel, opcionalmente bajo el
agua. La fusion de polimero de poliéster se filtra opcionalmente para retirar los particulados sobre un tamarfo
designado antes de cortarse. Puede usarse cualquier método y aparato de corte en cubos o granulacion en caliente
convencional, incluyendo, pero sin limitacion, corte en cubos, granulacién en hebras y granulaciéon (de transporte
forzado) en hebras, formadores de pastillas, granuladoras de anillo de agua, granuladores de cara caliente,
granuladores sumergidos y granuladores centrifugados.

El polimero de poliéster es uno que es cristalino. El método y aparato usado para cristalizar el polimero de poliéster
no esta limitado, e incluye cristalizacion térmica en gas o liquido. La cristalizacion puede producirse en un recipiente
mecanicamente agitado; un lecho fluido; un lecho agitado por el movimiento de fluido; un recipiente o tubo no
agitado; cristalizado en un medio liquido por encima de la T4 del polimero de poliéster, preferiblemente de 140 °C a
190 °C; o cualquier otro medio significativo conocido en la técnica. Ademas, el polimero puede cristalizarse por
deformacion. El polimero también puede suministrarse a un cristalizador a una temperatura de polimero por debajo
de su Tq (del vidrio), o puede suministrarse a un cristalizador a una temperatura de polimero por encima de su Tyg.
Por ejemplo, el polimero fundido del reactor de polimerizacion en fase de fusion puede suministrarse a través de una
placa de troquel y cortarse bajo el agua, y después suministrarse inmediatamente a un reactor de cristalizacion
térmica sumergida donde el polimero se cristaliza bajo el agua. Como alternativa, el polimero fundido puede
cortarse, dejarse enfriar por debajo de su Tg, y después suministrarse a un aparato de cristalizacion térmica
sumergida o cualquier otro aparato de cristalizacion adecuado. O, el polimero fundido puede cortarse de cualquier
manera convencional, dejarse enfriar por debajo de su Tg, opcionalmente almacenarse, y después cristalizarse.

Una técnica de solidificacion preferida integra el corte con la cristalizacion sin permitir que la energia térmica
impartida al polimero en la fabricacion en fase de fusion caiga por debajo de la Ty tanto antes de cortar el polimero
como de cristalizarlo. En una técnica de solidificacion integrada, el polimero de poliéster fundido se dirige a través de
un troquel, se corta en la placa de troquel bajo el agua a alta temperatura y por encima de la presién atmosférica, se
elimina del cortador mediante el agua caliente y a través de una serie de tubos para proporcionar un tiempo de
residencia para cristalizar térmicamente las particulas en el agua liquida caliente a una temperatura mayor de la Ty
del polimero y preferiblemente de aproximadamente 130 a 180 °C, después de lo cual el agua se separa de las
particulas cristalizadas y las particulas se secan. En otra técnica de solidificacion integrada, el polimero de poliéster
fundido se corta bajo el agua, las particulas se separan inmediatamente del agua liquida después de cortarse, las
particulas se secan, y mientras que las particulas aun estan calientes y antes de que la temperatura de las particulas
caiga por debajo de la Ty del polimero y, de forma deseable, mientras que la temperatura de particula esta por
encima de 140 °C, las particulas se dirigen del secador sobre una superficie o recipiente que permite que las
particulas formen un lecho moévil con una altura de lecho suficiente para permitir que el calor latente dentro de las
particulas cristalice las particulas sin la aplicacion externa de un medio de calentamiento o medios de presurizacion.
Tal superficie o recipiente es de forma deseable un transportador vibratorio al menos parcialmente encerrado, tal
como esta disponible en Brookman Kreyenborg GmbH.

El grado de cristalinidad es opcionalmente al menos 30 %, o al menos 35 %, o al menos 40 %. Los productos en
fase de fusion estan preferiblemente sustancialmente libres de residuos de catalizador de titanio, y en un proceso de
esterificacion directa, se preparan preferiblemente afiadiendo a la fase de fusién un catalizador de policondensacién
que consiste Unicamente en, o se forma Unicamente a partir de uno 0 mas compuestos que contienen aluminio y uno
0 mas compuestos que contienen metal alcalino o metal alcalinotérreo. Pueden incluirse aditivos de recalentamiento
no cataliticos basados en titanio. Por lo tanto, pueden aislarse polimeros de poliéster hechos en la fase de fusién
que tengan una tasa de generacion de AA baja o aceptable y pueden proporcionarse a un convertidor sin la
necesidad de aumentar su peso molecular en el estado sélido. Haciendo el producto de alta It.V. en la fase de
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fusion, la etapa de estado sélido puede evitarse por completo. Se usa cominmente fase solida para aumentar el
peso molecular (y la 1t.V) de los granulos en el estado sodlido, normalmente en al menos 0,05 unidades de It.V., y
mas tipicamente de 0,1 a 0,5 unidades de It.V.

Ademas, pueden afiadirse a la fusion ciertos agentes que colorean el polimero. En una realizacion, se afiade un
tonalizador azulado a la fusién para reducir el b* del producto en fase de fusién del polimero de poliéster resultante.
Dichos agentes azulados incluyen tonalizadores inorganicos y organicos de color azul. Ademas, también pueden
usarse tonalizadores de color rojo para ajustar el color a*. Pueden usarse tonalizadores organicos, por ejemplo,
tonalizadores organicos de color azul y rojo, tales como los tonalizadores descritos en las Pat. de Estados Unidos n.°
5.372.864 y 5.384.377. Los tonalizadores organicos pueden suministrarse como una composicion de premezcla. La
composicion de premezcla puede ser una mezcla pura de los compuestos de color rojo y azul o la composicion
puede disolverse previamente o suspenderse en una de las materias primas del poliéster, por ejemplo, etilenglicol.

Los ejemplos de aditivos de recalentamiento (un aditivo de recalentamiento se considera un compuesto afiadido a la
fusién a diferencia de formar un adyuvante de recalentamiento in situ) incluyen carbono activado, negro de humo,
metal de antimonio, estafio, nitruro de titanio, titanio, cobre, plata, oro, paladio, platino, 6xido de hierro negro, y
similares, asi como tintes absorbedores de infrarrojo cercano, incluyendo, pero sin limitacion, los desvelados en la
Patente de Estados Unidos 6.197.851.

El 6xido de hierro, que es preferiblemente negro, se usa en forma muy finamente dividida, por ejemplo, de
aproximadamente 0,01 a aproximadamente 200 um, preferiblemente de aproximadamente 0,1 a aproximadamente
10,0 pm, y mucho mas preferiblemente de aproximadamente 0,2 a aproximadamente 5,0 um. Las formas adecuadas
de 6xido de hierro negro incluyen, pero sin limitacion, magnetita y maghemita. También puede usarse 6xido de hierro
de color rojo. Dichos 6xidos se describen, por ejemplo, en las paginas 323-349 de Pigment Handbook, Vol. 1,
derechos de autor 1973, John Wiley & Sons, Inc.

Pueden anadirse otros componentes a la composicién de la presente invencion para mejorar las propiedades de
rendimiento del polimero de poliéster. Por ejemplo, pueden incluirse auxiliares de cristalizacion, modificadores de
impacto, lubricantes de superficie, agentes desmoldantes, antioxidantes, agentes absorbedores de luz ultravioleta,
colorantes, agentes nucleantes, otros auxiliares de aumento de la tasa de calentamiento, aditivos de botella
pegajosos tal como talco, y cargas, y similares.

Las composiciones de la presente invencion pueden contener opcionalmente uno o mas compuestos absorbedores
de UV. Un ejemplo incluye compuestos absorbedores de UV que estan unidos covalentemente a la molécula de
poliéster como un comonémero, un grupo lateral, o un grupo terminal. Los compuestos absorbedores de UV
adecuados son térmicamente estables a temperaturas de procesamiento de poliéster, absorben en el intervalo de
aproximadamente 320 nm a aproximadamente 380 nm, y son dificiles de extraer o no pueden extraerse de dicho
polimero. Los compuestos absorbedores de UV proporcionan preferiblemente menos de aproximadamente el 20 %,
mas preferiblemente menos de aproximadamente el 10 %, de transmitancia de luz UV que tiene una longitud de
onda de 370 nm a través de una pared de botella de 12 mil (305 micréometros) de grosor. Los compuestos
absorbedores de UV quimicamente reactivos adecuados incluyen compuestos de metina sustituidos de la formula

R3

_COR?

—cC
[

donde:

R es hidrégeno, alquilo, alquilo sustituido, arilo, arilo sustituido, cicloalquilo, cicloalquilo sustituido o alquenilo, o una
cadena de polioxialquileno, tal como polimeros de polioxietileno o polioxipropileno, teniendo cada uno opcionalmente
algunas unidades de oxipropileno u oxietileno en la cadena polimérica como un copolimero en blogue o aleatorio,
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teniendo la cadena de polioxialquileno un peso molecular promedio en nimero que varia de 500 a 10.000;

R'es hidrégeno, o un grupo tal como alquilo, arilo o cicloalquilo, cada uno de los tales grupos puede estar sustituido;
R? es cualquier radical que no interfiere con condensacion con el poliéster, tal como hidrégeno, alquilo, alquilo
sustituido, alilo, cicloalquilo o arilo;

R® es hidrégeno o 1-3 sustituyentes seleccionados de entre alquilo, alquilo sustituido, alcoxi, alcoxi sustituido y
halégeno, y

P es ciano, o un grupo tal como carbamilo, arilo, alquilsulfonilo, arilsulfonilo, heterociclico, alcanoilo o aroilo, cada
uno de tales grupos puede estar sustituido.

Los compuestos de metaina preferidos son aquellas de la formula anterior donde: R? es hidrégeno, alquilo, aralquilo,
cicloalquilo, cianoalquilo, alcoxialquilo, hidroxialquilo o arilo; R se selecciona de entre hidrogeno; cicloalquilo;
cicloalquilo sustituido con uno o dos de alquilo, alcoxi o halégeno; fenilo; fenilo sustituido con 1-3 sustituyentes
seleccionados de entre alquilo, alcoxi, halégeno, alcanoilamino o ciano; alquenilo inferior lineal o ramificado; alquilo
lineal o ramificado y dicho alquilo sustituido con 1-3 sustituyentes seleccionados de entre los siguientes: halégeno;
ciano; succinimido; glutarimido; ftalimido; ftalimidino; 2-pirrolidono; ciclohexilo; fenilo; fenilo sustituido con alquilo,
alcoxi, halégeno, ciano o alquilsufamoilo; vinilsulfonilo; acrilamido; sulfamilo; benzoilsulfonicimido; alquilsulfonamido;
fenilsulfonamido; alquenilcarbonilamino; grupos de la férmula

O
|
c—Y

yd
—N

C—CH:2
I

0

donde Y es -NH-, -N-alquilo, -O-, -S-, o -CH20-; -S-R14; SO,CH>CH>SR14; donde Ris es alquilo, fenilo, fenilo
sustituido con halégeno, alquilo, alcoxi, alcanoilamino, o ciano, piridilo, pirimidinilo, benzoxazolilo, bencimidazolilo,
benzotiazolilo; o grupos de las formulas

-NHXR15, -CONR15R15 y -SOzNR15R15;

donde Ris se selecciona de entre H, arilo, alquilo, y alquilo sustituido con halégeno, fenoxi, arilo, -CN, cicloalquilo,
alquilsulfonilo, alquiltio o alcoxi; X es -CO-, -COO-, o -SO»-, y R1s se selecciona de entre alquilo y alquilo sustituido
con haldégeno, fenoxi, arilo, ciano, cicloalquilo, alquilsulfonilo, alquiltio y alcoxi; y cuando X es -CO-, Ris también
puede ser hidrégeno, amino, alquenilo, alquilamino, dialquilamino, arilamino, arilo o furilo; alcoxi; alcoxi sustituido con
ciano o alcoxi; fenoxi; o fenoxi sustituido con 1-3 sustituyentes seleccionados de entre sustituyentes alquilo, alcoxi o
halégeno; y

P es ciano, carbamilo, N-alquilcarbamilo, N-alquil-N-arilcarbamilo, N,N-dialquilcarbamilo, N,N-alquilarilcarbamilo, N-
arilcarbamilo, N-ciclo-hexilcarbamilo, arilo, 2-benzoxazolilo, 2-benzotiazolilo, 2-bencimidazolilo, 1,3,4-tiadiazol-2-ilo,
1,3,4-oxadiazol-2-ilo, alquilsulfonilo, arilsulfonilo o acilo.

En todas las definiciones anteriores, los restos o porciones alquilo o alifaticas divalentes de los diversos grupos
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contienen de 1-10 carbonos, preferiblemente 1-6 carbonos, de cadena lineal o ramificada. Los compuestos
absorbedores de UV preferidos incluyen aquellos donde R y R' son hidrégeno, R® es hidrogeno o alcoxi, R? es
alquilo o un alquilo sustituido, y P es ciano. En esta realizacion, una clase preferida de alquilo sustituido es alquilo
hidroxi sustituido. Una composicion de poliéster mucho mas preferida comprende de aproximadamente 10 a
aproximadamente 700 ppm del residuo de reaccion del compuesto

CN

/

CO,CH,

H CH=—=C

Estos compuestos, sus métodos de fabricacion e incorporacion en poliésteres se desvelan adicionalmente en la
Patente de Estados Unidos 4.617.374, cuya divulgacion se incorpora en la presente memoria como referencia. El
compuesto o compuestos absorbedores de UV pueden estar presentes en cantidades entre aproximadamente 1 a
aproximadamente 5.000 ppm en peso, preferiblemente de aproximadamente 2 ppm a aproximadamente 1.500 ppm,
y mas preferiblemente entre aproximadamente 10 y aproximadamente 500 ppm en peso. También pueden usarse
dimeros de los compuestos absorbedores de UV. Pueden usarse mezclas de dos o mas compuestos absorbedores
de UV. Ademas, dado que los compuestos absorbedores de UV se hacen reaccionar con o se copolimerizan en la
estructura del polimero, los polimeros resultantes muestran una mejor procesabilidad, incluyendo un peso reducido
del compuesto absorbedor de UV debido a la sedimentacion y/o volatilizacion, y similares.

Las particulas solidas producidas en el proceso en fase de fusion tienen preferiblemente una tasa de generacion de
acetaldehido, al medirse a 295 °C durante 5 minutos, de 20 ppm o menos, o 18 ppm o menos, o 16 ppm 0 menos, o
13 ppm o0 menos, o 11 ppm o menos, o 10 ppm o0 menos, 0 8 ppm o menos. El proceso de la invencién no requiere
la fusidn de las particulas a 295 °C durante 5 minutos para hacer los articulos moldeados. Al igual que todas las
demas condiciones de medicién indicadas a lo largo de esta descripcidon, no se requiere que estas condiciones de
medicion sean una parte de la caracteristica o propiedad descrita del polimero o condicién operativa, y unicamente
se indican como un modelo o referencia para determinar si un polimero posee o no la caracteristica,
independientemente de si el polimero esta hecho o procesado realmente o no en las condiciones de medicién
descritas. Las condiciones de 295 °C durante 5 minutos se aplican a elastémeros de extrusion CEAST o Tinius
Olsen, que tienen una cizalladura relativamente bajo y no funden el poliéster casi instantaneamente. Los mini-
inyectores tienen mas cizalladura, funden el poliéster casi instantaneamente, y requeriran condiciones mas
moderadas para producir aproximadamente el mismo nivel de AA. Por ejemplo, con la misma muestra de poliéster,
un mini-inyector produce mayores niveles de generacion de AA después de un procesamiento a 285 °C durante
5 minutos que un elastémero de extrusiéon CEAST después de un procesamiento a 295 °C durante 5 minutos.

En otra realizacion, el nivel de AA en los articulos, tal como en una preforma (por ejemplo, preforma de 20 onzas), es
de 11 ppm o0 menos, 0 9 ppm 0 menos, 0 7 ppm 0 menos, 0 5 ppm o menos, o 4 ppm. Con respecto a una preforma
de 20 onzas, las preformas se moldean con una temperatura de cilindro de maquina de moldeo por inyeccion de
275°C a 290°C, o a aproximadamente 285°C, y un tiempo de residencia de fusion de polimero de
aproximadamente 2 minutos 0 menos.

Unicamente con fines de ensayo en las preformas, la maquina de moldeo por inyeccién se alinea antes de recoger
las preformas para el ensayo, es decir, los primeros 30 disparos se descartan para una maquina de ocho cavidades.
Se recogen veinte preformas sucesivas de un molde de una Unica cavidad, la Unica con los mayores resultados de
ensayo de AA histéricamente. De las 20 preformas, cinco se seleccionan aleatoriamente para ir en una bolsa, cinco
mas se seleccionan aleatoriamente para ir en otra bolsa, y 10 se conservan para molerse y ensayarse de nuevo, si
es necesario. La convencion es mantener las preformas en el congelador hasta que se trituran; sin embargo, esto no
es esencial. Antes de molerse, las preformas se enfrian en nitrogeno liquido. Toda la preforma se muele, segun el
estandar ASTM F2013-00. Las cinco preformas en la primera bolsa se muelen criogénicamente, y dos muestras se
retiran para un ensayo de AA residual o libre. Después de la molienda, las muestras deben mantenerse en el
congelador hasta el momento de ensayar el AA libre. Las cinco preformas en la segunda bolsa se muelen
criogénicamente, y se extraen dos muestras para un ensayo de AA residual o libre. Las muestras se ensayan segun
el estandar ASTM F2013-00 y en un orden aleatorio. Cada muestra se ensaya dos veces
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En otra realizacién mas, el AA libre en las particulas sélidas suministradas a una zona de procesamiento de fusion
es de 10 ppm o0 menos, 0 7 ppm 0 menos, 0 5 ppm 0 menos, 0 3 ppm 0 menos.

El AA libre puede medirse en las particulas o preformas. El método usado para determinar el nivel de AA libre en la
composicion de polimero de poliéster es el método de ensayo ASTM # F2013-00. Este método de ensayo se usa
para medir el nivel de acetaldehido libre en las particulas, polvos, preformas, botellas, y cualquier otra forma que la
composiciéon de polimero de poliéster pueda adoptar. Con el fin de medir el acetaldehido residual o libre, la muestra
se ensaya de acuerdo con el método descrito a continuacion.

El procedimiento de ensayo para medir el nivel de acetaldehido libre en una muestra, ya sea una preforma, granulo,
polvo u otra forma, es el método de ensayo ASTM # F2013-00. Las muestras se muelen criogénicamente a través de
un molino Wiley equipado con un tamiz de malla 1,0. El material molido final tiene un tamafio de particula menor de
800 um. Una porcién de una muestra (0,20 g) se pesa en un vial con espacio libre de 20 ml, se sella y después se
calienta a 150 °C durante sesenta minutos. Después del calentamiento, el gas por encima de la muestra cerrada
herméticamente de polimero PET se inyecta sobre una columna CG capilar. El acetaldehido se separa, y después
se calcula la ppm del acetaldehido presente en la muestra. La cantidad de acetaldehido calculada representa la
cantidad de acetaldehido libre o residual presente en la muestra.

Para medir la tasa de generacion de acetaldehido en las preformas, es suficiente con usar este método ASTM #
F2013-00 como se ha descrito anteriormente sin someter las preformas a una trayectoria de fusion adicional ya que
en virtud de la preparacion de una preforma, los granulos se fusionan en una extrusora antes del moldeo por
inyeccion. Mediante una extrusion por fusiéon o moldeo por inyeccion, los precursores de AA en la fusion de polimero
tienen la oportunidad de convertirse en acetaldehido.

La tasa de generacion de acetaldehido puede darse en las particulas solidas. Sin embargo, con fines de medicion de
la generacion de acetaldehido, la muestra tiene que someterse a una segunda trayectoria de fusion (donde la
fabricacion del poliéster en fase de fusién se cuenta como la primera trayectoria de fusion) para determinar el nivel
de acetaldehido generado. Si la muestra es una particula o polvo que no se ha sometido a una etapa de fusion
ademas de una etapa de policondensacion en fase de fusion previa, la muestra se trata en primer lugar de acuerdo
con el procedimiento de Preparacién de Muestra descrito a continuacion, después de lo cual la muestra se somete al
método de ensayo ASTM # F2013-00 para su analisis.

Preparacion de Muestra: Con el fin de medir la tasa de generacion de acetaldehido, y si la muestra fabricada
exclusivamente en la fase de fusién no pasoé por una trayectoria de fusion posterior a la policondensacion en fase de
fusion, se prepara de acuerdo con este método antes de someterla muestra al ensayo ASTM # F2013-00. Las
muestras de polvo de polimero molido para pasar un tamiz de 3 mm se calentaron en un horno a 115 °C al vacio
(25-30 pulgadas Hg) con una purga de nitrogeno 4 SCFH durante al menos 48 h. Aunque sera suficiente un secado
durante una noche para la eliminacion de agua sola, que es todo lo que se necesita para las muestras en estado
sélido, este tratamiento al horno extendido también sirve para desorber a aproximadamente 1 ppm o menos el AA
residual presente en el polvo de alta IV después de una sintesis Unicamente en fase de fusién y antes del ensayo de
generacion de AA. Si los granulos no se han extraido de antemano de la mayor parte del AA residual (diana: 1 ppm
0 menos), es necesario desorber el AA residual de los granulos. Los granulos pueden molerse para pasar un tamiz
de 2 mm antes de la eliminacién de AA residual en las condiciones que se han descrito anteriormente. Si no se hace
la molienda, llevara mas tiempo y/o requerira una temperatura mayor desorber el AA residual de los granulos a
aproximadamente 1 ppm o menos, debido al mayor tamafio de particula (trayectoria de difusion mas larga). Puede
emplearse cualquier técnica de desvolatilizacion de acetaldehido adecuada en las particulas que reduzca el nivel de
acetaldehido libre a aproximadamente 1 ppm o menos, incluyendo el paso de gas inerte caliente sobre las particulas
durante un periodo de tiempo suficiente para reducir el acetaldehido residual al nivel deseado. Preferiblemente, la
temperatura de desvolatilizacién de acetaldehido no deberia exceder de 165 °C, o mas preferiblemente, no exceder
160 °C, o incluso mas preferiblemente, no exceder 150 °C. Después, la muestra se embala en un plastomero de
extrusién Tinius Olsen precalentado usando una varilla de acero. El troquel de orificio se calibra de acuerdo con
ASTM D 1238. Una pequeia cantidad de material se purga del fondo, que después se tapa. El conjunto de varilla del
piston se pone en la parte superior del cilindro. Puede colocarse un peso de 225 g en la parte superior de la varilla
de pistdn para mantener la varilla abajo en el interior del cilindro. El polimero se mantiene a 295 °C durante 5 min.
Después, el tapon del orificio se elimina del fondo del cilindro. A través de un gran peso y presion de operador, el
material extruido se empuja fuera del cilindro en un bafio de agua enfriada con hielo. El material extruido se seca
con golpecitos, se cierra herméticamente en una bolsa y se pone en un congelador hasta que se realiza el ensayo
ASTM # F2013-00.
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Como alternativa, se usa un instrumento de flujo de fusién modular modelo CEAST 7027. Se inicia un programa de
generacion de AA que mantendra una temperatura de 295 °C y extruira el material de PET fundido en 5 minutos a un
caudal constantes como se define en el firmware del instrumento. Segun el material extruido se empuja fuera del
cilindro y en un bafio de agua enfriada con hielo, la muestra se recoge, se seca con golpecitos, se cierra
herméticamente en una bolsa y se pone en un congelador hasta que se realiza el ensayo ASTM # F2013-00.

Puede generarse acetaldehido en resinas de poliéster con el flujo de fusién modular Ceast modelo 7027 o cualquier
instrumento de plastémero de extrusion similar; sin embargo, el instrumento Ceast 7027 se prefiere porque las
funciones automatizadas de este instrumento reducen la variabilidad del ensayo manteniendo tiempos de contacto
consistentes para el polimero en el interior del cilindro de extrusion. Este modelo particular de instrumento incorpora
acondicionamiento automatizado de la resina al inicio del procedimiento de ensayo. El instrumento esta equipado
con una plataforma motorizada que empujara el material fuera del cilindro hasta que el piston esta a una altura
especificada por encima del fondo del cilindro. Después, la plataforma mantendra la varilla del pistéon en su lugar,
permitiendo que la resina se caliente y genere acetaldehido. Al final del tiempo de mantenimiento especificado, la
plataforma extruye el resto de la resina fuera del cilindro mientras que se mueve a una velocidad constante. Estas
etapas eliminan la posibilidad de variabilidad en los resultados del acondicionamiento del material a través de la
etapa de extrusion final. La variabilidad en la carga del polimero se reduce con el disefio del cilindro, pero la carga
del polimero no esta automatizada.

El acetaldehido puede generarse de la manera anterior sobre un intervalo de temperatura de 265 °C a 305 °C. Los
resultados mas consistentes se obtienen entre 275 °C y 295 °C. La cantidad de tiempo que la resina se mantiene en
el interior del cilindro muestra buenos resultados cuando esta entre 2 y 15 minutos. El intervalo de 5 a 10 minutos
muestra la mejor repetibilidad y distincion entre materiales. Para los nimeros de generacion de AA indicados por
esta invencion, se usaron 295 °C y 5 minutos.

El uso de este método de generacion de acetaldehido y de ensayo permite la tamizacion de resinas de poliéster para
la generacioén de acetaldehido sin la necesidad de grandes cantidades de material para las evaluaciones, tales como
el moldeo de preformas de botella. Puede usarse una cantidad de hasta 10 gramos de material en este proceso,
haciéndolo ideal para ensayar muestras de laboratorio.

En la invencién, ahora es posible proporcionar un suministro de particulas de polimero de poliéster hechas sin
polimerizacién en estado sélido a una etapa de procesamiento de fusion posterior (por ejemplo, extrusién/moldeo por
inyeccion) que tenga tanto un bajo acetaldehido residual como una baja tasa de acetaldehido. Ventajosamente, la
produccion en fase de fusion de las particulas de poliéster ya no se controla ni se restringe con respecto a las bajas
temperaturas de produccién para producir particulas de polimero de poliéster que tengan un bajo nivel de
acetaldehido residual (<10 ppm). En su lugar, ahora puede obtenerse una particula de polimero de poliéster que
tenga un bajo nivel de acetaldehido residual y una baja generacion de acetaldehido a partir de una produccion en
fase de fusiéon de polimero de poliéster con un rendimiento o una tasa de producciéon aceptables. Mediante este
método, es posible un proceso de produccién en fase de fusién fuerte con amplias ventanas de procesamiento en el
que la adiciéon de un captador de acetaldehido no es necesaria ni deseable, o que permite el uso de una
composicion de catalizador de aluminio/metal alcalino o metal alcalinotérreo, y permite el avance del polimero de
poliéster hasta una alta It.V. Mediante la desactivaciéon del catalizador de aluminio/metal alcalino o metal
alcalinotérreo de tal forma que la conversién de los precursores de acetaldehido no se produce tan facilmente en el
tubo de transferencia posterior después de que se haya liberado el vacio en el proceso de fabricacion unicamente en
fase de fusion y durante el posterior procesamiento de fusion, particulas adecuadas para hacer preformas pueden
proporcionarse a una maquina de moldeo por inyeccion una vez que se ha reducido el acetaldehido residual, como a
modo de extraccion.

En una realizacion, las particulas de polimero de poliéster que tienen un bajo nivel de acetaldehido residual (< 3
ppm) se obtienen mediante la eliminacion de policondensacion en fase de fusion posterior del acetaldehido residual.
Por lo tanto, una vez se han obtenido las particulas del proceso de produccion en fase de fusion, el acetaldehido
residual presente en las particulas se reduce adicionalmente mediante medios convencionales o mediante un medio
preferido como se describe a continuacién. La cantidad de acetaldehido residual en las particulas sélidas se reduce
mediante técnicas distintas de los procesos de polimerizacion en estado sdélido que son costosos y dan como
resultado un avance de peso molecular significativo. De forma deseable, el acetaldehido residual en las particulas
sélidas se reduce en el estado sdlido a un nivel de 3 ppm o0 menos sin aumentar la It.V. de las particulas en mas de
0,03 dl/g. En esta realizacién mas preferida, las particulas no se vuelven a fundir ni se desvolatilizan para reducir su
nivel de acetaldehido, ni se someten las particulas a técnicas de polimerizaciéon en estado sélido que dan como
resultado el avance de la It.V. de las particulas mas de 0,03 dl/g. Mas preferiblemente, el nivel de acetaldehido
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residual en las particulas sélidas se reduce a un nivel de 2 ppm o0 menos.

Cualquier técnica convencional para reducir el acetaldehido en las particulas es adecuado distinto de las técnicas de
polimerizacion en estado solido y preferiblemente distinto de la refundicién/desvolatilizacion. Por ejemplo, el
procedimiento de vacio que se ha descrito previamente como parte de la preparaciéon de la muestra para la tasa de
generacion de AA sera adecuado, una vez se modifique para los granulos; sin embargo, a una escala mayor, un
recipiente remplazara al horno.

Otra técnica para reducir el nivel de acetaldehido en las particulas sélidas sin aumentar su peso molecular mas alla
de 0,03 dl/g se denomina en el presente documento como extraccion de acetaldehido. Mediante este método, el
acetaldehido residual de las particulas se reduce introduciendo las particulas en un recipiente para formar un lecho
de particulas en el recipiente, y poniendo en contacto el lecho con una corriente de gas introducida a un caudal de
gas que no excede 0,15 SCFM por libra de particulas por hora, y retirando las particulas finalizadas del recipiente
que tengan una cantidad reducida de acetaldehido residual.

En la operacioén de extraccion de gas, un gas tal como aire o un gas inerte, tal como nitrégeno, se pone en contacto
con las particulas de polimero de poliéster equicorriente o a contracorriente, preferiblemente contracorriente al flujo
de las particulas, en un recipiente en un proceso continuo o por lotes, preferiblemente, un proceso continuo. La
temperatura del gas introducido en el recipiente de extraccion de AA no se limita particularmente, y puede variar de
la temperatura ambiente a 180 °C, pero preferiblemente de la temperatura ambiente a 70°C, o hasta
aproximadamente 50 °C, o hasta aproximadamente 40 °C, y mas preferiblemente la temperatura ambiente. La
temperatura del gas que sale del recipiente de extraccion se aproximara a la temperatura de los granulos
introducidos en el recipiente. Por lo tanto, si las particulas se introducen a 100 °C, la temperatura de salida del gas
sera de aproximadamente 100 °C +/- 20 °C. La temperatura del gas que sale del recipiente no excedera una
temperatura a la que el peso molecular de las particulas se aumenta en el estado solido en mas de 0,03 di/g. El
tiempo de residencia de las particulas depende del nivel de partida del AA residual, la temperatura del gas y la
relacion masa de particula/gas, pero en general, el tiempo de residencia varia de 0,5 horas a 20 horas. La
composicion del gas no se limita particularmente, e incluye nitrégeno, diéxido de carbono o aire ambiental. El gas no
necesita secarse, ya que la funcion del gas no es secar los granulos sino extraer el AA residual de los granulos. Si
se desea, sin embargo, el gas puede secarse.

Aunque la extraccion del gas del acetaldehido también puede producirse en la secadora que alimenta la extrusora
para hacer un articulo, se prefiere alimentar la secadora con particulas de polimero que ya tengan 3 ppm o menos
de acetaldehido residual para reducir el flujo de gas usado en la secadora y/o mejorar la calidad de los articulos
hechos de la extrusora. Ademas, en un proceso de extraccion de AA, el gas seco no se requiere para extraer el AA
de las particulas, mientras que en un proceso de secado, una corriente de aire seco circula a través de las particulas
principalmente para reducir la humedad sobre o en las particulas con la ventaja secundaria de eliminar también el
AA. Por lo tanto, en un proceso de extraccion de AA, el aire ambiental puede ser y preferiblemente se usa como el
medio de extraccién. Dado que esta invencion reduce los niveles de AA residual de forma drastica, particularmente
cuando se usan una MR P:M éptima, bajas temperaturas de policondensacion, bajos niveles de aluminio y una baja
MR M:AIl, puede ser posible hacer particulas que tengan bajo AA residual, tal como 10 ppm o menos o 5 ppm o
menos, y renunciar a una etapa de extraccion de AA separada o una etapa de polimerizacion en estado solido. El AA
residual de dichos productos puede reducirse a 2 ppm 0 menos en la secadora que alimenta la extrusora para hacer
un articulo. La temperatura de la secadora, el flujo de gas, el tipo de desecante y el tiempo de residencia afectaran a
la eficacia de la extraccion de AA en la secadora que alimenta la extrusora para hacer un articulo.

En una realizacion, las particulas que tienen una It.V. de al menos 0,68 dl/g y un grado de cristalinidad dentro de un
intervalo del 20 % al 55 %, y tienen un nivel de acetaldehido residual de 3 ppm o mas, o 10 ppm o mas, o 20 ppm o
mas, o 30 ppm o mas, o 40 ppm o mas, se suministran a un recipiente, preferiblemente a través del extremo superior
de un recipiente, en forma de particulas calientes (por ejemplo, 100 °C a 180 °C) para aumentar la eficacia de la
extraccion de AA y formar un lecho de granulos que fluyan por gravedad hacia el extremo inferior del recipiente
mientras que un flujo de gas a contracorriente, tal como el aire ambiental, se hace circular a través del lecho dicho
gas se introduce a una temperatura que varia de condiciones ambientales a 70 °C, o de la temperatura ambiente a
40 °C, para reducir de este modo el nivel de AA residual sobre las particulas introducidas en el recipiente. Las
particulas se extraen del recipiente en aproximadamente 0,5 a 20 horas desde su introduccion en la corriente de gas
a contracorriente. Aunque el recipiente puede presurizarse, preferiblemente no esta presurizado, excepto mediante
la presion creada a partir del flujo de gas. El recipiente se opera de forma deseable a aproximadamente 0-5 psi, 0 a
presion ambiental.

36



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

ES 2601 183 T3

El nivel de acetaldehido residual presente en y/o sobre las particulas extraidas es preferiblemente de 5 ppm o
menos, 0 3 ppm 0 menos, 0 2 ppm o0 menos, o 1,5 ppm o menos. El nivel de acetaldehido presente en las particulas
suministradas al recipiente de extraccion después de obtenerse de la policondensacion en fase de fusién y la
desactivacion/estabilizacion de esta invencion, es generalmente de 3 ppm o mas, o 5 ppm o0 mas, o 10 ppm 0 mas o
20 ppm o mas, o 30 ppm o mas, o 40 ppm o mas. En otra realizacién, la diferencia en los niveles de acetaldehido
residual de los granulos que entran en el recipiente de extraccion y los que salen del recipiente es al menos 2 ppm, o
al menos 4 ppm, o al menos 7 ppm, o al menos 10 ppm o 20 ppm o mas, o 30 ppm o mas.

El gas puede introducirse en el recipiente mediante cualquier medio convencional, tal como un soplador,
ventiladores, bombas y similares. El gas puede fluir equicorriente o a contracorriente o a través de flujo de particulas
a través del recipiente. El flujo preferido de gas a través del lecho de particulas es a contracorriente con respecto al
flujo de particulas a través del lecho. El gas puede introducirse en cualquier punto deseado en el recipiente eficaz
para reducir el nivel de acetaldehido en las particulas que salen del recipiente en comparaciéon con las que se
suministran al recipiente. Preferiblemente, el punto de introduccion de gas esta a la mitad inferior de la altura del
lecho en el recipiente, y mas preferiblemente a 1/4 inferior de la altura del lecho. El gas fluye a través de al menos
una porcion del lecho de particulas, preferiblemente a través de al menos el 50 % en volumen del lecho, mas
preferiblemente a través de al menos el 75 % en volumen del lecho de particulas. Cualquier gas es adecuado para
su uso en la invencién, tal como aire, diéxido de carbono y nitrégeno. Algunos gases son mas preferidos que otros
debido a que estan facilmente disponibles y tienen un bajo coste. Por ejemplo, el uso de aire en lugar de nitrégeno
conducira a mejoras significantes en el coste operativo. Se cree que el uso de gas nitrébgeno se requirié en
operaciones que pasan un flujo caliente de gas a través de un lecho de particulas a temperaturas por encima de
180 °C, tal como en un precalentador o en estado solido, ya que el nitrdgeno es inerte a las reacciones de oxidacion,
dando como resultado una decoloracion de los granulos, que de otro modo se producira entre muchos polimeros de
poliéster y el oxigeno en el aire ambiental. Sin embargo, manteniendo la temperatura de proceso baja, de tal forma
que el gas que sale del recipiente no excede de los 190 °C, la decoloracion de las particulas se minimiza. En una
realizacion, el gas contiene menos del 90 % en volumen de nitrégeno, o menos del 85 % en volumen de nitrébgeno, o
menos del 80% de volumen de nitrégeno. En otra realizacién, el gas contiene oxigeno en una cantidad del 17,5 % en
volumen o mas. Se prefiere el uso de aire en la composicién ambiental (la composicion del aire en el sitio de la
planta en el que se situa el recipiente) o el aire que no se separa ni se purifica. De forma deseable, el aire ambiental
se suministra a través de la entrada de gas. Aunque el aire puede secarse si se desea, no es necesario secar el aire
ya que el objeto es eliminar el acetaldehido de las particulas.

Es adecuado cualquier recipiente para contener particulas y que permita un suministro de gas y particulas a y fuera
del recipiente. Por ejemplo, se proporciona un recipiente que tiene al menos una entrada para el gas, una entrada
para las particulas de polimero de poliéster, una salida para el gas, y una salida para las particulas finalizadas. El
recipiente se aisla preferiblemente para retener el calor. La entrada de gas y la salida de particulas finalizadas se
sitian de forma deseable por debajo de la salida de gas y la entrada de particulas, preferiblemente estando la salida
de gas y la entrada de particulas hacia la parte superior del recipiente y estando la entrada de gas y la salida de
particulas finalizadas hacia el fondo del recipiente. El gas se introduce de forma deseable en el lecho dentro del
recipiente en aproximadamente 1/2 o mas de forma deseable en aproximadamente 1/4 inferior de la altura del lecho
dentro del recipiente. Las particulas se introducen preferiblemente en la parte superior del recipiente, y se mueven
por gravedad hasta el fondo del recipiente, mientras en el gas fluye preferiblemente a contracorriente con respecto a
la direccion del flujo de particulas. Las particulas se acumulan dentro del recipiente para formar un lecho de
particulas, y las particulas descienden lentamente la longitud del recipiente por gravedad hasta la salida de
particulas finalizadas en el fondo del recipiente. La altura del lecho no se limita, pero esta preferiblemente a una
altura sustancialmente constante en un proceso continuo y es al menos el 75 % de la altura del recipiente que
contiene las particulas en la zona de extraccion. El recipiente tiene preferiblemente una relacién aspecto L/D de al
menos 2, o al menos 4, o al menos 6. Aunque el proceso puede realizarse en un modo por lotes o semi lotes en el
que, dado que las particulas no fluyen y la corriente de gas puede pasarse a través del lecho de particulas en
cualquier direccion, el proceso es preferiblemente continuo, en el que una corriente de particulas fluye
continuamente desde la entrada de particulas a la salida de particulas finalizadas segun las particulas se suministran
al recipiente.

Un caudal de gas adecuado introducido en el recipiente y que pasa a través de al menos una porcion del lecho de
particulas es aquel que es suficientemente para reducir la cantidad de acetaldehido residual en las particulas que
salen del recipiente en comparaciéon con las introducidas en el recipiente. Por ejemplo, para cada (1) libra de
particulas cargadas en el recipiente por hora, los caudales de gas adecuados introducidos en el recipiente son al
menos 0,0001 pies cubicos estandar por minuto (SCFM), o al menos 0,001 SCFM, o al menos 0,005 SCFM.
También son adecuados altos caudales, pero no necesariamente, y el caudal de gas debe mantenerse lo

37



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

ES 2601 183 T3

suficientemente bajo para evitar un consumo de energia innecesario por las bombas de gas, ventiladores o
sopladores. Ademas, no se desea enfriar excesivamente las particulas o secar las particulas, ya que el logro de
cualquiera o ambos de estos objetivos requiere tipicamente el uso de altos caudales de gas. El caudal de gas no es
preferiblemente mayor de 0,15 SCFM, ni mayor de 0,10 SCFM, ni mayor de 0,05 SCFM, ni siquiera ni mayor de 0,01
SCFM para cada libra (1) de particulas cargadas por hora.

Las condiciones de proceso Optimas para minimizar las reacciones de oxidacion, decoloracién, mantener la It.V. de
las particulas, y eliminar el acetaldehido mientras se mantienen los costes de produccion bajos, son introducir el gas
a temperatura ambiente, suministrar particulas dentro del intervalo de 150 °C a 170 °C en un recipiente cilindrico
vertical a un caudal de aire que varia de 0,002 SCFM a 0,009 SCFM por 1 Ib/h de PET. El tamafio del recipiente es
de tal forma que el tiempo de residencia de los granulos es una media de aproximadamente 0,5 a 20 horas, o mas
preferiblemente 3 a 15 horas.

Las muestras de PET catalizadas por los niveles de Li/Al estudiados tienen de una forma deseable temperaturas
maximas inferiores para la cristalizacion tras el enfriamiento de la fusién (Tcc) que los controles de Sb. Segun la Tec
disminuye, esto indica que la tasa de cristalizacion de la fusién es inferior. Las velocidades de cristalizacion inferiores
de la fusién pueden dar como resultado menos turbidez en los articulos moldeados, como las preformas. Las tasas
de cristalizacion inferiores de la fusién permiten el uso de temperaturas de cilindro de extrusora inferiores, que a su
vez requieren tiempos de enfriamiento mas cortos y dan como resultado tiempos de ciclo de moldeo por inyeccion
mas cortos. Los convertidores valoraran los aumentos de productividad asociados a los tiempos de ciclo de moldeo
por inyeccion reducidos.

Segun la tabla 4 en el Ejemplo 2, a una MR fija Li:Al de 4, las muestras de PET catalizadas por los niveles de Liy Al
superiores estudiados a las temperaturas de polimerizacion inferiores estudiadas tienen temperaturas pico inferiores
para la cristalizacion tras el calentamiento del vidrio (Tcn2), que los controles de Sb. La muestra con la menor Ten
también tiene una gran cantidad de fésforo afiadido por ultimo.

Otro experimento disefiado (intervalos dados entre paréntesis) varié el nivel de aluminio (10-40 ppm), MR Li:Al (1-5),
la temperatura (275-285°C), y la MR P:M (0-1), donde la fuente de fésforo es acido fosforico. La T varié de 150 a
161 °C, con un promedio de 156 °C. A una MR Li:Al de 5, la Tcnz disminuye mucho mas rapido con el aumento de los
niveles de Al de 10 a 40 ppm que a una MR Li:Al de 1.

Segun la Tenz disminuye, esto indica que la velocidad de cristalizacion del vidrio es mas rapida. Una cristalizacion
mas rapida del vidrio es deseable en aplicaciones de bandejas termoformables y para productores de resina que
cristalizan granulos amorfos opcionalmente antes de polimerizar en estado sélido.

Las particulas de la invencién se envasan directa o indirectamente como una masa entera en recipientes de envio
que después se envian a los clientes o a los distribuidores. Se prefiere someter las particulas cristalizadas a
cualquier realizacién de proceso descrita en el presente documento sin polimerizar en estado sélido las particulas en
ningun punto antes de embalar las particulas en recipientes de envio. Con la excepcion de la polimerizacion en
estado solido, las particulas pueden someterse a numerosas etapas de procesamiento adicionales entre cualquiera
de las etapas expresadas.

Los recipientes de envio son recipientes usados para el envio por tierra, mar o aire. Los ejemplos incluyen
ferrocarriles, contenedores de camiones semi-trailers, cajas Gaylord, cascos de buques, o cualquier otro contenedor
que se use para transportar particulas de poliéster finalizadas a un cliente. Los clientes son tipicamente entidades
convertidoras que convierten las particulas en preformas u otros articulos moldeados.

Los recipientes de envio contienen una masa entera de particulas de polimero de poliéster. Una masa entera ocupa
un volumen de al menos 3 metros cubicos. En realizaciones preferidas, la masa entera en el recipiente de envio
ocupa un volumen de al menos 5 metros cubicos, o al menos 10 metros cubicos.

En una realizacién, se proporcionan particulas de polimero de poliéster finalizadas que tienen una It.V. media de al
menos 0,68 dl/g, o 0,70 di/g, o 0,72 dl/g, o 0,74 dl/g, o 0,76 dl/g, o 0,80 dl/g, obtenida en una polimerizacion en fase
de fusion y un nivel de acetaldehido residual de 10 ppm o menos, o de 5 ppm o menos; donde dichas particulas
comprenden un nivel de aluminio en una cantidad de al menos 3 ppm, o al menos 5 ppm, o al menos 10 ppm, o al
menos 15 ppm, o al menos 20 ppm, en base al peso de los polimeros. Preferiblemente, las particulas de poliéster en
el recipiente de envio también tienen un grado de cristalinidad de al menos el 20 %, preferiblemente al menos el
30 %; y la particulas también contienen un nivel no cero de un metal alcalinotérreo o un metal alcalino, junto con un
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nivel no cero de fosforo. Mas preferiblemente, la tasa de generacion de AA de dichas particulas es menor de 20
ppm, o menor de 18 ppm, o menor de 16 ppm, o menor de 14 ppm, o menor de 12 ppm, o menor de 10 ppm, y las
particulas tienen un brillo L* de al menos 55, o al menos 60, o al menos 65, o al menos 70, o al menos 73, o al
menos 76, y carecen de captadores de AA. Las particulas estan contenidas de forma deseable en un recipiente de
envio. Mas preferiblemente, las particulas no se han polimerizado en estado sélido. Por particulas "finalizadas", se
refiere a particulas que se han sometido por el fabricante de particulas a todas las condiciones de procesamiento
necesarias para producir una particula lista para su suministra un tolvas de secadora asociadas a un maquina de
moldeo, o directamente a una maquina de moldeo usada para convertir las particulas en articulos, sin ninguna etapa
de procesamiento adicional realizada por el fabricante de las particulas.

Los articulos pueden formarse a partir de productos en fase de fusidn mediante cualquier técnica convencional
conocida por los expertos. Por ejemplo, los productos en fase de fusion, opcionalmente polimerizados en estado
solido, que se cristalizan hasta un grado de cristalizacién de al menos el 20 %, se suministran a una maquina para
extrusion por fusion y moldeo por inyeccion de la fusion en formas, tal como preformas adecuadas para moldeo de
soplado y estirado en recipientes de bebida o comida, o una maquina para moldeo por inyeccion, o una maquina
para extrusion simplemente en otras formas tales como laminas. Se conocen procesos adecuados para formar los
articulos e incluyen extrusion, moldeo por soplado de extrusion, colado, moldeo por inyeccion, una fusion para
proceso de moldeo, moldeo por soplado y estirado (SBM), termoconformado y similares.

Los ejemplos de los tipos de articulos conformados que pueden formarse a partir de los productos en fase de fusion
y la composicion de polimero de poliéster de la invencion incluyen laminas; peliculas; envases y recipientes; tales
como preformas, botellas, botes y bandejas; varillas; tubos; tapas; y filamentos y fibras. Las botellas de bebidas
hechas a partir de tereftalato de polietileno adecuadas para contener agua o bebidas carbonatadas, y las botellas de
bebidas de boca adecuadas para contener bebidas que se rellenan calientes en las botellas son ejemplos de los
tipos de botellas que se fabrican a partir del granulo cristalizado de la invencion. Los ejemplos de bandejas son
aquellos que pueden usarse en el horno duales y otras bandejas CPET.

Los métodos adecuados para hacer los articulos comprenden:
(i) introducir particulas de polimero de poliéster sélidas que tienen:

residuos de aluminio;

residuos de metales alcalinotérreos o atomos de metales alcalinos o residuos de compuestos alcali

residuos de fosforo;

un grado de cristalinidad de al menos el 20 %; y

un nivel de acetaldehido residual de 10 ppm o menos,

y que carecen de captadores de acetaldehido organico

en una zona de procesamiento por fusion y fundir las particulas para formar una composicion de polimero de
poliéster fundida; y

(i) formar un articulo que comprende una lamina, hebra, fibra o una parte moldeada de la composicién de polimero
fundido.

En esta realizacion, las particulas de polimero de poliéster catalizadas producidas en la fase de fusién estan hechas
a una alta It.V. y se proporcionan como una alimentacion adecuada a la zona de procesamiento de fusion teniendo
tanto bajo acetaldehido residual como una baja tasa de generacion de acetaldehido sin la presencia de captadores
de acetaldehido en las particulas alimentadas a la zona de procesamiento de fusiéon. En esta realizacion, el
acetaldehido residual es menor de 10 ppm o puede reducirse a menos de 10 ppm de acetaldehido por extraccion de
gas de las particulas producidas a partir del proceso de produccion en fase de fusion. Ademas, el desactivador de
catalizador afiadido por ultimo en la fase de fusion inhibe, al menos parcialmente, los residuos de catalizador en el
polimero de catalizar la conversion de los precursores de acetaldehido en acetaldehido. En esta realizacion, las
particulas suministradas a la zona de procesamiento de fusion preferiblemente no estan polimerizadas en estado
solido. Las particulas de poliéster hechas por sintesis Unicamente en fase de fusion tienen un pequefio gradiente de
peso molecular de la superficie con respecto al centro y experimentan menos pérdida de It.V. durante el
procesamiento de fusidon que los poliésteres convencionales. Por ejemplo, las botellas y/o preformas, y en particular
las botellas de bebidas, tales como botellas de bebidas carbonatadas o agua, estan hechas a partir de las particulas
de la invencion vy la diferencia de It.V. entre la It.V. de las particulas y la It.V de las preformas y/o las botellas no es
de mas de 0,04 dl/g, preferiblemente no mas de 0,03 dI/g, y mucho mas preferiblemente no mas de 0,02 dl/g.
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En otra realizacion, el articulo moldeado carece preferiblemente de un captador de acetaldehido organico.
Preferiblemente, los ingredientes afiadidos a las particulas de poliéster sélidas en la etapa de procesamiento por
fusién no incluyen captadores de acetaldehido organico.

La cantidad de AA en y/o sobre el articulo moldeado puede medirse por ASTM F2013-00. El nivel de AA en una
preforma molida de 20 onzas es de 9 ppm o0 menos, 0 7 ppm 0 menos, 0 5 ppm 0 menos, 0 4 ppm 0 menos segun
se mide en una preforma moldeada con una temperatura de cilindro de 285 °C y un tiempo de residencia de
aproximadamente 2 minutos. Las preformas pueden hacerse de las particulas de esta invencion a una diversidad de
temperaturas de cilindro de moldeo por inyeccion y tiempos de residencia. Las condiciones de moldeo por inyeccion
especificas se dan aqui Unicamente para proporcionar el contexto para los valores numéricos especificados para la
preforma de AA y no para limitar la invencion a ciertas condiciones de moldeo por inyeccién. Como alternativa, las
preformas hechas de las particulas de esta invencién tienen una reduccion en la preforma de AA de al menos el
20 %, o al menos un 30 % o mas, o al menos un 40 % o mas, o al menos un 50 % o mas, o al menos un 60 % o
mas, o al menos un 70 % o mas con respecto a las preformas hechas a partir de la composicion sin la adicién de un
estabilizador y/o desactivador de catalizador. El nivel de acetaldehido residual se mide en el articulo, tal como en
una preforma. En este caso, no es necesario impartir una segunda trayectoria de calor (la fabricacion de la fusion se
cuenta como la primera) a la muestra de preforma ya que las particulas se fundieron en la maquina de moldeo por
inyeccion. La cantidad de acetaldehido residual presente en las particulas después del secado pero antes del
moldeo por inyeccion debe restarse del valor del acetaldehido residual obtenido en la preforma.

En la extrusora de procesamiento por fusion, pueden afadirse otros componentes a la extrusora para mejorar las
propiedades de rendimiento de los granulos. Estos componentes pueden afadirse puros a los granulos de poliéster
en bruto o en un vehiculo de liquido, o pueden afadirse a los granulos de poliéster en bruto como un concentrador
de poliéster solido que contiene al menos aproximadamente el 0,5 % en peso del componente en el polimero de
poliéster dejado en el poliéster en bruto. Los tipos de componentes adecuados incluyen auxiliares de cristalizacion,
modificadores de impacto, lubricantes de superficie, agentes desmoldantes, antioxidantes, agentes absorbedores de
luz ultravioleta, colorantes, agentes nucleantes, auxiliares de mejora de la velocidad de recalentamiento, aditivos de
botella pegajosos, tales como talco, y cargas y similares. Todos estos aditivos y muchos otros y sus usos se
conocen bien en la técnica y no requieren un analisis exhaustivo.

Como se ha descrito anteriormente, los desactivadores de catalizador se afiaden por ultimo en el transcurso de la
policondensacién o, después si no antes de la solidificacién. En otra realizacién, aunque la masa entera de un
desactivador de catalizado se afiade por Ultimo en el transcurso de la policondensacion, o después si no antes de la
solidificacion, puede anadirse pronto una porciéon en el transcurso de la policondensacion. El impacto sobre la
velocidad de produccién de cualquier adicién temprana de un desactivador de catalizador ha de considerarse; por lo
tanto, deben afadirse de forma temprana Unicamente porciones pequefias, si las hubiera. Ademas de la realizacion
donde la cantidad total de desactivador se afiade durante el proceso de fase de fusion para hacer el polimero de
poliéster, en otra realizacion, una porcién de la cantidad total de desactivador se afiade al polimero de poliéster en al
menos dos fases, una vez en el proceso en fase de fusion para hacer el polimero de poliéster y de nuevo en
cualquier punto después de la solidificacion del polimero de poliéster y antes de la formacion del articulo a partir del
polimero de poliéster, tal como durante un procesamiento por fusién del polimero de poliéster para hacer un articulo
como se hace convencionalmente en una extrusora o maquina de moldeo por inyeccion para hacer el articulo. Aun
en otra realizacion mas, la cantidad total del desactivador se afiade después de la solidificacion y antes de hacer el
articulo.

La adicién parcial o total del compuesto de fosforo después de la solidificacién a partir de un proceso de fabricacion
en fase de fusion puede realizarse preparando el compuesto de fusion del desactivador de catalizador con las
particulas de polimero de poliéster para formar un concentrado soélido de particulas de polimero de poliéster que
contienen compuestos de desactivador de catalizador dispersados de forma aleatoria, después de lo cual el
concentrado se suministra a la zona de procesamiento de fusidon para hacer un articulo junto con una corriente de
alimentacion de particulas de poliéster; o puede afiadirse una corriente de compuestos de desactivador de
catalizador directamente como una corriente pura, o en una suspension o dispersion hecha con un vehiculo liquido,
junto con una corriente de las particulas de polimero de poliéster a la zona de procesamiento de fusidon para hacer
los articulos. Por lo tanto, se proporciona una realizaciéon en la que se producen polimeros de poliéster amorfos a
partir de un proceso en fase de fusién sin un desactivador de catalizador afiadido por ultimo, seguido de mezcla del
desactivador de catalizador con el polimero de poliéster mediante una extrusién de composicién o en la porcién de
extrusora del proceso de moldeo por inyeccion, de tal forma que se usa para mezclar por fusion ingredientes secos,
liquidos o fundidos en cuna corriente de polimero de poliéster en una extrusora, o que se use para hacer un articulo
moldeado mediante una extrusién en el proceso de moldeo por inyeccién, o mezclando en cualquier otro dispositivo
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de mezcla.

En esta realizacion, el dispositivo de mezcla en el que el desactivador de catalizador se introduce puede ser parte
del proceso de moldeo por inyeccién, o puede ser una etapa separada antes del moldeo por inyeccion. El
desactivador de catalizador puede introducirse puro, en un vehiculo liquido o a través de un concentrado de
polimero. La introduccion puro o en un vehiculo liquido es mas preferida, ya que la reaccion con el catalizador en el
vehiculo de polimero puede reducirse la eficacia. Si el desactivador de catalizador es un liquido y se afiade puro,
puede usarse una mezcladura a condiciones ambientales para revestir los granulos con el aditivo liquido antes de la
entrada en una extrusora. Si se usa la ruta del concentrado de polimero, los granulos de concentrado pueden
mezclarse en seco en condiciones ambientales con los hechos exclusivamente en los granulos en fase de fusion
para hacer una mezcla de tipo "sal y pimienta". Estos mismos comentarios y enfoques se aplican a la mezcla de
fusion del desactivador de catalizador con granulos en estado sélido.

Esta realizacion es particularmente util si los granulos estan polimerizados en estado sdlido. La incorporacion del
desactivador de catalizador en la fase de fusion puede, en algunos casos, reducir la velocidad en fase solida. Si se
desea polimerizar en estado sdlido los granulos de poliéster, es ventajoso afadir el desactivador de catalizador
después de que los granulos hayan experimentado un proceso de polimerizacion en estado sélido.

Esta invencion puede ilustrarse adicionalmente por los ejemplos de realizaciones adicionales de la misma.
Ejemplos

Todos los poliésteres de alta IV en los ejemplos se hicieron exclusivamente en la fase de fusion, es decir, el peso
molecular de los productos en fase de fusién de poliéster, como se indica por sus lhV o ItV, no se aumento en el
estado solido.

El poliéster comercial disponible en Eastman Chemical Company como CB-12 se somete cada vez al ensayo de
generacion de AA que se hace en las muestras experimentales. El nivel de AA en las preformas hechas de CB-12,
un polimero hecho en condiciones de fabricacion tipicas y polimerizado en estado sélido, se considera aceptable
para aplicaciones de bebidas carbonatadas. Los resultados de la generacion de AA en este poliéster comercial se
consideran como un marco de referencia: las tasas de generacion de AA menos de o iguales al valor de generacion
de AA de granulos de CB-12 comerciales predicen un nivel aceptable de AA de preforma para aplicaciones de
bebidas carbonatadas.

Algunas aplicaciones de agua requieren niveles de AA de preforma mucho menores que las entregas de CB-12. En
condiciones de moldeo tipicas, las preformas de CB-12 contienen 9-11 ppm de AA, dependiendo del tamafio de la
extrusora, etc. Para algunas aplicaciones de botellas de agua, existe una especificacion de 3 ppm de AA en la
preforma. Esto es aproximadamente una reduccion del 70 % en el AA de preforma con respecto a CB-12.

El porcentaje de reduccion en el AA de la preforma se calcula restando la diana de agua del valor promedio de CB-
12, dividiendo por el valor promedio de CB-12 y multiplicando por 100. Los porcentajes de reduccién en otras
respuestas se mencionan a lo largo de los ejemplos. El punto de comparacion se identificara, tal como el caso base
(sin fésforo) o el control de Sb, y se usara su respuesta en lugar del valor promedio de CB-12 en la descripcion
anterior de un calculo de reduccién de %. Cuando existen multiples realizaciones de caso base o controles de Sb, se
usa el promedio de la respuesta para las multiples realizaciones en el calculo. Se identificara una realizacion
experimental de Li/Al, y se usa su respuesta en lugar de la diana de agua en la descripcion anterior de un calculo de
reduccion de %. Cuando existen realizaciones experimentales de Li/Al en réplicas, se usa el promedio de la repuesta
para las realizaciones en réplicas en el calculo.

Los valores de color se miden en los polimeros de poliéster molidos hasta un polvo que pasa un tamiz de 3 mm. Las
mediciones de color se realizaron por reflectancia (especular incluida) usando un HunterLab UltraScan XE (Hunter
Associates Laboratory, Inc., Reston VA), que emplea una geometria 6ptica de esfera difusa/8° (iluminaciéon/angulo
de vision). Los resultados se indican usando la escala CIELAB con el iluminador D65 y observador a 10°. El
espectrofotémetro se estandariza regularmente y se emplea un control de UV y se mantiene en calibracion siguiendo
las recomendaciones de HunterLab. Se instala una placa con abertura de vidrio opcional en la abertura de
reflectancia para minimizar la contaminacién de la esfera. Los polvos se colocan en una celda de vidrio optico. El
color se mide en una celda, una celda de vidrio éptico de 33 mm de longitud de recorrido, disponible en HunterLab.
Los polvos se dejan en reposo haciendo vibrar las muestras durante 20 segundos usando un Mini-Vortexer de
laboratorio (VWR International, West Chester, PA). La celda de vidrio se mantiene nivelada contra la abertura de
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reflectancia y cubierta con una cobertura opaca de color negro. Se evalia una Unica celda envasada y la celda se
retira y se reemplaza para un total de tres mediciones para cada muestra. El valor indicado debe ser la media de los
triplicados.

Se prepararon tres discos moldeados transparentes a partir de las muestras usando un
MicroCompounder/Microlnjector Daca. Los discos moldeados tenian un espesor de 67 mil y un diametro de 2,9 cm.
Las condiciones de moldeo en virutas aproximadas fueron como se indican a continuacion: 278 °C temperatura de
rosca, 283 °C temperatura de cilindro, 14 °C temperatura de molde, 120 psi de presion de inyeccion, y 1,4 scfh de
flujo de nitrégeno a la garganta de alimentacion. El poliéster comercial disponible en Eastman Chemical Company
como CM-01 se prensa en virutas cada vez que las virutas se moldean a partir de muestras experimentales. CM-01
es un polimero hecho en condiciones de fabricacion tipicas y polimerizado en estado solido.

La medicion del color (L*, a*, b* y turbidez) en los discos se realizd6 usando un HunterLab UltraScan XE (Hunter
Associates Laboratory, Inc., Reston VA), que emplea geometria éptica de esfera difusa/8° (iluminacién/angulo de
vision). La escala de color empleada fue la escala CIE LAB con iluminador D65 y observador especificado a 10°. Se
apilaron tres virutas juntas para dar una muestra de aproximadamente 200 mil (0,51 cm) de espesor. Las tres virutas
se apilaron juntas y se pusieron en el portamuestras en el interior del instrumento de tal forma que el area de mayor
superficie se puso perpendicular a la fuente de luz. Las mediciones de color se hicieron en el modo de transmision
total (TTRAN), en el que se mide tanto la luz transmitida directamente a través de la muestra como la luz que se
dispersa de forma difusa. El color en la transmisiéon a cualquier espesor puede calcularse de nuevo de acuerdo con
lo siguiente:

T,=1,107"
T
logy, [ /T )
B= :
d
donde

Ty = transmitancia en espesor diana

T, = transmitancia sin absorcion

B = Coeficiente de absorcion

T4 = Transmitancia medida para muestra
h = espesor diana

d = espesor de la muestra

La turbidez se define como la dispersion de luz dentro o en la superficie de un espécimen casi transparente, que es
responsable del aspecto turbio observado en la transmisién. Una medicién de la turbidez de transmision es una
relacion de la luz difusa con respecto a la luz total transmitida por un espécimen, y se calcula de acuerdo con la
siguiente formula:

transmisiondifusa

Turbidez = x 100

transmisiontotal

La turbidez se midi6 en tres virutas usando un BYK-Gardner HazeGuard Plus de acuerdo con ASTM D1003, Método
A.

La tasa de recalentamiento de cada uno de los discos moldeados se determiné como se indica a continuacion. El
disco se puso sobre un soporte que estaba en contacto con la muestra a lo largo de sus bordes unicamente.
Después, un accionador movié automaticamente el disco debajo de un pirémetro y midié la temperatura inicial (T)).
Después, el disco se movid a una distancia fija por debajo de un portalamparas equipado con una bombilla (bombilla
de proyecciéon GE DYH, 250 W, 120 V) que funciona a 60 V. La muestra se expuso a una luz radiante durante
20 segundos. La temperatura del color de la lampara era de aproximadamente 2.200 °C. Después del calentamiento,
el disco se devolvié automaticamente al pirometro, donde la temperatura superficial (Ty) del area central del lado que
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estaba orientado hacia la lampara (lado frontal) se registr6 dos segundos después de apagar la lampara. Se usé un
ciclo de enfriamiento de 90 segundos entre los ensayos consecutivos, durante lo cual un ventilador enfrié el
portalamparas antes de cargar la siguiente muestra. La RIT se calcul6 restando la Tt del control sin el aditivo de
recalentamiento de la Tr de la muestra que contenia el aditivo de recalentamiento.

Las muestras de PET que contenian antimonio y fésforo se ensayaron para evaluar el contenido en metales por
espectroscopia de fluorescencia de rayos X (XRF). Las muestras de PET que contenian aluminio, litio y/o fésforo se
ensayaron para evaluar el contenido en metales por espectroscopia de emision optica de plasma acoplado
inductivamente (ICP-OES). Para las muestras en la Seccion de Ejemplos, un método de ceniza humeda para ICP-
OES implicé la digestion de PET en acido sulfurico y nitrico en una placa calienta antes del analisis de una muestra
acuosa. Existe mas contaminacion de fondo posible en las mediciones por ICP para aluminio en PET que para litio
en PET. Para el Ejemplo 2, los niveles de Al y Li se miden por duplicado en cristaleria de cuarzo para minimizar para
minimizar la contaminacién de Al de fondo. Se indica un Unico ensayo en cristaleria estandar para los demas
ejemplos. A continuacion, se indica un procedimiento.

Preparacion de Muestra:

Pesar aprox. 1,0 g de polimero en un vaso de precipitados de cuarzo de 100 ml. Afiadir 5 ml de H.SO4 concentrado.
Cubrir con un vidrio de reloj. Preparar un blanco de método de la misma manera, excepto excluir la muestra. Colocar
los vasos de precipitados en una placa caliente y calentar en ajusta bajo (~100°C) hasta que comience la
carbonizacioén. En este punto, comenzar a afiadir gota a gota HNOj3 conc., aumentando gradualmente el calor, hasta
que la solucién se vuelva transparente. Calentar a reflujo durante aproximadamente 30 min en mayor ajuste de calor
(aprox. 400 °C). Enfriar a temperatura ambiente. Transferir cuantitativamente el contenido del vaso de precipitados a
un matraz volumétrico de 100 ml. Afiadir un patrén interno Sc con un nivel de 1 ppm y diluir hasta la marca con
18 Mohm de agua.

Analisis usando espectroscopia de emision éptica de plasma acoplado inductivamente (ICP-OES):

Configuracion del instrumento:

Camara de pulverizador: Vidrio de cuarzo ciclénico - sin deflector
Nebulizador: Vidrio de cuarzo concéntrico

Inyector: Cuarzo de 2 mm de DI

Potencia del plasma: 1450 vatios

Flujo de Ar en plasma: 18 I/min

Flujo Aux.: 0,2 I/min

Flujo Neb: 0,65 I/min

Captacion de muestra: 1,56 ml/min

Parametros del método:

Lineas analiticas:
Al - 396,153 nm Vista de plasma axial
Li- 670,784 nm Vista de plasma radial

Linea estandar interna:
Sc-361,383 nm Vista de plasma axial

Calibrar el instrumento - 2 puntos de calibracion usando un blanco de calibracion y estandares trazables NIST
preparados al nivel de 1 ppm.

Aspirar las muestras y analizar usando 3 réplicas. Indicar el promedio de las 3 réplicas.

Los valores de It.V. descritos a lo largo de esta descripcion se exponen en unidades dl/g como calculados a partir de
la viscosidad inherente medida a 25 °C en fenol al 60 % y al 1,1,2,2-tetracloroetano al 40 % en peso. Las muestras
de polimero se disuelven en el disolvente a una concentracion de 0,25 g/50 ml. Para las muestras en la seccion de
Ejemplos, la viscosidad de las soluciones de polimero se determina usando un viscosimetro capilar de vidrio
Rheotek. Puede encontrarse una descripcion del principio operativo del viscosimetro en el estandar ASTM D 4603.
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La viscosidad inherente se calcula a partir de la viscosidad en soluciéon medida. Las siguientes ecuaciones describen
tales mediciones de viscosidad en solucion y calculos posteriores ala Ih.V.y delah.V. ala It.V:

MNinh = [IN (ts/to)]/c

donde
ninh = Viscosidad inherente a 25 °C a una concentracion de polimero de 0,5 g/100 ml de fenol al 60 % y 1,1,2,2-
tetracloroetano al 40 % en peso
In = Logaritmo natural
ts = Tiempo de flujo de muestra a través de un tubo capilar
t, = Tiempo de flujo sin disolvente a través de un tubo capilar
C = Concentracion de polimero en gramos por 100 ml de disolvente (0,50 %)
La viscosidad intrinseca es el valor limitante en una dilucién infinita de la viscosidad especifica de un polimero. Se
define por la siguiente ecuacion:
Nint = lim (T]sp/C) = |im (In T]r)/C
C—-0 C-0
donde
Nint = Viscosidad intrinseca
N = Viscosidad relativa = ts/t,
Nsp = Viscosidad especifica = n, - 1
La calibracion del instrumento implica un ensayo por triplicado de un material de referencia estandar y después
aplicar las ecuaciones matematicas apropiadas para producir los valores de |h.V. "aceptados". Los tres valores
usados para la calibracion estaran dentro de un intervalo de 0,010; de no ser asi, corregir los problemas y repetir el
ensayo del estandar hasta que se obtengan tres resultados consecutivos dentro de este intervalo.
Factor de calibracién = |1h.V aceptada del material de referencia/Promedio de determinaciones por triplicado
La viscosidad intrinseca (It.V. o nint) puede estimarse usando la ecuacion Billmeyer como se indica a continuacion:
Nint = 0,5 [e%2* MV comedida _ 41 4 (0,75 x Ih.V. corregida)
La referencia para estimar la viscosidad intrinseca (relacion Billmeyer) es J. Polymer Sci., 4, pags. 83-86 (1949).
Como alternativa, la viscosidad de las soluciones de polimero se determina usando un viscosimetro diferencial
modificado Viscotek. Puede encontrarse una descripcion del principio operativo de los viscosimetros de presion
diferencial en ASTM D 5225. La viscosidad inherente no corregida (ninn) de cada muestra se calcula a partir del
viscosimetro relativo Viscotek Modelo Y501 usando la siguiente ecuacion:
Ninh = [In (Pz/KP1)]/C
donde
P, = La presioén en P, capilar
P+ = La presioén en P4 capilar
In = Logaritmo natural
K = Constante de viscosidad obtenida a partir de la lectura inicial
C = Concentracion de polimero en gramos por 100 ml de disolvente
La Ih.V. corregida, en base a la calibracion con materiales de referencia estandar, se calcula como se indica a
continuacion:
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Ih.V corregida = |h.V. calculada x Factor de calibracion

La calorimetria diferencial de barrido se realiza usando un Mettler-Toledo 821e con nitrdgeno como un gas de purga.
El calorimetro se calibra usando estandares de Indio y Plomo. Una muestra de 10 miligramos se escanea a una
velocidad de calentamiento de 20 °C/min desde la temperatura ambiente a 290 °C en un primer calentamiento, se
mantiene a la temperatura durante 2 minutos, se elimina del instrumento usando el automuestreador del instrumento
para inactivar una temperatura ambiente, se escanea una segunda vez a 20 °C/min a 290 °C, se mantiene a la
temperatura durante 2 minutos, y después se enfria de forma controlada a 20 °C/min a la temperatura ambiente.
Instrument software se usa para determinar las propiedades térmicas en resumen. La transicion vitrea se identifica
como el punto central del cambio de etapa en un flujo de calentamiento cercano a 80 °C. Se calcula un valor inicial
entre aproximadamente 110 °C y 280 °C. La temperatura pico exotérmica (si esta presente) se identifica como la
Tch, o la temperatura de cristalizacion tras el calentamiento, y el calor de la cristalizacion se calcula a partir de la
integral del area en el lado exotérmico del valor inicial. La temperatura de fusion, Tm, se identifica como la
temperatura pico en el lado endotérmico del valor inicial, y el calor de la fusion se calcula a partir de la integral del
area en el lado endotérmico del valor inicial. El calor de la fusion se identifica como la diferencia entre el calor de la
fusion y el calor de la cristalizacion. La temperatura de la cristalizacion tras el enfriamiento, Tcc, se identifica como el
evento exotérmico pico de la porcién de enfriamiento controlado del experimento.

La turbidez de la solucién se mide por nefelometria. La muestra (2,3 g) y 30 ml de disolvente (hexafluoroisopropanol
al 30 %, cloruro de metileno al 70 %, en volumen) se ponen en un vial de 8 dram. La porcion organica del polimero
de la muestra de poliéster se deja disolver. Después, la solucion en el vial se lee directamente en el turbidimetro de
relacion Hach. El valor indicado esta en unidades de turbidez nefelométricas (ntu) y es un promedio de cuatro
lecturas. Se toman cuatro lecturas del estandar Gelex 0-20 NTU cada vez que se realizan las muestras.

El oligémero PET usado como material de partida en todos los ejemplos tiene aproximadamente del 94 al 96,5 % de
conversion por RMN de protéon. El nivel de IPA es de aproximadamente 2,0 al 2,2 % en mol. El nivel DEG es de
aproximadamente 4,6-4,8 % en mol.

El ajuste entre el agitador y el matraz puede afectar al tiempo del finalizador requerido durante las realizaciones
terminadas con par. Se selecciona un agitador de pala que tenga un ajuste tipico con el matraz que se usa. Antes de
la realizacioén, se pone pasta de dientes en el matraz, que después se equipa con un agitador de pala, un cabezal de
polimero, un tubo de Teflon con reborde y una manguera. El matraz se invierte y el agitador se empuja y se gira con
la mano. Las areas transparentes en ambos lados del centro se miden. La anchura de las areas transparentes debe
ser de un total de entre 1,7 y 2,7 cm. El matraz se aclara con agua y acetona antes de su uso.

Para la policondensacion, el oligémero molido (103 g) se pesa en un matraz de fondo redondo de una boca de
medio litro seleccionado segun el parrafo anterior. La solucion de catalizador se afiade al matraz. El matraz se
equipa con un agitador de pala de acero inoxidable de 316 | seleccionado segun el parrafo anterior, y un cabezal de
polimero de vidrio equipado con un tubo de Teflon con reborde y una manguera. Después de fijar el cabezal del
polimero a un brazo lateral y una manguera de purga, se completan dos purgas de nitrogeno a 0,5 torr.

Los discos de polimero hechos en el laboratorio enfrian del exterior (donde el polimero se encuentra con el matraz)
al interior (donde el polimero se encuentra con la varilla agitadora; la parte mas profunda del disco esta en el centro,
donde se encuentra la varilla agitadora). Mientras que los discos de polimero hechos en el laboratorio estan
enfriando, puede producirse algo de generacion de AA. En un entorno de produccion, las hebras fundidas o glébulos
de fusién que se convierten en particulas o granulos son mucho mas finos y enfrian mucho mas rapidamente que los
discos relativamente grandes o se interrumpen activamente. El % de reduccion en AA libre aun es de interés ya que
el punto de comparacion y el caso experimental tienen aproximadamente el mismo tiempo de enfriamiento.

Ejemplo Comparativo 1

Se hace una solucion al 0,69 % p/p de Li en etilenglicol a partir de acetato de litio dihidrato. Una solucién al 2,02 %
p/p de Al se hace en agua a partir de diacetato de hidroxialuminio, que contenia el 2,1 % de boro de acido bérico
(estabilizador). Una solucion al 0,85 % p/p de Sb se hace a partir de triacetato de antimonio en etilenglicol. Se usan
el mismo oligémero y procedimiento como se ha descrito anteriormente para preparar el polimero de este ejemplo.

La reaccion de polimerizacion se opera bajo el control de un sistema de automatizacion CAMILE™, programado
para implementar la siguiente disposicion.
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Fase | Tiempo (min) | Temp. °C | Vacio (torr) | Velocidad de agitacion (rpm)
1 0,1 285 730
2 10 285 730 150*
3 2 285 140* 300*
4 1 285 140 300
5 10 285 51* 300
6 5 285 51 300
7 2 285 140* 300
8 2 285 140 300
9 2 285 4,5* 300
10 20 285 4,5 300
11 10 285 0,8* 30*
12 500# 285 0,8 30

* = rampa;

# = terminacion de par

Un bafio fundido de metal Belmont se elevd para rodear el matraz, y se implementa la disposicion CAMILE™. La
temperatura enumerada en la Tabla 1 es la usada en la disposicion. Por ejemplo, si la Tabla 1 indica una
temperatura de 270 °C, todos los 285 °C en la disposicidon anterior se reemplazan con 270 °C. En esta disposicion,
una "rampa" se define como un cambio lineal de vacio, temperatura o velocidad de agitacion durante el tiempo de
fase especificado. Para los controles Sb, se afiade una soluciéon al 1,03 % p/p de P de un triéster de fosfato
oligomérico en etilenglicol al 80 % en peso y n-BuOH al 20 % durante la Fase 8. El sistema de agitacion se calibra a
un par entre las fases 4 y 5. La fase de finalizador (# 12) se termina cuando la diana del par del agitador se alcanza
0 se excede en tres ocasiones separadas. El polimero se enfria durante aproximadamente 17 min, se separa del
matraz de vidrio, se enfria durante 12 min y se pone inmediatamente en nitrégeno liquido. Los polimeros se muelen
criogénicamente para pasar un tamiz de 3 mm. La muestra de AA residual o libre se mantiene congelada hasta su
medicion por GC de espacio libre segun el estandar ASTM # F2013-00.

Los datos se muestran en la Tabla 1. Las dianas de catalizador en las Muestras 149 y 164 fueron aproximadamente
de 23 ppm cada Li y Al. Las dianas de catalizador en las Muestras 139 y 138 fueron aproximadamente de 46 ppm
cada Li y Al. La relacion molar de litio con respecto a aluminio ("MR Li:Al") tiene una diana de 4 para todas las
realizaciones de Li/Al en la Tabla 1. La relacion molar de litio con respecto a aluminio ("MR Li:Al") se calcula
convirtiendo los datos de ICP para los niveles de litio y aluminio en moles y después dividiendo los moles de litio por
los moles de aluminio. Estas MR Li:Al calculadas se ven afectadas negativamente por las siguientes dos cuestiones.
En primer lugar, hay mas contaminacion de fondo posible en las mediciones por ICP para aluminio en PET que para
litio en PET. Esto es especialmente cierto para este ejemplo, donde los niveles de Al y Li se miden en un unico
ensayo en cristaleria convencional. En segundo lugar, existe mucha variabilidad al dividir dos niUmeros pequefios, es
decir, los pequefios cambios en los numeros que se dividen hacen grandes cambios en la MR Li:Al. Se prefiere el
uso de la MR Li:Al diana.

Tabla 1
Muestras Temp, Tiempo de XRF Sb ICP Al ICP Li MR XRF P IhV ItV
(°C) finalizador (min) (ppm) (ppm) (ppm) Li:Al (ppm) (dl/g) (dl/g)
CB-12
149 270 169,2 35,8 19,6 2,1 0,852 | 0,905
164 285 88,2 29,2 19,2 2,6 0,879 | 0,935
139 270 125,6 54,5 43,2 3,1 0,807 | 0,854
138 285 49,2 50,6 43,7 3,4 0,849 | 0,901
147 275 139,7 252 19 0,814 | 0,862
Muestras Temp. ICP Al ICP Li L* a* b* L* AA libre AA GEN Turbidez de
(°C) (ppm) (ppm) aj. (ppm) 295/5 (ppm) | solucion (ntu)
CB-12 0,9 19,6
149 270 35,8 19,6 85,2 2'2 7,9 | 78,0 13,9 41,7 6,85
164 285 29,2 19,2 85,8 2'0 84 | 78,3 27 24 6,45
139 270 54,5 43,2 86,3 | - 85 | 78,6 13,3 43,9 33,75
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2,2
138 285 50,6 43,7 85,3 2-7 11,1 75,3 29,9 39,6 22,25
147 275 82,8 1-8 1,6 | 80,8 16,4 34,4 29,5
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El color L* ajustado (L* aj.) indica el impacto de la tonificacion sobre el color del poliéster. La formula usada resta 0,8
veces b* de L* y suma 0,4 veces a* a L*. El acetaldehido generado tras la fusion a 295 °C durante 5 min se etiqueta
como "AA GEN 295/5".

Puede observarse a partir de la Tabla 3 que el PET preparado con un sistema de catalizador de litio y aluminio es
mas brillante (mayor color de L*) y mas amarillo (mayor color de b*) que el control de Sb. El L* aj. para el PET hecho
con un sistema de catalizador de Li/Al es inferior al del PET catalizado con Sb. En la mayor parte de los casos, AA
GEN 295/5 es mayor que el control de Sb. En las dianas de catalizador inferiores de ~23 ppm cada una, el PET
catalizado con Li/Al tiene menos turbidez de particula que el PET catalizado con Sb.

Ejemplo 1

La soluciéon de Sb descrita en el Ejemplo Comparativo 1 se usa aqui. Para cada tipo de sistema de catalizador, el
nivel de catalizador y la combinacion de temperaturas, el tiempo de finalizador de la realizacion terminada por par en
el Ejemplo Comparativo 1 sera el tiempo de finalizador (tiempo de fase 12) usado en este ejemplo. Se usan el mismo
oligémero y procedimiento como se describe en la introduccion a la seccion de Ejemplos. Las soluciones de litio y
aluminio usadas se describen en el Ejemplo Comparativo 1. Las dianas de catalizador en las Muestras 159 y 166
fueron ~23 ppm cada Li y Al. Las dianas de catalizador en las Muestras 161 y 154 fueron ~46 ppm cada Li y Al. La
relacion molar de litio con respecto a aluminio ("MR Li:Al") tiene una diana de 4 para todas las realizaciones de Li/Al
en la Tabla 2. La diana de fésforo es 0 0 120 ppm.

Para las realizaciones de Li/Al en la Tabla 2 con una diana de fésforo de 120 ppm, se afiade puro un triéster de
fosfato oligomérico con aproximadamente el 9 por ciento peso/peso de fésforo en la Fase 14 de la siguiente
disposicion. Para los controles de Sb, se afadié una solucion al 1,03 % p/p de P del mismo triéster de fosfato
oligomérico en etilenglicol al 80 % en peso y n-BuOH al 20 % durante la Fase 8.

La reaccion de polimerizacion se opera bajo el control de un sistema de automatizacion CAMILE™, programado
para implementar la siguiente disposicion. La temperatura enumerada en la Tabla 2 es la usada en la disposicion.

Fase | Tiempo (min) | Temp. °C | Vacio (torr) | Velocidad de agitacion (rpm)
1 0,1 285 730
2 10 285 730 150*
3 2 285 140* 300*
4 1 285 140 300
5 10 285 51* 300
6 5 285 51 300
7 2 285 140* 300
8 2 285 140 300
9 2 285 4,5* 300
10 20 285 4,5 300
11 10 285 0,8* 30*
12 varios 285 0,8 30
13 3 285 650* 30
14 2 285 650 30
15 1 285 0,5 45*
16 5 285 0,5 45

* =rampa
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Tabla 2
Muestras | TEMP: Efarﬂ;’;’ d%f XRFSb | ICPAI | ICPLi | MR | ICPP | XRFP | IhV ItV
(°C) (min) (ppm) | (ppm) | (ppm) | LEAI | (ppm) | (ppm) | (difg) | (dl/g)
CB-12
159 270 169 23,5 21,2 35 | 1276 0,767 | 0,809
166 285 88 29,2 19,3 2,6 0 0,909 | 0,969
161 270 126 476 425 3,5 0 0,776 | 0,819
154 285 49 49 1 421 3,3 | 1305 0,881 | 0,937
156 275 140 258 19 0,827 | 0,876
. . . AA GEN Turbidez de
Muestras Tgrg;:) ) l(% En?)l l(ggnl;)' l(grl)jmp; L* a* b* ;j A(ﬁpllrl:]r)e 295/5 solucion
' (ppm) (ntu)
CB-12 0,9 19,6
159 270 23,5 21,2 1276 | 86,8 1'6 6,4 | 81 3,3 10,3 6,0
166 285 29,2 19,3 0 84,3 2'2 821|769 | 275 26,3 9,1
161 270 47,6 42,5 0 85,8 2'0 801|786 | 11,1 31,5 375
154 285 491 421 130,5 | 82,9 2'5 9,6 | 74,3 7.3 10,9 10,2
156 275 80,2 1'9 13784 | 183 32,7 29,8

En la Tabla 2, las muestras catalizadas con Li/Al hechas a 270 °C tienen |V inferiores que las muestras hechas a

5 285 °C. Se seleccionan diferentes dianas de par para diferentes temperaturas, lo que afecta a la viscosidad; sin
embargo, esto es Unicamente parte de la respuesta ya que la IhV para las realizaciones a 285 °C en el Ejemplo
Comparativo 1 fueron Unicamente aproximadamente 0,03 dI/g superiores que las realizaciones a 270 °C en el mismo
ejemplo.

10 Las muestras de PET hechas con un sistema de catalizador de litio y aluminio con un compuesto de fosforo afiadido
por ultimo tienen mucho menos AA libre y AA generado tras la fusiéon. Comparando realizaciones de PET con la
Ultima adiciéon de aproximadamente 120 ppm de P de un compuesto de fosforo a realizaciones de PET terminadas
por par analogas con ningun afadido (véase el Ejemplo Comparativo 1), hay aproximadamente una reduccion del
76 % en la cantidad de AA libre y aproximadamente una reduccion del 74 % en la cantidad de AA generado tras la

15 fusion. Estas reducciones son resultado de comparar la Muestra 149 de realizacion en la Tabla 1 con la Muestra 159
de realizacion en la Tabla 2, y de comparar la Muestra 138 de realizacion en la Tabla 1 con la Muestra 154 de
realizacion en la Tabla 2. En comparacién con las realizaciones de la Tabla 1, las realizaciones en la Tabla 2 tenian
11 minutos adicionales al final donde se afiadié el compuesto de fosforo y se mezclé en la fusion de polimero (fases
13-16), de los cuales 6 minutos fueron al vacio.

20
Comparando el promedio de las realizaciones de Li/Al/P posterior con el control de Sb en la Tabla 2, hay
aproximadamente una reduccion del 71 % en la cantidad de AA libre y aproximadamente una reduccion del 68 % en
la cantidad de AA generado tras la fusién. Comparando el promedio de las realizaciones de Li/Al/P posterior con CB-
12 en la Tabla 2, hay aproximadamente una reduccion del 46 % en la cantidad de AA generado tras la fusién. Con la

25 ultima adicion de un compuesto de fésforo al PET hecho con un catalizador de Li/Al, puede ser posible conseguir un
PET unicamente en fase de fusion con tasas de generacion de AA suficientemente bajas para su uso en el mercado
de botellas de agua o como una resina de uso dual. El nivel de AA libre en CB-12 es muy bajo porque CB-12 esta en
estado sdlido. El AA libre de los granulos hechos por un proceso en fase de fusion puede reducirse por las técnicas
descritas en el presente documento, tal como extraccion de AA con aire caliente o un bajo flujo de aire ambiental,

30 antes de la introduccién en una zona de procesamiento de fusién posterior para hacer articulos.

Cabe apreciar que el control de Sb se hace a 275 °C. Incluso cuando el PET con Li/Al/P posterior esta hecho a
285 °C, se genera una cantidad mucho menor de AA ftras la fusion. Las temperaturas superiores a las que puede
hacerse el PET con Li/Al/P posterior sin un gran impacto negativo sobre las tasas de generacion de AA, junto con la
35 actividad catalitica en fase de fusidon superior inherente de algunas combinaciones de Li/Al, abren la posibilidad de
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tasas de polimerizacion en fase de fusién mas rapidas que con los controles de Sb.

A los niveles mas altos estudiados de catalizadores de litio y aluminio, el PET hecho con la ultima adicion de un
compuesto de fésforo (Muestra 154) tiene una turbidez de particula mucho menor: aproximadamente una reduccion
del 54 % con respecto al caso sin fésforo afiadido en la Tabla 1 (Muestra 138) y aproximadamente una reduccion del
66 % con respecto al control de Sb en la Tabla 2 (Muestra 156).

Ejemplo Comparativo 2:

Se hace una solucién al 1,03 % p/p de Li a partir de acetato de litio dihidrato en agua. La solucion de Al es la misma
que la descrita en el Ejemplo Comparativo 1. El oligémero y el procedimiento usados se describen en la introduccion
a la seccion de Ejemplos. La disposicion y la soluciéon de antimonio usados se describen en el Ejemplo Comparativo
1. La relacion molar de litio con respecto a aluminio ("MR Li:Al") tiene una diana de 4 para todas las realizaciones de
Li/Al en la Tabla 3. Las dianas de catalizador son ~11,5 ppm cada Li y Al, ~28,5 ppm cada Li y Al o ~45,5 ppm cada
Liy Al

20

25

30

35

Tabla 3
Muestras | Muestras | TEMP- Efarﬂ;’;’ d%f XRFSb | ICPAI | ICPLi | MR | XRFP | IhV ItV

(°C) (min) (ppm) | (ppm) | (ppm) | Li:Al | (ppm) | (di/g) | (dl/g)
54 270 308,3 15,5 16,8 42 0,82 | 0,868
92 285 157,2 20,1 14,6 2,8 0,846 | 0,898
48 2775 90,7 34,8 36 4 0,829 | 0,879
84 270 151,7 54,1 55,9 4 0,82 | 0,868
139 270 125,6 54,5 43,2 3,1 0,807 | 0,854
53 285 43,2 55,3 59,3 42 0,805 | 0,852
147 275 139,7 252 - 19 0,814 | 0,862

Muestras | Muestras | Temp. (°C) | ICP Al (ppm) | ICP Li (ppm) | MRLi:Al | L* a* b* | L* aj.

54 270 15,5 16,8 42 872[-18][ 721808

92 285 20,1 14,6 2,8 86,5|-28] 82 | 789

48 2775 34,8 36 4 853 [-21]83 778

84 270 54,1 55,9 4 853 [-1,9] 10 [ 765

139 270 54,5 43,2 3,1 86,3 |-22] 85 | 786

53 285 55,3 59,3 42 854 [ -24[108] 758

147 275 - 828 [-1,8] 16 | 80,8

Segun la Tabla 3, existen oportunidades con un catalizador de Li/Al de acortar significativamente el tiempo de
finalizador con respecto al control de Sb. Dados los disefios de reactor apropiados, los tiempos de finalizador mas
cortos se traducen en velocidades de produccion de PET mas rapidas. El PET catalizado con Li/Al es mas brillante y
mas amarillo que el PET catalizado con Sb. Sin la adicién del fésforo posterior, no hay realizaciones catalizadas con
Li/Al que sean mas rapidas que Sb y tengan el mismo o mayor L* ajustado.

Ejemplo 2

Se usan la misma disposicion vy triéster de fosfato oligomérico como se ha descrito en el Ejemplo 1. Para cada tipo
de sistema de catalizador, el nivel de catalizador y la combinacion de temperaturas, el tiempo de finalizador de la
realizaciéon de terminacion de par en el Ejemplo Comparativo 2 sera el tiempo de finalizador usado en este ejemplo.
Se usan las mismas soluciones de litio y aluminio como se ha descrito en el Ejemplo Comparativo 2 y el Ejemplo
Comparativo 1, respectivamente. El oligobmero y el procedimiento usados se describen en la introduccion a la
seccion de Ejemplos. La solucion de antimonio usada se describe en el Ejemplo Comparativo 1.

Los datos se muestran en la Tabla 4. La relacion molar de litio con respecto a aluminio ("MR Li:Al") tiene una diana

de 4 para todas las realizaciones de Li/Al en la Tabla 4, Las dianas de catalizador son ~11,5 ppm cada Li y Al,
~28,5 ppm cada Li y Al 0 ~45,5 ppm cada Li y Al. La diana de fosforo fue 0, 120 o 240 ppm.
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Tabla 4
Tiempo | »oF | 1cP | IcP ICP | Relacién | Relacion | XRF
M Temp. de . MR IhV Itv
uestras C) | finalizador Sb Al Li Li-Al P molar molar P (dlig) | (diig)
(min) | PPM) | (PPM) | (pPM) | 7| (ppm) | P:M P:Al | (ppm)
CB-12
111 270 308 12,9 15,9 | 4,8 0 0 0 0,918 | 0,98
82 270 308 12,8 15,2 | 4,6 252 3,05 17,2 0,832 | 0,882
98 285 157 12,7 15,1 4,7 0 0 0 0,768 | 0,81
100 285 157 12,6 154 | 4,8 217 2,6 15 0,777 | 0,82
73 277,5 91 33,7 36,4 | 4,2 121 0,6 3,1 0,836 | 0,886
68 277,5 91 33,9 36,5 | 4,2 126 0,63 3,3 0,794 | 0,839
58 277,5 91 32,1 36,8 | 4,4 131 0,65 3,5 0,769 | 0,811
57 270 126 50,9 58,8 | 4,5 0 0 0 0,747 | 0,787
88 270 152 53,6 59,3 | 4,3 269 0,83 4.4 0,708 | 0,743
96 270 152 51,9 58,6 | 4,4 0 0 0 0,803 | 0,849
64 285 43 51,4 58,5 | 4,4 0 0 0 0,848 | 0,9
71 285 43 53,0 58,3 | 4,3 230 0,72 3,8 0,788 | 0,832
60 275 140 243 16 0,782 | 0,826
65 275 140 244 16 0,785 | 0,829
74 275 140 239 23 0,82 | 0,868
104 275 140 232 18 0,786 | 0,83
. Turbidez de . . AA GEN
Muestra Tgrg;:) ) l(% En?)l l(gsnl]‘)' l(gsmp; solucion L* a* b* aLj A(ﬁpl)lr?]r)e 295/5
(ntu) ' (ppm)
CB-12 0,8 16,8
111 270 12,9 15,9 0 3,2 87,0 3'3 9,8 | 77,9 11,4 21,9
82 270 12,8 15,2 252 4,7 85,9 1'9 79 | 78,7 11,4 18,6
98 285 12,7 15,1 0 57 85,8 2'5 76 | 78,7 18,5 23,3
100 285 12,6 15,4 217 4.4 88,4 2-6 79 | 81,0 18,6 22,7
73 2775 33,7 36,4 121 5,8 86,2 2'0 8,8 | 78,4 4.9 8,1
68 277,5 33,9 36,5 126 5,6 87,7 1-8 8,6 | 80,2 4.1 7.6
58 277,5 32,1 36,8 131 6,0 87,3 1-8 8,5 | 79,8 4,2 8,3
57 270 50,9 58,8 0 57,0 87,4 1'9 7.8 | 80,4 11,9 38,4
88 270 53,6 59,3 269 27,8 88,0 2'9 8,2 | 80,3 4,5 12,7
96 270 51,9 58,6 0 59,0 88,2 3'3 11,0 | 78,1 11,6 29,5
64 285 51,4 58,5 0 45,5 86,3 2'1 10,2 | 77,3 27,7 39,9
71 285 53,0 58,3 230 7.4 87,7 1'9 10,0 | 79,0 6,7 10,2
60 275 12,8 81,1 1'4 2,3 | 78,7 14,8 25,3
65 275 25,5 82,2 1-6 1,3 | 80,5 16,5 271
74 275 3,3 0 225 29,5 80,5 1'7 1,4 | 78,7 18,6 32,1
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104 275 20,5 81,9 17 1,1 | 80,4 16,1 26,6
. DSC DSC DSC DSC DSC

Muestra T(imp. XRF Sb | ICP Al IGP Li IGP P Tm1a Tm1b Tm1c Tch2 Tcc
( C) (ppm) (ppm) (ppm) (ppm) (OC) (OC) (OC) (OC) (OC)

111 270 - 12,9 15,9 0 180 200 239 159 148
82 270 - 12,8 15,2 251,6 191,6 - 238 155,4 149,4
98 285 - 12,6 15,1 0 184 - 242 155,7 151,7
100 285 - 12,6 15,4 217 1 179 194 239 152 151
73 277,5 - 33,7 36,4 120,6 185,4 - 238 155 151,7
68 277,5 - 33,9 36,5 126,3 182,6 - 240 154,7 151
58 277,5 - 32,1 36,8 130,8 - - 238 154.,4 152,4
57 270 - 50,9 58,8 0 202 - 241 147,1 154,1
88 270 - 53,6 59,3 269,4 192,3 - 240 143,2 153,4
96 270 - 51,9 58,6 0 188 - 241 149,4 152,4
64 285 - 51,4 58,5 0 182,5 - 239 153,3 146,4
71 285 - 53 58,3 230 - - 238 150,7 151,4

60 275 243 - - - - 238 160,9 163,8

65 275 244 - - - - - 239 155,4 161,8
74 275 239 - - - - - 236 154 155,4
104 275 232 - - - - - 237 154 165,8
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Con la adicién del fésforo posterior, hay realizaciones catalizadas con Li/Al que son mas rapidas, tienen un nivel de
AA libre inferior, tienen una tasa de generacion de AA inferior, tienen un nivel de turbidez en solucion inferior, y
tienen un L* ajustado similar, con respecto a los controles de Sb. Las Muestras de realizacion 58, 68 y 73 tienen
niveles de catalizador de aproximadamente 33 ppm de Al y aproximadamente 37 ppm de Li, una temperatura de
polimerizaciéon de aproximadamente 277,5 °C, y aproximadamente 126 ppm de P afadido por ultimo (MR P:M de
aproximadamente 0,6). De media, las Muestras 58, 68 y 73 de realizacion tienen aproximadamente una reduccion
del 35 % en el tiempo de finalizador, aproximadamente una reduccién del 73 % en AA libre, aproximadamente una
reduccion del 71 % en la tasa de generacion de AA, aproximadamente una reduccion del 74 % en la turbidez de la
solucién y aproximadamente el mismo L* ajustado, con respecto a los controles de Sb. Usando la misma
temperatura y niveles de catalizador pero sin la dltima adicion de fosforo, las Muestras 48 en la Tabla 3 tenian un L*
ajustado de 77,8, menor que el L* ajustado para los controles de Sb (aproximadamente 79,6).

La realizacion 71 tiene niveles de catalizador de aproximadamente 53 ppm de Al y aproximadamente 58 ppm de Li,
una temperatura de polimerizacién de aproximadamente 285 °C, y aproximadamente 230 ppm de P afadido por
ultimo (MR P:M de aproximadamente 0,7). La realizacion 71 tiene aproximadamente una reduccion del 69 % en el
tiempo de finalizador, aproximadamente una reduccion del 59 % en AA libre, aproximadamente una reduccion del
63 % en la tasa de generacion de AA, aproximadamente una reduccion del 66 % en la turbidez de la solucion y
aproximadamente un L* ajustado similar, con respecto a los controles de Sb.

Las realizaciones 82 y 100 tienen niveles de catalizador de aproximadamente 13 ppm de Al y aproximadamente
15 ppm de Li, una temperatura de polimerizacion de aproximadamente 270°C y 285 °C, respectivamente, y
aproximadamente 252ppm de P y 217 ppm de P afadido por dultimo, respectivamente (MR P:M de
aproximadamente 3 y aproximadamente 2,6, respectivamente). El AA residual y las tasas de generacion de AA son
superiores para las Realizaciones 82 y 100 que para las Realizaciones 58, 68, 71 y 73. Las realizaciones 58, 68, 71
y 73 tienen una MR P:M en el intervalo éptimo.

Las muestras de PET catalizadas por los niveles de Li/Al estudiados tienen temperaturas pico inferiores para la
cristalizacion tras el enfriamiento de la fusién (Tec = 146-154 °C) que los controles de Sb (promedio de ~162 °C).
Segun la T disminuye, esto indica que la velocidad de cristalizacion de la fusion es inferior. Las velocidades de
cristalizaciéon mas lentas de la fusién pueden dar como resultado menor turbidez en los articulos moldeados, como
las preformas. Las velocidades de cristalizacion mas lentas de la fusién pueden dar como resultado tiempos de ciclo
de moldeo por inyeccion mas cortos. Los convertidores valoraran los aumentos en la productividad asociados a
tiempos de ciclo de moldeo por inyeccion reducidos.

Las muestras de PET catalizadas por los mayores niveles de Li y Al estudiados a las temperaturas de polimerizacion
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inferiores estudiadas tienen temperaturas maximas inferiores para la cristalizacion tras el calentamiento del vidrio
(Tenz = 143-149 °C) que los controles de Sb (promedio de ~156°C). La muestra con la menor Tche (Muestra 88)
también tiene un compuesto de fosforo afiadido por ultimo. Segun la T¢nz disminuye, esto indica que la velocidad de
cristalizacion del vidrio es mas rapida. Una cristalizaciéon mas rapida en el vidrio es deseable en aplicaciones de
bandejas termoformables y productores de resinas que cristalizan granulos amorfos opcionalmente antes de la
polimerizacién en estado sdlido.

Con la ultima adicidon de un compuesto de fosforo al PET hecho con catalizadores de Li y Al, puede ser posible
conseguir un PET unicamente en fase de fusion con tasas de generacion de AA suficientemente bajas para su uso
en el mercado de las botellas de agua y/o como una resina de uso dual. Ademas de tasas de generaciéon de AA
mejoradas, el PET hecho con el sistema de catalizador de Li/Al con la ultima adicién de un compuesto de fésforo
también puede tener mayores velocidades de produccion, AA libre inferior, menor turbidez, velocidades de
cristalizacion inferiores para la fusion, y/o un color equivalente o mejorado, con respecto al PET hecho con un
sistema de catalizador de Sb convencional.

Ejemplo 3:

La mezcla por fusion de un polimero preformado con un aditivo en un matraz de vidrio consigue una distribucion
uniforme de aditivo en el polimero como lo haria una extrusora - Unicamente con menos cizalladura y en mas tiempo.
Un polimero es el material de partida. Se cataliza por 16 ppm de Li y 21,5 ppm de Al afiadido justo después de la
esterificacion, se modifica por IPA al 1,4 % en peso y DEG al 1,7 % en peso, y tiene una It. V. de 0,850 dl/g y una
Ih.V. de 0,804 di/lg. Este polimero no contiene ningun desactivador de catalizador o tonalizador. Los granulos se
muelen criogénicamente para pasar un tamiz de 2 mm, y se pesan 100 gramos del polvo de poliéster en un matraz
de fondo redondo de 500 ml. El polvo se seca a 150 °C a vacio completo (25-30 pulgadas Hg) durante una noche
(aproximadamente 16 horas) en un horno de vacio. Después de enfriar el matraz a temperatura ambiente en un
desecador, el aditivo de desactivacion de catalizador se pesa en el matraz. El aditivo es acido fosforico (HzsPOs) al
85 % o al 95 %. Un cabezal de polimero con agitador se fija al matraz purgado dos veces con nitrégeno. Un bafio
fundido de metal Belmont se elevo para rodear el matraz, y se implementa la siguiente disposicion CAMILE™.

Fase | Tiempo Min | Temp. °C | Vac Torr | Agitacion RPM

1 A 275 730 0

2 5 275 730 0

3 5 275 730 0

4 5 275 730 15*

5 4 275 0,5* 35*

6 2 275 0,5 75*

7 5 275 0,5 75
*=rampa

Se empled una purga de nitrégeno moderada a 730 torr. Durante las Fases 2 y 3, el agitador se gira lentamente a
mano. Tras el final de la disposicién, el polimero se enfria durante aproximadamente 15 min, se separa del matraz
de vidrio, se enfria durante aproximadamente 10 min y se coloca inmediatamente en nitrégeno liquido. Los
polimeros se muelen criogénicamente para pasar un tamiz de 3 mm. La muestra de AA residual o libre se mantiene

35 congelada hasta que se hace el ensayo de AA residual.

52



ES 2601 183 T3

Tabla 5
AA % %
Muestra | TPOde | o | oo | e | V| Ry | L Al '%P Gen | Reduccion LiAb'?e Reduccién
Aditivo (di/g) | (di/g) | (ppm) | (ppm) (ppm) 295/5 | en Gen de (ppm) en AA
PP (ppm) AA PP Libre
CB-12 . . . 18,6
76 Ninguno | 84,6 | 3,0 | 12,3 | 0,79 [ 0,835| 215 | 26,6 . 27,9 0 12,8 0
H3PO4 -
102 al 85 % 85,3 20 10,6 | 0,742 | 0,781 | 21,8 | 254 | 52,8 8,7 68,9 2,7 79,0
H3PO4 -
92 al 85 % 88,4 20 99 | 0,717 | 0,753 | 20,2 | 28,2 | 106,5| 6,2 77,7 2,2 83,1
H3PO4 -
93 al 95 % 88,6 28 10,1 | 0,777 | 0,82 | 19,9 | 258 | 30,6 | 15,0 46,2 6,3 50,9
H3PO4 -
90 al 95 % 87,8 1.7 94 | 0,738 | 0,777 | 19,3 | 26,6 | 78,3 5,6 80,1 2,3 82,2
CB-12 . . . . . . 18,1

La Tabla 5 ilustra que la adicion ultima de acido fosférico es eficaz en la reduccion de la generacion de AA y el AA
libre. Dentro del intervalo estudiado, el % de reduccion en la generacion de AA y en el AA libre aumenta segun
5 aumenta la relacion en mol de fésforo con respecto a metales (MR P:M) hasta una MR P:M de aproximadamente
0,69. Se observa una reduccion de aproximadamente el 46 % en AA Gen 295/5 y reduccioén del 51 % en AA libre a la
MR P:M de aproximadamente 0,26 (Muestra 93). Se observa una reduccion de aproximadamente el 69 % en AA
Gen 295/5 y una reduccion del 79 % en AA libre a una MR P:M de aproximadamente 0,42 (Muestra 102). Se
observa una reduccion de aproximadamente el 80 % en AA Gen 295/5 y una reduccion del 82 % en AA libre a una
10 MR P:M de aproximadamente 0,67 (Muestra 90). Se observa una reduccion de aproximadamente el 78 % en AA
Gen 295/5 y una reduccioén del 83 % en AA libre a una MR P:M de aproximadamente 0,87 (Muestra 92). Dado que la
It.V. disminuye segin aumenta la MR P:M, el objetivo es usar la MR P:M minima que dara como resultado el % de
reduccion en la generacion de AA y el AA libre requerido; minimizando de esta manera la pérdida de It.V.

15 Segun la Tabla 5, la ultima adicién de un compuesto de fésforo también mejora el color. La muestra 76 es mas
oscura (menor L*) y mas amarilla (mayor b*) que cualquiera de las muestras con acido fosférico afiadido por ultimo
(Muestras 90, 92, 93, 102).

Ejemplo Comparativo 3:

20
El oligobmero y el procedimiento usados se describen en la introduccion a la secciéon de Ejemplos. La solucion de
antimonio usada se describe en el Ejemplo Comparativo 1.

Se calientan isopropoéxido de aluminio e hidroxido de litio hasta 125 °C en una botella abierta, que se equipa con una

25 purga de nitrégeno, una barra de agitaciéon magnética y un termopar. La mezcla se calienta durante 3,5 h una vez se
alcanzan 125 °C. El nivel de Al diana es del 0,3 % en peso, y la relacion en moles de Li:Al diana es 3. Segun la ICP-
OES, la mezcla tiene un 0,33 % en peso de Al y 0,28 % en peso de Li.

Se calientan isopropoxido de aluminio e hidroxido sédico en una botella abierta, que se equipa con una purga de

30 nitrégeno, una barra de agitacion magnética y un termopar. Una vez la mezcla alcanza 121 °C, se calienta durante
3 h. El nivel de Al diana es del 0,3 % en peso, y la relacion en moles Na:Al diana es 3. Segun la ICP-OES, la mezcla
tiene un 0,35 % en peso de Al y un 0,9 % en peso de Na.

La reaccion de polimerizacion se opera bajo el control de un sistema de automatizacion CAMILE™, programado
35 para implementar la siguiente disposicion. Para los controles de Sb, la temperatura de las fases 5-12 son 275 °C.

Fase | Tiempo (min) | Temp. (°C) | Vac (torr) | Agitacion (rpm)
1 0,1 265 730 0
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2 10 265 730 150*
3 2 265 330" 300"
4 1 265 330 300
5 50 285* 30* 300
6 2 285 30 300
7 1 285 30 200*
8 20 285 30 200
9 2 285 4* 200
10 60 285 4 200
11 2 285 0,5 30*
12 500# 285 0,5 30

* = rampa; # = terminacion de par

Para los controles de Sb, se afiade una solucién al 1,07 % p/p de P de un ftriéster de fosfato oligomérico en
etilenglicol al 80 % en peso y n-BuOH al 20 % durante la Fase 6. El sistema de agitacién se calibra automaticamente
a un par entre las fases 4 y 5. La fase de finalizador (# 12) se termina cuando la diana del par del agitador se

5 alcanza o se excede en tres ocasiones separadas. El control de Sb se hizo en un equipo diferente. El equipo en el
que se hicieron las otras realizaciones posteriormente tenia sus dianas de par disminuidas.
Tabla 6
Muestra Temp. Tiempo de ICP Al ICP Na ICP Li XRF Sb XRF P IhV 13%
(°C) finalizador (min) | (ppm) (ppm) (ppm) (ppm) (ppm) | (di/g) | (di/g)
CB-12 - - - - - - - - -
6 285 46,5 34,7 - 28,8 - - 0,898 | 0,957
189 285 86,2 40,8 91,1 0 - - 0,921 0,983
7 285 82,9 41,8 101,9 - - - 0,912 | 0,973
188 275 150,7 - - - 240 17 0,841 0,892
AA Turbidez
iceal| P Licpli | *RF IxrrP | L | Ll o | AL GEN de
Muestra Na Sb L a b . libre .
(ppm) (ppm) (ppm) (ppm) (ppm) aj. (ppm) 295/5 solucién
(ppm) (ntu)
CB-12 0,8 18,7
6 34,7 - 28,8 86,6 3'9 11,8 | 75,6 15,5 35,0 13,1
189 40,8 91,1 0 86,5 2'4 72 | 798| 29,6 26,8 40,5
7 41,8 101,9 89,6 2'9 9,8 | 80,6 | 24,1 241 443
188 240 17 84,9 1'7 1,9 | 82,6 16,4 36,4 171
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Segun la Tabla 6, pueden usarse compuestos de metal alcalino distintos a los que contienen litio como para de un
sistema de catalizador con compuestos de aluminio. Para las muestras 6, 189 y 7, el nivel de aluminio diana era de
40 ppm y la relacion molar diana de metal alcalino con respecto a aluminio era de 3. La realizacion con un
catalizador de Li/Al es mas rapida que con un catalizador de Na/Al; sin embargo, el catalizador de Na/Al aun puede
proporcionar ventajas de velocidad para una planta disefiada para un caso de Sb a 275 °C, como la muestra 188.
Las muestras hechas con un catalizador de Na/Al, n.° 189 y 7, son menos amarillas, menos verdes y, de media, mas
brillantes que la muestra hecha con un sistema de catalizador de Li/Al comparable, n.° 6. Esta mejora de color se
resume por el mayor L* ajustado para las muestras de catalizador de Na/Al que para las muestras catalizadas por
Li/Al. Las muestras hechas con un catalizador de Na/Al también tienen una tasa de generacion de AA inferior que la
muestra hecha con un sistema de catalizador de Li/Al comparable, n.° 6, y que la muestra de Sb hecha a una
temperatura 10 °C mas fria. La turbidez de la solucién es mayor para las muestras hechas con un catalizador de
Na/Al que la muestra hecha con un sistema de catalizador de Li/Al comparable y que la muestra de Sb.

Ejemplo 4:

El oligobmero y el procedimiento usados se describen en la introduccion a la secciéon de Ejemplos. La solucion de
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antimonio usada se describe en el Ejemplo Comparativo 1. La mezcla de sodio/aluminio usada se describe en el
Ejemplo Comparativo 3. En los casos indicados en la Tabla 7, se afiade puro acido fosférico al 85 % en la Fase 14
de la siguiente disposicion.

5 La reaccion de polimerizacion se opera bajo el control de un sistema de automatizacion CAMILE™, programado
para implementar la siguiente disposicion. La temperatura enumerada en la Tabla 7 es la usada en la disposicion.

10

Fase | Tiempo (min) | Temp. (°C) | Vac (torr) | Agitacion (rpm)
1 0,1 265 730 0
2 10 265 730 150*
3 2 265 330" 300*
4 1 265 330 300
5 50 285* 30* 300
6 2 285 30 300
7 1 285 30 200"
8 20 285 30 200
9 2 285 4* 200
10 60 285 4 200
11 2 285 0,5 30*
12 Variable 285 0,5 30
13 3 285 650* 30
14 2 285 650 30
15 1 285 0,5 45*
16 5 285 0,5 45

* =rampa

Para los controles de Sb, se afiade una solucién al 1,07 % p/p de P de un ftriéster de fosfato oligomérico en
etilenglicol al 80 % en peso y n-BuOH al 20 % durante la Fase 6. El sistema de agitacién se calibra automaticamente
a un par entre las fases 4 y 5.

Tabla 7
Tiempo de .
Temp. fase de Tiempode | o5z | ICP | opp | XRF | sgrp | Ihv ItV
Muestra (°C) finalizador flnallgador (ppm) Na (ppm) Sb (ppm) | (dl/g) | (dl/g)
(min) (min) (ppm) (ppm)

CB-12 - - - - - - - - - -
47 285 85 - 35,65 | 103,5 103 - - 0,843 | 0,894
50 285 85 - 36,6 104,2 | 101,9 - - 0,852 | 0,905
12 275 - 171,42 - - - 237 19 0,861 | 0,915

AA Turbidez
icea| 'SP licep | XRF IxrerP| Ll Wl M GEN de
Muestra Na Sb L a b . libre .
(ppm) (ppm) (ppm) (ppm) (ppm) aj. (ppm) 295/5 solucién
(ppm) (ntu)

CB-12 - - - - - - - - - - 18,8 -

47 35,65 | 103,5 103 - - 88,2 2-6 8,6 | 80,3 5,6 7,5 14,9

50 36,6 104,2 | 101,9 - - 87,6 2'4 8,8 | 79,6 7,5 7,5 18,8

12 - - - 237 19 83,6 1-6 1,5|81,7| 16,4 34,7 22,3
15

20

Existe aproximadamente una reduccién del 71 % en la generacion de AA para las muestras 47 y 50 en el PET
catalizado con Na/Al de la Tabla 7 con la ultima adicién de P' en comparacién con las muestras 189y 7 en el PET
catalizado con Na/Al de la Tabla 6 sin la Ultima adicion de P.' La mayor magnitud de esta reduccion puede permitir la
entrada en aplicaciones de botellas de agua sensibles al AA y de uso dual (agua y CSD). Existe aproximadamente
una reduccion del 78 % en la generacién de AA para las muestras 47 y 50 hechas a 285 °C en el PET catalizado con
Na/Al de la Tabla 7 con la ultima adicion de P,' en comparacion con el control de Sb hecho a 275 °C, muestra 12 en
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la Tabla 7. Existe aproximadamente una reduccion del 76 % en el AA libre para las muestras 47 y 50 en el PET
catalizado con Na/Al de la Tabla 7 con la ultima adicién de P' en comparacién con las muestras 189y 7 en el PET
catalizado con Na/Al de la Tabla 6 sin la ultima adicion de P.' Sera necesaria menos extraccion de AA, si la hubiera.
Existe aproximadamente una reduccion del 60 % en la turbidez de la solucion para las muestras 47 y 50 en el PET
catalizado con Na/Al de la Tabla 7 con la ultima adicién de P' en comparacién con las muestras 189y 7 en el PET
catalizado con Na/Al de la Tabla 6 sin la ultima adicion de P.' El sistema de catalizador de Na/Al con la ultima adicion
de un compuesto de fésforo aun no se ha optimizado; por lo tanto, estas muestras no ilustran necesariamente lo
mejor que puede hacerse con un sistema de catalizador Na/Al.

Ejemplo Comparativo 4:

El oligébmero y el procedimiento usados se describen en la introducciéon a la secciéon de Ejemplos. Se hace una
solucién al 0,94 % p/p en Sb a partir de triacetato de antimonio en etilenglicol.

Se calientan isopropoéxido de aluminio e hidréxido de litio hasta 125 °C en una botella abierta, que se equipa con una
purga de nitrégeno, una barra de agitacion magnética y un termopar. La mezcla se calienta durante
aproximadamente 3,5 h una vez se alcanzan 125 °C. El nivel de Al diana es del 0,3 % en peso, y la relacion en
moles de Li:Al diana es 1, 3 0 5. Segun la ICP-OES, la mezcla con la relacion molar de Li:Al de 1 tiene un 0,33 % en
peso de Al y un 0,084 % en peso de Li. Segun la ICP-OES, la mezcla con la relacion molar de Li:Al de 3 tiene un
0,33 % en peso de Al y un 0,28 % en peso de Li. Segun la ICP-OES, la mezcla con la relaciéon molar de Li:Al de 5,
que se calienta durante aproximadamente 3 horas, tiene un 0,38 % en peso de Al y 0,45 % en peso de Li.

La reaccion de polimerizacion se opera bajo el control de un sistema de automatizacion CAMILE™, programado
para implementar la siguiente disposicion. Para los controles de Sb, las temperaturas de las fases 5-12 son 280 °C.
La temperatura enumerada en la Tabla 8 es la usada en la disposicion para las fases 5-12. La diana de aluminio es
10 0 25 0 40 ppm. La relacién en moles Li:Al dianaes 1, 3 0 5.

Fase | Tiempo (min) | Temp. (°C) | Vac (torr) | Agitacion (rpm)
1 0,1 265 730 0
2 10 265 730 | 150*

3 2 265 | 330* 300*

4 1 265 330 300
5 50 | 285* 30* 300
6 2 285 30 300
7 1 285 30 200*
8 20 285 30 200

9 2 285 | 4* 200
10 60 285 4 200
11 2 285 | 0,5* 30*

12 500# 285 0,5 30

* = rampa; # = terminacion de par

El sistema de agitacion se calibra automaticamente a un par entre las fases 4 y 5. La fase de finalizador (# 12) se

termina cuando la diana del par del agitador se alcanza o se excede en tres ocasiones separadas. No se afiade
compuesto de fésforo a ninguna de las realizaciones en el ejemplo.
Tabla 8
ICP Al lCLIP
ItV (dl/g) | Muestra prom. MR Li:Al ICP prom. | XRF Sb (ppm) | L* Nuevo | a* Nuevo | b* Nuevo
(ppm) prom.
(ppm)
0,899 184 11,8 2,65 0,87 89,58 -2,11 53
0,936 185 11,7 2,65 0,88 87,72 -2,21 5,59
0,939 196 11,35 2,55 0,87 87,93 -2,62 7,31
0,932 127 9,6 7.4 3 86,67 -2,47 6,88
0,934 119 10,35 11,75 4,41 88,63 -2,94 8,44
0,923 112 11,7 11,35 3,77 85,02 -2,63 6,61
0,917 137 24,8 6,15 0,96 83,41 -2,72 5,54
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0,987 131 23,75 19,95 3,27 85,41 -3,4 9,04
0,912 113 22,35 18,05 3,14 87,95 -3,37 10,66
0,976 114 21,7 18,3 3,28 88,21 -3,36 10,34
0,969 115 20,85 18,5 3,45 88,15 -3,14 9,24
0,936 124 25 19,8 3,08 85,61 -3,7 10,03
0,898 116 23,35 29,55 4,92 88,82 -3,01 9,51

0,956 199 451 18,5 1,59 87,31 -3,26 9,39
0,935 5 39,25 9,8 0,97 88,87 -3 8,78
0,875 121 35,8 30,5 3,31 88,66 -3,29 11,13
0,93 120 34,9 44,95 5,01 88,83 3,48 11,34
0,922 111 36,85 46,25 4,88 86,42 -3,17 12,43
0,909 132 243,9 83,98 -1,15 4,23
0,896 135 2472 81,63 -1,2 4,6

0,884 136 239,1 82,42 -1,45 4,18

*Los datos de ICP indicados en -199 son una medicién individual.

Muestra | ICP Li prom. (ppm) | MR Li:Al ICP prom. | XRF Sb (ppm) | L* Nuevo | a* Nuevo | b* Nuevo ,\ILU:\JI'O
184 2,65 0,87 89,6 -2,1 5,3 84,5
185 2,65 0,88 87,7 -2,2 5,6 82,4
196 2,55 0,87 87,9 -2,6 7,3 81,0
127 7,4 3 86,7 -2,5 6,9 80,2
119 11,75 4,41 88,6 -2,9 8,4 80,7
112 11,35 3,77 85,0 -2,6 6,6 78,7
137 6,15 0,96 83,4 -2,7 55 77,9
131 19,95 3,27 85,4 -3,4 9,0 76,8
113 18,05 3,14 88,0 -3,4 10,7 78,1
114 18,3 3,28 88,2 -3,4 10,3 78,6
115 18,5 3,45 88,2 -3,1 9,2 79,5
124 19,8 3,08 85,6 -3,7 10,0 76,1
116 29,55 4,92 88,8 -3,0 9,5 80,0
199 18,5 1,59 87,3 -3,3 9,4 78,5

5 9,8 0,97 88,9 -3,0 8,8 80,6
121 30,5 3,31 88,7 -3,3 11,1 78,4
120 44,95 5,01 88,8 3,5 11,3 81,2
111 46,25 4,88 86,4 -3,2 12,4 75,2
132 243,9 84,0 -1,2 4,2 80,1
135 2472 81,6 -1,2 4,6 77,5
136 239,1 82,4 -1,5 4,2 78,5

Ejemplo 5:

El oligobmero y el procedimiento usados se describen en la introduccion a la secciéon de Ejemplos. La solucion de
antimonio y las mezclas de litio/aluminio usadas se describen en el Ejemplo Comparativo 4. La diana de aluminio es
10 0 25 0 40 ppm. La relacién molar diana de Li:Ales 1,30 5. Ladiana MR P:M es 0, 0,50 1.

En los casos indicados en la Tabla 9, se afiade acido fosforico al 85 % en la Fase 14 de la siguiente disposicion. Se
afiade puro acido fosférico al 85 % o en forma de una soluciéon 50:50 o 1:1 de acido fosférico al 85 % y agua
Millipore. Una excepcién es la Muestra 12, donde se usa una solucion 75:25 de acido fosforico (85 %):agua Millipore.

La reaccion de polimerizacion se opera bajo el control de un sistema de automatizacion CAMILE™, programado
para implementar la siguiente disposicion. La temperatura enumerada en la Tabla 9 es la usada en las fases 5 a 16
de la disposicion. Los tiempos de finalizador usados en la fase 12 se basan en los tiempos de finalizador en el
Ejemplo Comparativo 4.

Fase

Tiempo (min)

Temp. (°C)

Vac (torr)

Agitacion (rpm)

1

0,1

| 265

[ 730

0
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2 10 265 730 | 150*
3 2 265 | 330* 300*
4 1 265 330 300
5 50 285* 30* 300
6 2 285 30 300
7 1 285 30 200*
8 20 285 30 200
9 2 285 | 4* 200
10 60 285 4 200
11 2 285 | 0,5* 30*
12 Variable 285 0,5 30
13 3 285 | 650* 30
14 2 285 650 30
15 1 285 | 0,5* 45*
16 5 285 0,5 45
* =rampa

El sistema de agitacion se calibra automaticamente a un par entre las fases 4 y 5. Calibrar en par significa que el par
de fondo, que es el par antes de que el polimero empiece a acumularse de forma apreciable, se determinar y se
resta del par medido segun se acumula el polimero.

Tabla 9
" " Tiempo de . MR MR
Muestra M%(Tf:cll_ci)'nAl Tgrg;:) ’ I\I/Ichfrcllg R/I Finalizador l(% En?)l l(ggnl;)' Li:Al l(gsmp; P:M
) ) (min) ICP ICP
21 1 275 0 274 9,2 2,4 1,01 0 0,0
71 1 275 1 274 10,6 2,5 0,92 21,1 0,9
10 1 285 0 174 9,6 2,5 1,01 3,4 0,2
39 1 285 1 174 10,8 2,5 0,9 12,9 0,5
68 1 285 1 174 10,6 2,4 0,88 30,3 1,3
49 3 280 0,5 182 9 8 3,46 26,7 0,6
50 5 275 0 189 10,9 11,4 4,07 2 0,0
72 5 275 1 189 13,4 11,9 3,45 55,4 0,8
25 5 285 0 90 11,4 111 3,78 1,9 0,0
67 5 285 1 90 9,5 11,1 4,54 62,4 1,0
66 1 280 0,5 143 26,3 6 0,89 29,8 0,5
19 3 275 0,5 164 22,8 18,5 3,15 54,2 0,5
26 3 280 0 114 21,2 17,2 3,15 1,8 0,0
1 3 280 0,5 114 23,2 19,3 3,23 50,2 0,4
2 3 280 0,5 114 24,6 19,6 3,1 61,6 0,5
3 3 280 0,5 114 24,8 19,5 3,06 59,5 0,5
27 3 280 0,5 114 24,7 18,5 2,91 46,3 0,4
28 3 280 0,5 114 22 17,7 3,13 447 0,4
29 3 280 0,5 114 22,8 18,3 3,12 55,3 0,5
57 3 280 0,5 114 23 18,3 3,09 43,7 0,4
58 3 280 0,5 114 22,8 18,9 3,22 51,3 0,5
59 3 280 0,5 114 24,5 18,5 2,94 54,4 0,5
52 3 280 1 114 22,1 18,8 3,31 116,4 1,1
73 3 285 0,5 64 24 18,6 3,01 47,6 0,4
69 5 280 0,5 84 25 28,4 4,42 85,4 0,5
20 1 275 0 163 36,7 9,2 0,97 0 0,0
65 1 275 1 163 39,8 9,8 0,96 115,7 1,3
48 1 285 0 63 37,6 9,7 1 2 0,0
47 1 285 1 63 40,4 9,95 0,96 123,4 1,3
76 1 285 1 63 37,8 9,9 1,02 99,4 1,1
12 3 280 0,5 96 37,6 30,8 3,18 92,2 0,5
51 5 275 0 129 35,3 44.8 4,93 2 0,0
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24 5 275 1 129 37 45 4,73 258,2 1,1
56 5 285 0 29 37,7 45,7 4,71 2 0,0
11 5 285 1 29 35,2 45,3 5 289,2 1,2
77 5 285 1 29 36,8 42,85 4,53 2994 1,3
6 280 100
7 280 100
8 280 100
31 280 100
32 280 100
33 280 100
60 280 100
61 280 100
64 280 100
Muestra | XRF Sb (ppm) | XRF P (ppm) | IhV (dI/g) | ItV (dI/g) | L* Nuevo | a* Nuevo | b* Nuevo | L* Aj. Nuevo
21 0,784 0,828 88,3 -1,9 4,8 83,7
71 0,775 0,818 85,9 -1,5 4,2 82,0
10 0,86 0,914 85,2 -2,4 5,5 79,8
39 0,823 0,872 88,2 -2,4 6,2 82,3
68 0,828 0,877 79,8 -1,8 3,3 76,5
49 0,895 0,953 90,2 -2,7 8,8 82,1
50 0,876 0,932 86,2 -2,8 7,5 79,1
72 0,781 0,825 82,9 -1,9 5,0 78,2
25 0,87 0,925 88,4 -3,2 9,1 79,9
67 0,775 0,818 85,8 -1,8 5,6 80,6
66 0,843 0,894 89,1 -2,8 8,4 81,3
19 0,818 0,866 88,9 -2,7 9,56 80,2
26 0,889 0,947 81,9 -3,5 7,8 74,3
1 0,869 0,924 86,5 -3,0 9,3 77,8
2 0,824 0,873 87,5 -3,0 10,1 78,2
3 0,83 0,88 86,5 -2,1 9,7 77,9
27 0,813 0,861 86,1 -3,4 10,0 76,8
28 0,813 0,861 88,2 -3,2 11,0 78,1
29 0,82 0,868 84,6 -3,3 8,6 76,4
57 0,812 0,859 88,7 -2,8 10,3 79,3
58 0,841 0,892 88,9 -3,0 11,2 78,8
59 0,818 0,866 87,6 -2,9 8,6 79,6
52 0,828 0,877 84,0 -2,5 9,2 75,6
73 0,822 0,871 86,1 -2,2 9,1 78,0
69 0,773 0,816 88,5 -2,1 10,7 79,1
20 0,855 0,908 85,8 -2,9 7,4 78,7
65 0,809 0,856 84,3 -2,5 6,9 77,8
48 0,835 0,885 83,3 -3,1 6,6 76,8
47 0,714 0,75 88,7 -2,4 7,4 81,8
76 0,723 0,76 88,9 -1,8 7,7 82,0
12 0,837 0,888 85,7 -3,1 12,9 74,1
51 0,89 0,948 85,1 -3,6 10,5 75,3
24 0,712 0,748 86,7 -1,9 9,0 78,7
56 0,804 0,85 84,0 -3,6 10,1 74,5
11 0,633 0,661 86,4 -2,1 9,9 77,6
77 0,658 0,688 87,3 -1,8 9,9 78,7
6 238,6 74,5 0,728 0,766 83,1 -0,8 4,0 79,5
7 2421 72,1 0,746 0,786 82,8 -1,2 3,0 79,9
8 226,4 65,8 0,763 0,804 82,1 -1,2 3,5 78,9
31 229,8 92,8 0,708 0,743 80,3 -1,4 3,7 76,9
32 238 57,2 0,769 0,811 82,6 -1,3 3,6 79,2
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33 234.9 65,3 0,764 0,806 81.0 1,2 3,2 78.0
60 241,8 110,4 0,758 0,799 83,6 1,0 5,0 79,2
61 2459 119,2 0,792 0,837 83,3 .4 3,3 80,0
64 2453 104,2 0,776 0,819 81,4 1,2 43 775
M ICP Al ICPLi | ICPP | Viruta | Viruta | Viruta | Viruta Viruta RHI Viruta
uestra prom. " " " . oA prensada -
(ppm) (ppm) (ppm) L a b L* Aj. Turbidez prensada
21 9,2 2.4 0 853 | 20 | 100 | 7652 76 0,993
71 10,6 2,5 211 842 | 14 76 77,57 12,2 1,013
10 9,6 2,5 3.4 830 | 2,7 | 129 | 71,59 10,3 1,035
39 10,8 2,5 12,9 855 | 1,7 9.1 77.53 9,3 0,084
68 10,6 2.4 30,3 737 | 20 | 109 | 64,13 221 1114
49 9 8 26,7 864 | 24 | 112 | 7643 7.0 0,088
50 10,9 11,4 2 838 | -30 | 14,0 | 71,40 6,9 1,017
72 13,4 11,9 55 4 816 | -21 9,5 73.20 12,0 1,034
25 11,4 11,1 1.9 856 | -36 | 157 | 71,65 5.4 0,08
67 9,5 11,1 62,4 834 | 2,0 9,8 74,76 13,8 1,006
66 26,3 6 29,8 86,5 | -2,1 9,8 77.87 9.1 0,967
19 22,8 18,5 542 856 | -32 | 149 | 72,36 9.1 0,977
26 21,2 17,2 18 776 | 40 | 229 | 57,65 21,4 1,064
1 23,2 19,3 50,2 843 | 36 | 164 | 69,78 13,2 1,009
2 24,6 19,6 61,6 85,1 34 | 153 | 71,54 14,4 1,009
3 24,8 19,5 59,5 833 | 2,7 | 171 | 68,48 12,6 0,087
27 24,7 18,5 46,3 834 | 34 | 171 | 6843 16,4 0,998
28 22 17,7 44,7 857 | 34 | 159 | 71,67 12,8 0,976
29 22,8 18,3 55,3 819 | -31 152 | 68,45 19,8 1.04
57 23 18,3 43,7 848 | 32 | 190 | 6828 15,9 0,964
58 22.8 18,9 51,3 852 | -35 | 17,0 | 7013 17,9 0,087
59 245 18,5 54 4 843 | -31 14,8 | 71,22 15,2 0,967
52 22,1 18,8 1164 | 82,9 | 2,8 | 154 | 69,47 18,0 0,977
73 24 18,6 47,6 838 | -34 | 164 | 69,34 17,2 1,002
69 25 28,4 85,4 836 | 29 | 165 | 69,22 19,3 0,082
20 36,7 9,2 0 839 | 34 | 166 | 69,29 11,5 0,992
65 39,8 9,8 1157 | 81,8 | -1,9 | 10,9 | 72,26 16,6 1,028
48 37,6 9,7 2 793 | 33 | 17,2 | 64,20 16,4 1,061
47 40,4 9,95 1234 | 855 | -2,1 105 | 76,19 11,4 0,992
76 37,8 9,9 99.4 86,7 | -2,1 9,8 78.06 8,9 0,97
12 37,6 30,8 92,2 84,1 41 210 | 65,68 13,4 0,979
51 35,3 44,8 2 80,8 | -40 | 236 | 6035 26,7 1,015
24 37 45 2582 | 84,1 26 | 16,9 | 69,56 7.3 0,08
56 37.7 45,7 2 795 | -40 | 266 | 5658 20,2 1,015
11 35,2 45,3 2892 | 834 | -31 19,0 | 66,96 12,3 0,995
77 36,8 4285 | 2994 | 84,7 | 34 | 17,2 | 6955 0.4 0,082
6 779 | 02 | 131 | 67,39 18,1 1,018
7 795 | -0,5 | 10,0 | 71,31 12,3 1,007
8 776 | -05 | 114 | 6824 17,0 1,024
31 750 | -05 | 131 | 64,34 17,2 1,044
32 809 | -05 | 11,5 | 71,42 9,2 0,986
33 778 | 04 | 116 | 68,38 14,0 1,023
60 814 | -06 | 11,6 | 71,86 6,8 0,998
61 788 | -0,9 0.4 70,93 75 1,005
64 79,1 04 | 104 | 70,60 9,3 1,013
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Muestra ICPAI | ICPLi | ICPP DSC DSC DSC DSC % de Crist
(ppm) | (ppm) | (ppm) | Tm1a(C) | Tm 1b (C) | Tch 2 (C) | Tcc (C) )
21 9,2 2,4 0 200 241 157 148 39,6
71 10,6 2,5 21,1 179 241 156 149 37,1
10 9,6 2,5 3,4 175 239 154 145 34,4
39 10,8 2,5 12,9 192 239 161 148 34,8
68 10,6 2,4 30,3 196 238 158 149 32,7
49 9 8 26,7 193 233 161 150 34,3
50 10,9 11,4 2 194 242 160 147 32,7
72 13,4 11,9 55,4 186 240 157 149 33,9
25 11,4 11,1 1,9 191 239 159 146 39,3
67 9,5 11,1 62,4 200 240 156 147 38,9
66 26,3 6 29,8 185 238 157 155 36,5
19 22,8 18,5 54,2 189 235 158 155 37,4
26 21,2 17,2 1,8 239 158 147 50,4
1 23,2 19,3 50,2 234 156 168 38
2 24,6 19,6 61,6 191 240 158 150 35,2
3 24,8 19,5 59,5 236 156 162 35,1
27 24,7 18,5 | 46,3 236 155 168 40,4
28 22 17,7 447 238 153 170 41,9
29 22,8 18,3 55,3 235 157 158 32,6
57 23 18,3 43,7 239 154 164 30,9
58 22,8 18,9 51,3 235 195 158 156 41,9
59 24,5 18,5 54,4 237 153 169 40,3
52 22,1 18,8 | 116,4 239 157 149 39
73 24 18,6 47,6 197 236 153 172 36,3
69 25 28,4 85,4 238 150 160 37,1
20 36,7 9,2 0 239 158 151 30,8
65 39,8 9,8 115,7 196 240 157 148 32,6
48 37,6 9,7 2 190 240 160 147 36,4
47 40,4 9,95 | 1234 208 241 153 149 39,4
76 37,8 9,9 99,4 191 240 155 151 49,2
12 37,6 30,8 92,2 234 152 168 36,5
51 35,3 44,8 2 238 151 145 38,8
24 37 45 258,2 196 241 153 150 36,9
56 37,7 45,7 2 240 151 145 39,2
11 35,2 45,3 | 289,2 190 242 151 151 40
77 36,8 | 42,85 | 299,4 241 151 153 36,8
6 236 156 170 40,4
7 235 160 164 38,3
8 194 235 158 159 39,6
31 238 155 168 37,3
32 237 161 161 38,2
33 239 159 161 37,3
60 195 236 164 156 39,6
61 177 237 159 150 41,3
64 189 238 158 151 37,2
Muestra | Viruta L* | Viruta a* | Viruta b* | Viruta L* Aj. | Viruta prensada-Turbidez | RHI Viruta prensada
CM-01 84,6 -0,6 2,3 82,5 7,8 1,0
CM-01 84,9 -0,5 2,5 82,7 6,9 1,0
CM-01 85,2 -0,6 2,4 83,0 10,5 1,0
CM-01 85,4 -0,5 2,3 83,4 6,2 1,0
CM-01 84,9 -0,5 2,5 82,7 6,9 1,0
CM-01 85,1 -0,4 2,2 83,2 7,0 1,0
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[CcM-01 ] 81 | 05 | 23 | 831 | | 1,0 |
Muestra ICP Al ICP Li ICP P AA Residual | AAGEN 295/5 AA Gen Turbidez de
(ppm) (ppm) (ppm) (ppm) (ppm) 275/10 (ppm) solucién (ntu)
21 9,2 24 0 21,0 18,5 15,4 7,2
71 10,6 25 21,1 11,8 9,4 7,3 11,3
10 9,6 2,5 3,4 37,7 22,7 22,9 10,4
39 10,8 25 12,9 18,1 12,7 10,5 5,8
68 10,6 24 30,3 20,2 22,2 19,5 25,3
49 9 8 26,7 17,6 8,7 6,0 2,8
50 10,9 11,4 2 25,6 22,1 16,9 5,7
72 13,4 11,9 55,4 11,0 10,0 6,6 13,4
25 11,4 11,1 1,9 38,0 22,9 20,0 24
67 9,56 11,1 62,4 21,8 12,7 9,8 8,8
66 26,3 6 29,8 17,0 9,56 6,0 11,1
19 22,8 18,5 54,2 12,8 8,5 6,1 4,4
26 21,2 17,2 1,8 35,9 25,6 17,5 14,1
1 23,2 19,3 50,2 4,9 9,8 6,7 15,2
2 24,6 19,6 61,6 4,1 8,1 6,1 11,0
3 24,8 19,5 59,5 4,1 9,7 5,7 11,2
27 24,7 18,5 46,3 12,8 9,7 7,2 6,2
28 22 17,7 44,7 15,1 9,3 7,4 4,4
29 22,8 18,3 55,3 16,5 9,0 9,6 9,9
57 23 18,3 43,7 15,4 10,5 8,2 4,2
58 22,8 18,9 51,3 16,6 8,7 5,8 3,9
59 24,5 18,5 54,4 12,8 8,5 7,9 6,5
52 22,1 18,8 116,4 21,4 13,9 10,5 8,0
73 24 18,6 47,6 22,9 10,3 7,3 7,2
69 25 28,4 85,4 21,7 9,4 6,2 4,5
20 36,7 9,2 0 24,0 23,0 18,9 22,0
65 39,8 9,8 115,7 14,5 18,1 12,2 21,3
48 37,6 9,7 2 44,7 27,6 21,0 20,5
47 40,4 9,95 123,4 35,5 21,7 20,6 28,5
76 37,8 9,9 99,4 30,7 17,5 15,8 12,2
12 37,6 30,8 92,2 21,7 10,8 8,4 8,3
51 35,3 44,8 2 26,2 34,2 22,6 39,3
24 37 45 258,2 28,2 15,0 10,8 5,7
56 37,7 45,7 2 65,4 41,0 25,7 38,5
11 35,2 45,3 289,2 55,2 22,2 14,7 7,5
77 36,8 42,85 2994 41,6 18,6 13,8 6,5
6 22,9 31,7 21,0
7 30,1 33,4 25,0 16,6
8 29,4 33,3 23,6 18,5
31 28,2 28,2 20,8 29,8
32 34,2 34,1 26,9 15,3
33 36,6 34,9 18,2 23,5
60 25,6 31,0 22,5 5,5
61 33,6 33,7 15,9 9,8
64 31,3 34,4 22,2 8,5
Muestra | AA Residual (ppm) | AAGEN 295/5 (ppm) | AA Gen 275/10 (ppm)
CB-12 0,8 17,6 14,7
CB-12 0,7 16,9 14,7
CB-12 0,7 16,0 14,2
CB-12 0,9 18,2 19,3
CB-12 0,8 16,5 14,2
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CB-12 14,8
CB-12 14,7
CB-12 0,8 17,3 14,9
CB-12 18,8 16,0

Ejemplo 6:

El oligbmero y el procedimiento usados se describen en la introduccion a la seccion de Ejemplos. Las mezclas de
litio/aluminio usadas se describen en el Ejemplo Comparativo 4. La diana de aluminio es de 10 o 18 o0 24 ppm. La

relacion en moles Li:Al diana es 1:1, 3:1 0 5:1.

La diana MR P:M es 0,6. En la Fase 14 de la siguiente disposicion, se afiade acido fosférico al 85 %. Se afiade acido
fosférico al 85 % como una solucién 50:50 o 1:1 de acido fosférico al 85 % y agua Millipore. La muestra 111 no
contenia demasiado fosforo, de haberlo. El limite de deteccién para el fésforo es de aproximadamente 2 ppm. La
muestra 111 sirve como un ejemplo de MR P:M - 0 para una MR Li:Al de 1:1.

La reaccion de polimerizacion se opera bajo el control de un sistema de automatizacion CAMILE™, programado
para implementar la siguiente disposicion. La temperatura en las fases 5 a 16 de la disposicién es de 280 °C. El
tiempo del finalizador usado en la fase 12, 140 minutos, se predice a partir de los tiempos de finalizador en el

Ejemplo Comparativo 4.

Fase | Tiempo (min) | Temp. (°C) | Vac (torr) | Agitacién (rpm)

1 0,1 265 730 0

2 10 265 730 150*

3 2 265 330* | 300*

4 1 265 330 300

5 50 280* 30* 300

6 2 280 30 300

7 1 280 30 200*

8 20 280 30 200

9 2 280 | 4* 200

10 60 280 4 200

11 2 280 | 0,5* 30*

12 140 280 0,5 30

13 3 280 | 650" 30

14 2 280 650 30

15 1 280 | 140" 45*

16 5 280 140 45

* =rampa
El sistema de agitacion se calibra automaticamente a un par entre las fases 4 y 5.
Tabla 10
Muestra | Relacion molar LizAl | 'GP AV ICP LU pp iy icp | ICP P PMMR |y (divg)
(ppm) | ppm (ppm) | act.

111 1 22,2 5,8 1,02 2,9 0,1 0,857
116 1 26,5 6,3 0,92 44,7 0,8 0,845
119 1 23,8 57 0,93 43,7 0,8 0,809
112 3 16 13,7 3,33 37,3 0,5 0,873
120 3 17,2 13,9 3,14 47 0,6 0,84
114 3 17,2 13,6 3,07 56,3 0,7 0,822
115 5 11,6 11,8 3,95 51,5 0,8 0,834
118 5 9,6 12 4,86 38,7 0,6 0,835
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Muestra ICPAI'ICP LI ICPP L* Nuevo | a* Nuevo | b* Nuevo | L* Al. Nuevo
(ppm) | ppm | (ppm)
111 22,2 5,8 2,9 87,6 -2,9 8,3 79,9
116 26,5 6,3 447 88,1 -2,5 6,7 81,7
119 23,8 5,7 43,7 88,0 -2,8 7,7 80,7
112 16 13,7 37,3 89,2 -3,1 11,0 79,1
120 17,2 13,9 47 85,0 -3,0 8,9 76,7
114 17,2 13,6 56,3 86,3 -2,8 8,1 78,7
115 11,6 11,8 51,5 86,2 -2,6 9,5 77,6
118 9,6 12 38,7 85,4 -2,8 8,7 77,3
113 9,5 11,5 41,6 88,0 -3,0 9,4 79,3
Muestra ICP A ICPLi| ICPP Viruta L* | Viruta a* | Viruta b* V|rutg L* RHI Viruta prensada
(ppm) | ppm | (ppm) Al
111 22,2 5,8 2,9 86,2 -2,9 11,8 75,7 0,990
116 26,5 6,3 447 86,6 -2,0 8,7 78,8 0,987
119 23,8 5,7 43,7 86,4 -1,9 8,3 78,9 0,996
112 16 13,7 37,3 86,7 -3,4 13,8 74,3 0,976
120 17,2 13,9 47 83,7 -3,0 13,7 71,5 1,031
114 17,2 13,6 56,3 84,6 -2,8 12,3 73,6 1,031
115 11,6 11,8 51,5 86,3 -2,6 11,2 76,4 0,997
118 9,6 12 38,7 86,3 -2,6 10,9 76,5 0,988
113 9,5 115 | 41,6 86,8 -2,6 10,7 77,2 0,991
CM-01 85,1 -0,5 2,3 83,1 0,981
CB-12
CM-0O1 85,4 -0,6 1,8 83,7 1,011
ICPAI| ICPLi| ICPP | AAGEN 295/5 | AA Gen 275/10 | Turbidez de solucién 1
Muestra
(ppm) | ppm | (ppm) (ppm) (ppm) (ntu)
111 22,2 5,8 2,9 20,1 18,2 11,6
116 26,5 6,3 447 12,4 8,8 9,1
119 23,8 5,7 43,7 11,6 9,2 13,6
112 16 13,7 37,3 10,3 7,4 4,0
120 17,2 13,9 47 9,4 7,6 9,4
114 17,2 13,6 56,3 9,3 7,6 7,0
115 11,6 11,8 51,5 11,1 8,3 3,4
118 9,6 12 38,7 8,5 6,4 3,9
113 9,5 115 | 41,6 8,8 8,4 3,9
CM-01
CB-12 18,8 16,0
CM-0O1

5 Las realizaciones preferidas de la invencion son:

10

15

La realizaciéon 1 es una composicién de polimero de poliéster que comprende: polimeros de poliéster que
comprenden unidades de repeticion de arilato de alquileno, y atomos de aluminio en una cantidad de al menos
3 ppm en base al peso del polimero, teniendo dicho polimero una It.V. de al menos 0,72 dl/g obtenida a través de
una polimerizacion en fase de fusion, y un nivel de acetaldehido residual de particula de 10 ppm o menos

La realizacion 2 es la composicién de la realizacion 1, donde dicho polimero tiene unidades de repeticién que

comprenden tereftalato de etileno, naftalato de etileno, o tereftalato de trimetileno.

La realizacién 3 es la composicion de la realizacion 1, donde dicho polimero tiene unidades de repeticion de

tereftalato de etileno.

La realizacion 4 es la composicion de la realizacion 3, donde dicha composicion comprende adicionalmente atomos
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de metales alcalinotérreos o atomos de metales alcalinos o residuos de compuestos alcalinos.

La realizacion 5 es la composicion de la realizacion 4, donde dicha composicion comprende adicionalmente atomos
de fésforo.

La realizacion 6 es la composicion de la realizacion 5, donde dicha composicién comprende adicionalmente atomos
de fosforo afiadidos al final de la policondensacion en la fase de fusion.

La realizacion 7 es la composicion de la realizacion 5, donde la composicion contiene atomos de litio.
La realizacion 8 es la composicién de la realizacion 5, donde la composicién contiene atomos de sodio.
La realizacion 9 es la composicién de la realizacion 5, donde la composicién contiene atomos de potasio.

La realizacién 10 es la composicion de la realizacion 3, donde la composicién contiene atomos de aluminio en una
cantidad que varia de 3 ppm a 100 ppm en base al peso del polimero de poliéster.

La realizacién 11 es la composicién de la realizacion 10, donde la composicién contiene atomos de aluminio
presentes en una cantidad que varia de 5 ppm a 60 ppm en base al peso del polimero de poliéster.

La realizacion 12 es la composicion de la realizacion 3, donde la composicion comprende atomos de aluminio y
atomos de metales alcalinos que comprenden atomos de litio, atomos de sodio o atomos de potasio, y la cantidad de
aluminio esta dentro de un intervalo de 3 ppm a 100 ppm en base al peso del polimero de poliéster, y la relacion
molar de dichos atomos de metales alcalinos con respecto a los atomos de aluminio .esta dentro de un intervalo de
0,1a75.

La realizacion 13 es la composicion de la realizacion 3, donde la composicion comprende atomos de aluminio y
atomos de metales alcalinos que comprenden atomos de litio, atomos de sodio o atomos de potasio, y la cantidad de
aluminio esta dentro de un intervalo de 5 ppm a 60 ppm en base al peso del polimero de poliéster, y la relacion molar
de dichos atomos de metales alcalinos con respecto a los atomos de aluminio esta dentro de un intervalo de 0,25 a
10.

La realizacion 14 es la composicion de la realizacion 3, donde la composicion comprende atomos de aluminio y
atomos de metales alcalinos que comprenden atomos de litio, atomos de sodio o atomos de potasio, y la cantidad de
aluminio esta dentro de un intervalo de 5 ppm a 40 ppm en base al peso del polimero de poliéster, y la relacion molar
de dichos atomos de metales alcalinos con respecto a los atomos de aluminio esta dentro de un intervalo de 0,5 a 5.
La realizacion 15 es la composicion de la realizacion 11, donde el metal alcalino comprende sodio.

La realizacion 16 es la composicion de la realizacion 11, donde el metal alcalino comprende litio.

La realizacion 17 es la composicion de la realizacion 1, donde los polimeros de poliéster tienen una It.V. de al menos
0,76 dUg obtenida en el proceso de polimerizacion en fase de fusion.

La realizacién 18 es la composicion de la realizacion 17, donde los polimeros de poliéster tienen una It.V. de al
menos 0,80 dUg obtenida en el proceso de polimerizacién en fase de fusion.

La realizacién 19 es la composicion de la realizacién 18, donde los polimeros de poliéster tienen una It.V. de al
menos 0,84 dUg obtenida en el proceso de polimerizacién en fase de fusion.

La realizacion 20 es la composicion de la realizacion 1, donde la composicion tiene una tasa de generacion de
acetaldehido de 18 ppm o menos.

La realizacion 21 es la composicion de la realizacion 1, donde la composicion tiene una tasa de generacion de
acetaldehido de 13 ppm o menos.

La realizacion 22 es la composicion de la realizacion 1, donde la composicion tiene una tasa de generacion de
acetaldehido de 10 ppm o menos.
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La realizacion 23 es la composicion de la realizacion 1, donde la composicion tiene una tasa de generacion de
acetaldehido de 8 ppm o menos.

La realizacion 24 es la composicion de la realizacién 1, donde los atomos de aluminio se obtienen a partir de
compuestos de aluminio que tienen al menos un sustituyente organico.

La realizaciéon 25 es la composicion de la realizacion 1, donde los compuestos de aluminio que tienen al menos un
sustituyente organico se representan por la formula:

AI[OR][OR[OR"[R"]4

donde R, R', R" son independientemente un grupo alquilo, un grupo arilo, un grupo acilo o hidrégeno, R" es un grupo
anionico, y a, b, ¢, d son independientemente 0 o numeros enteros positivos, y a+b+c+d no es mayor de 3.

La realizacion 26 es la composicién de la realizacion 25, donde el compuesto de aluminio comprende sales de acido
carboxilico de aluminio, hidréxidos de aluminio sustituidos, alcoholatos de aluminio, o quelatos de aluminio en el que
el grupo alcoxi de un alcoholato de aluminio esta parcial o completamente sustituido por un agente quelante.

La realizacién 27 es la composicion de la realizacién 25, donde los compuestos de aluminio comprenden
carboxilatos de aluminio, carboxilatos de aluminio basicos o alcdxidos de aluminio, o una combinacién de los
mismos.

La realizacion 28 es la composicion de la realizacion 25, donde a+b+c+d es igual a 3.

La realizaciéon 29 es la composicion de la realizacién 25, donde los compuestos de aluminio comprenden
carboxilatos de aluminio, carboxilatos de aluminio basicos o alcdxidos de aluminio, o una combinacién de los
mismos.

La realizacion 30 es la composicion de la realizaciéon 1, donde los atomos de aluminio se obtienen a partir de
compuestos de aluminio dispersos o disueltos en un diluyente o un vehiculo reactivo con uno o mas ingredientes
formadores de poliéster o estan contenidos en un concentrado de polimero de poliéster.

La realizacion 31 es la composicion de la realizaciéon 1, que comprende adicionalmente metales alcalinotérreos
metales alcalinos, donde la relacién molar de los atomos de metales alcalinos con respecto a los atomos de aluminio
esde 0,1a75.

La realizacion 32 es la composicién de la realizacion 31, donde la relacion molar esta dentro de un intervalo de 0,5 a
10.

La realizaciéon 33 es la composicion de la realizacion 1, donde el polimero de poliéster se hace sin la adicion de
cobalto al proceso en fase de fusién para la fabricacion de dicho polimero de poliéster.

La realizacion 34 es la composicion de la realizacion 1, donde la composicién contiene menos de 5 ppm de atomos
de titanio cataliticamente activos.

La realizacion 35 es la composicion de la realizacion 1, donde la composicién contiene menos de 3 ppm de atomos
de titanio cataliticamente activos.

La realizacion 36 es la composicion de la realizacion 1, donde los polimeros de poliéster estan hechos sin la adicion
de atomos de titanio, cobalto, antimonio o germanio en cantidades y formas que son eficaces para catalizar una
fusion de poliéster y aumentar su It.V. desde un punto de partida de 0,2 a 0,4 dUg en 0,1 dUg o mas después de
1 hora a 280 °C y 0,8 mm de Hg.

La realizaciéon 37 es la composiciéon de la realizacion 1, donde el polimero de poliéster se hace sin la adiciéon de
ningun atomo de metal catalizador distinto de una o mas fuentes de atomos de aluminio y una o mas fuentes de
atomos de metales alcalinotérreos o atomos de metales alcalinos a un proceso en fase de fusién para hacer los
polimeros de poliéster.

La realizacion 38 es la composicion de la realizacion 37, que comprende adicionalmente los residuos de un
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desactivador de catalizador.
La realizacion 39 es la composicion de la realizacion 1, que comprende adicionalmente los atomos de fosforo.

La realizaciéon 40 es la composicién de la realizacion 39, donde dichos atomos de fésforo se obtienen a partir de
desactivadores de catalizador de compuestos de fosforo.

La realizacion 41 es la composicién de la realizacion 39, donde dichos atomos de fésforo se obtienen a partir de
acido fosférico, acido de fésforo, acido polifosférico, acido pirofosférico, acidos carboxifosfonicos, derivados de acido
fosfonico, o cada una de sus sales y ésteres y derivados.

La realizacion 42 es la composicién de la realizacion 41, donde dichos atomos de fésforo se obtienen a partir de una
composicion de acido fosférico o sus derivados de éster.

La realizacion 43 es la composicion de la realizaciéon 42, donde dicha composicién de acido fosférico comprende
acido fosférico al 95 %.

La realizacion 44 es la composicion de la realizacion 31, que comprende adicionalmente atomos de fésforo, donde la
relacion de moles de fésforo P con respecto a los moles totales acumulativos M de aluminio, metales alcalinotérreos
y metales alcalinos varia de 0,1 a 3.

La realizacion 45 es la composicion de la realizacion 44, donde la relacion P:M varia de 0,5 a 1,5.

La realizacion 46 es la composicion de la realizacion 1, donde dicha composicion tiene un grado de cristalinidad de
al menos 30 %, una tasa de generacion de AA de 20 ppm o menos, un L* de al menos 60, y una It.V. de al menos
0,76 dUg obtenida en una polimerizacion en fase de fusion.

La realizacion 47 es la composicion de la realizacion 46, donde dicha composicion tiene una tasa de generacion de
AA de 15 ppm o0 menos.

La realizacion 48 es la composicion de la realizacion 1, donde dicha composicion tiene un grado de cristalinidad de
al menos 40 %, y una tasa de generacion de AA de 10 ppm o menos.

La realizacion 49 es la composicion de la realizacion 1, donde el polimero de poliéster comprende:

(a) un componente de acido carboxilico que comprende al menos un 90 % en mol de los residuos de acido
tereftalico, derivados de &cido tereftalico, acido naftalen-2,6-dicarboxilico, derivados de acido naftalen-2,6-
dicarboxilico, o mezclas de los mismos, y

(b) un componente hidroxilo que comprende al menos 90 % en mol de los residuos de etilenglicol o 1,3-propanodiol,

en base al 100 por ciento en mol de residuos de componente de acido carboxilico y 100 por ciento en mol de
residuos de componente hidroxilo en el polimero de poliéster, y la cantidad de aluminio esta dentro de un intervalo
de 3 ppm a 100 ppm en base al peso del polimero de poliéster, comprendiendo adicionalmente dicha composiciéon
atomos de metales alcalinos y atomos de fésforo (P), y la relacion molar de metal alcalino con respecto al aluminio
esta dentro de un intervalo de 0,1 a 10, y la relacién molar de fosforo con respecto a los moles acumulativos de
atomos de aluminio y atomos alcalino (P:M) varia de 0,1 a 3.

La realizacion 50 es la composicion de la realizacion 39, donde el polimero de poliéster comprende

(a) un componente de acido carboxilico que comprende al menos un 95 % en mol de los residuos de acido tereftalico
y derivados de acido tereftalico, y

(b) un componente hidroxilo que comprende al menos 95 % en mol de los residuos de etilenglicol,

en base al 100 por ciento en mol de residuos de componente de acido carboxilico y 100 por ciento en mol de
residuos de componente hidroxilo en el polimero de poliéster, y la cantidad de intervalos de aluminio de 7 ppm a
60 ppm en base al peso del polimero de poliéster, y la relacion molar del metal alcalino con respecto a los atomos de
aluminio esta dentro de un intervalo de 0,5 a 5, y la relacién molar P:M varia de 0,3 to 2.

La realizacién 51 es la composicion de la realizacion 50, donde la cantidad de intervalos de aluminio de 10 ppm a
40 ppm en base al peso del polimero de poliéster, y la relacion molar del metal alcalino con respecto a los atomos de
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aluminio esta dentro de un intervalo de 0,5 a 5, y la relacién molar P:M varia de 0,5 a 1,5.

La realizacion 52 es una preforma de botella obtenida a partir de la composicion de una cualquiera de las
realizaciones 1-51.

La realizacion 53 es una composicion de poliéster que comprende polimeros de poliéster y:

(i) atomos aluminio

(i) atomos de metales alcalinotérreos o atomos de metales alcalinos o residuos de compuestos alcalinos, y

(iii) un residuo de desactivador de catalizador eficaz para desactivar, al menos parcialmente, la actividad catalitica de
la combinacion de dichos (i) atomos de aluminio y (ii) atomos de metales alcalinotérreos o atomos de metales
alcalinos o residuos de compuestos alcalinos.

La realizacién 54 es la composicion de la realizacién 53, donde dicho polimero de poliéster comprende unidades de
repeticion de tereftalato de etileno.

La realizacion 55 es la composicion de la realizacion 54, donde dicho desactivador de catalizador comprende atomos
de fésforo.

La realizacion 56 es la composicion de la realizacion 55, donde los atomos de metales alcalinotérreos o de metales
alcalinos o los residuos de compuestos alcalinos comprenden atomos de litio.

La realizacién 57 es la composicion de la realizacion 55, donde la cantidad de aluminio esta dentro de un intervalo
de 5 ppm a 100 ppm en base al peso del polimero de poliéster.

La realizacion 58 es la composicion de la realizacion 57, donde la It.V. de la composicion de poliéster es de al menos
0,76 dUg obtenida a partir de un proceso de policondensacion en fase de fusion.

La realizacion 59 es la composicion de la realizacion 58, donde el polimero de poliéster comprende:
(a) un componente de acido carboxilico que comprende al menos un 80 % en mol de los residuos de acido tereftalico
o derivados de acido tereftalico, y

(b) un componente hidroxilo que comprende al menos 80 % en mol de los residuos de etilenglicol,

en base al 100 por ciento en mol de residuos de componente de acido carboxilico y 100 por ciento en mol de
residuos de componente hidroxilo en el polimero de poliéster.

La realizacion 60 es la composicion de la realizacion 59, donde el polimero de poliéster comprende

(a) un componente de acido carboxilico que comprende al menos un 90 % en mol de los residuos de acido tereftalico
y derivados de acido tereftalico, y

(b) un componente hidroxilo que comprende al menos 90 % en mol de los residuos de etilenglicol,

en base al 100 por ciento en mol de residuos de componente de acido carboxilico y 100 por ciento en mol de
residuos de componente hidroxilo en el polimero de poliéster.

La realizacion 61 es la composicion de la realizacion 54, donde la cantidad de fésforo varia de 10 ppm a 300 ppm.

La realizacién 62 es la composicion de la realizacion 53, donde los polimeros de poliéster tienen una It.V. de al
menos 0,76 dUg obtenida en una polimerizacion en fase de fusion.

La realizacion 63 es la composicion de la realizacion 53, que tiene una tasa de generacion de acetaldehido de
menos de 18 ppm o menos.

La realizacion 64 es la composicion de la realizacion 53, que tiene una tasa de generacion de acetaldehido de
13 ppm o menos.

La realizacion 65 es la composicion de la realizacion 53, que tiene una tasa de generacion de acetaldehido de
10 ppm 0 menos.

La realizacién 66 es la composicion de la realizacion 53, donde los atomos de aluminio se obtienen a partir de
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compuestos de aluminio representados por la férmula:
AI[OR]4[OR"[OR"c[R™4

donde R, R', R" son independientemente un grupo alquilo, un grupo arilo, un grupo acilo o hidrégeno, R" es un grupo
anionico, y a, b, ¢, d son independientemente 0 o numeros enteros positivos, y a+b+c+d no es mayor de 3,

La realizacion 67 es la composicion de la realizacion 66, donde el compuesto organico de aluminio comprende sales
de acido carboxilico de aluminio, hidréxidos de aluminio sustituidos, alcoholatos de aluminio, o quelatos de aluminio
en el que el grupo alcoxi de un alcoholato de aluminio esta parcial o completamente sustituido por un agente
quelante.

La realizaciéon 68 es la composicion de la realizacién 66, donde los compuestos de aluminio comprenden
carboxilatos de aluminio, alcoholato de aluminio o hidréxidos de aluminio sustituidos, o una combinacién de los
mismos.

La realizacion 69 es la composicién de la realizacion 53, donde los atomos de aluminio se obtienen a partir de un
compuesto de aluminio disuelto, suspendido o dispersado en un diluyente o un vehiculo reactivo con uno o mas
ingredientes formadores de poliéster o estan contenidos en un concentrado de polimero de poliéster solido.

La realizaciéon 70 es la composicién de la realizacién 53, donde la relacién molar del metal alcalinotérreo o el metal
alcalino con respecto al aluminio varia de 0,1:1 a 10:1.

La realizacién 71 es la composicién de la realizacién 70, donde la relacién molar del metal alcalinotérreo o el metal
alcalino con respecto al aluminio esta dentro de un intervalo de 1:1 a 5:1.

La realizacién 72 es la composicién de la realizacién 53, donde el polimero de poliéster se hace sin la adicién de
cobalto al proceso en fase de fusién para la fabricacion de dicho polimero de poliéster.

La realizacion 73 es la composicién de la realizacién 53, donde la composicion contiene menos de 5 ppm de atomos
de titanio cataliticos.

La realizacion 74 es la composicién de la realizacion 53, donde los polimeros de poliéster estan hechos sin la
adicioén, después de la esterificacion, de atomos de titanio, cobalto, antimonio o germanio eficaces para catalizar una
fusion de poliéster y aumentar su 1t.V. en 0,1 dUg o mas segun se mide partiendo de una It.V. del polimero de
poliéster que varia de 0,2 dUg a 0,4 dUg, en 1 hora a 280 °C y 0,8 mmHg.

La realizacion 75 es la composicién de la realizacién 53, donde el polimero de poliéster se hace sin la adicién de
ningun compuesto de metal catalizador distinto de uno o mas compuestos de aluminio y uno o0 mas de compuestos
de metales alcalinotérreos o compuestos de metales alcalinos a un proceso en fase de fusiéon para hacer los
polimeros de poliéster.

La realizacién 76 es la composicién de la realizacion 53, donde dichos residuos de desactivador comprende los
residuos de compuestos de fosforo acido o sus derivados de éster, o mezclas de los mismos.

La realizaciéon 77 es la composicion de la realizaciéon 76, donde dichos compuestos de fosforo acido comprenden
acido fosférico, acido pirofosférico, acido de fosforo, acido polifosférico, acidos carboxifosfonicos, derivados de acido
fosfonico, o cada una de sus sales y ésteres y derivados o mezclas de los mismos.

La realizacion 78 es la composicion de la realizacién 77, donde la relaciéon molar de fésforo con respecto al total
acumulativo de aluminio, metales alcalinotérreos y metales alcalinos varia de 0,05:1 a 3,0:1.

La realizacion 79 es la composicion de la realizacién 78, donde la relacién molar de fésforo con respecto al total
acumulativo de aluminio, metales alcalinotérreos y metales alcalinos varia de 0,5:1 a 2:1.

La realizacion 80 es la composicion de la realizacion 53, que tiene una tasa de generacion de AA de 15 o menos, y
L* de al menos 60, y que tiene una It.V. de al menos 0,76 dUg obtenida en una polimerizacion en fase de fusion.

La realizacion 81 es una preforma de botella obtenida a partir de la composicion de una cualquiera de las
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realizaciones 53 a 80.

La realizacién 82 es la preforma de botella de la realizacién 81, donde la preforma de botella tiene un contenido de
acetaldehido residual de 8 ppm o0 menos.

La realizaciéon 83 es la preforma de botella de la realizacién 82, donde la preforma de botella tiene un contenido de
acetaldehido residual de 6 ppm o0 menos.

La realizacion 84 es un proceso continuo para la fabricacion de polimeros de poliéster, que comprende afadir
atomos de fosforo a una fusion de poliéster, conteniendo dicha fusion de poliéster a) atomos de aluminio y b) atomos
de metales alcalinotérreos o atomos de metales alcalinos o residuos de compuestos alcalinos, donde dichos atomos
de foésforo se afaden a la fusion de poliéster cuando una o mas de las siguientes condiciones se satisfacen o
posteriormente y antes de la solidificacion de la fusion de poliéster:

a) la fusion de poliéster alcanza una It.V de al menos 0,50 dUg o

b) el vacio aplicado a la fusién de poliéster, si lo hubiera, se libera, al menos parcialmente, o

c) si la fusion de poliéster esta presente en un proceso de polimerizacién en fase de fusion, afiadir el compuesto de
fésforo en un reactor final para hacer el polimero de poliéster o después del reactor final y antes de un cortador para
cortar la fusién de poliéster, o

d) si la fusion de poliéster esta presente en un proceso de polimerizacion en fase de fusion, tras al menos el 85 %
del tiempo para la policondensacién de la fusién de poliéster; o

e) la It.V. de la fusion de poliéster esta dentro de +/- 0,15 dI/g de la It.V. obtenida tras la solidificacion; o

f) en un punto en 20 minutos o menos de solidificacion de la fusion de poliéster. La realizacion 85 es el proceso de la
realizacién 84, donde la fusidon de polimero de poliéster esta presente en un proceso en fase de fusion para la
fabricacién de dicho polimero de poliéster.

La realizacion 86 es el proceso de la realizacién 84, donde la fusiéon de poliéster esta presente en una zona de
procesamiento de fusién para la fabricacion de un articulo.

La realizacion 87 es el proceso de la realizacién 86, donde dicha zona de procesamiento de fusién comprende un
cilindro de extrusora.

La realizacion 88 es el proceso de la realizacién 87, donde dicha zona de procesamiento de fusién comprende un
cilindro de una maquina de moldeo por inyeccion.

La realizacion 89 es el proceso de la realizacion 84, donde los atomos de fésforo se afiaden a la fusién de poliéster
después de obtener la fusion de poliéster una It.V. de al menos 0,74 dUg.

La realizacion 90 es el proceso de la realizacion 84, donde los atomos de fésforo se afiaden a la fusién de poliéster
después de llevar la presion en un reactor final a un nivel de 600 mm de Hg o mas, y antes de la solidificacion del
poliéster.

La realizacion 91 es el proceso de la realizacién 84, donde los atomos de fésforo se afiaden a una ubicaciéon cercana
o al final de un reactor final o después del reactor final y antes de un cortador para cortar la fusion de polimero de
poliéster en particulas.

La realizacién 92 es el proceso de la realizacién 84, donde los atomos de fosforo se afiaden a un reactor final para
policondensar la fusién de poliéster a través de una entrada de tubo, dichos atomos de foésforo contenidos en una
porcion del polimero de poliéster saliendo del reactor final y recirculando de vuelta al reactor final.

La realizacion 93 es el proceso de la realizacion 84, donde los atomos de fésforo se afiaden a la fusién de poliéster
tras al menos el 95 % del tiempo de policondensacion.

La realizacion 94 es el proceso de la realizacién 84, donde los atomos de fésforo se afiaden a la fusiéon de poliéster
cuando la It.V. de la fusién de poliéster esta dentro de 0,05 dUg de la It.V. del polimero tras la solidificacion.

La realizacion 95 es el proceso de la realizacion 84, donde los atomos de fésforo se afiaden a la fusién de poliéster
en 10 minutos o menos de solidificacion de la fusion de poliéster.
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La realizaciéon 96 es el proceso de la realizacion 84, donde el proceso comprende un proceso de polimerizacion
continuo en fase de fusion que tiene un rendimiento de al menos 1 ton/dia en una operacién en estado estable.

La realizacion 97 es el proceso de la realizacion 96, donde el rendimiento es de al menos 300 ton/dia.

La realizacion 98 es el proceso de la realizacion 84, donde el tiempo de reacciéon de la fusiéon de poliéster de una
It.V. de 0,40 dUg a través de y hasta una It.V. en el intervalo de al menos 0,68 dUg es de 150 minutos o menos.

La realizacion 99 es el proceso de la realizacion 98, donde el tiempo de reacciéon es de 90 minutos o menos.

La realizacion 100 es el proceso de la realizacion 84, donde la It.V. de la fusién de poliéster tras la solidificacion esta
entre 0,82 dUg y 0,92 dUg antes de afadir los atomos de fosforo.

La realizacion 101 es el proceso de la realizacion 84, donde se aplica un vacio en un reactor de policondensacion
final a una presion entre 0, 5y 1,0 torr y a una temperatura entre 270 °C a 285 °C.

La realizacion 102 es el proceso de la realizacion 84, donde el polimero de poliéster comprende:

(a) un componente de acido carboxilico que comprende al menos un 80 % en mol de los residuos de acido tereftalico
o derivados de acido tereftalico, y

(b) un componente hidroxilo que comprende al menos 80 % en mol de los residuos de etilenglicol,

en base al 100 por ciento en mol de residuos de componente de acido carboxilico y 100 por ciento en mol de
residuos de componente hidroxilo en el polimero de poliéster.

La realizacion 103 son particulas de polimeros de poliéster finalizadas que tienen una It.V. media de al menos
0,74 dUg obtenida en una polimerizacion en fase de fusion y un nivel de acetaldehido residual de 5 ppm o menos,
donde dichas particulas tienen un grado de cristalinidad de al menos 30 % y contienen atomos de aluminio en una
cantidad de al menos 10 ppm en base al peso del polimero de poliéster.

La realizacion 104 son las particulas de la realizacion 103, contenidas en un recipiente de envio.

La realizacion 105 son las particulas de la realizaciéon 103, que contienen una cantidad no cero de atomos de
metales alcalinotérreos o atomos de metales alcalinos, y una cantidad no cero de atomos de fosforo.

La realizacion 106 son las particulas de la realizacion 105, donde la tasa de generacion de acetaldehido de dichas
particulas es menor de 15 ppm.

La realizacién 107 son las particulas de la realizacion 106, donde las particulas tienen una tasa de generacion de
acetaldehido de menos de 10 ppm.

La realizacion 108 son las particulas de la realizacion 105, donde las particulas tienen un brillo L* de al menos 60.
La realizacion 109 son las particulas de la realizacion 108, que tienen un brillo L* de al menos 73.

La realizacion 110 son las particulas de la realizacion 103, donde las particulas carecen de captadores de
acetaldehido organico.

La realizaciéon 111 son las particulas de la realizaciéon 103, donde las particulas no estan polimerizadas en estado
solido.

La realizaciéon 112 son las particulas de la realizaciéon 103, donde las particulas se suministran a una maquina de
moldeo por inyeccién para convertir las particulas en articulos.

La realizacion 113 son las particulas de la realizacion 112, donde las particulas se moldean en preformas de botella.
La realizacién 114 son las particulas de la realizacién 113, donde las particulas se moldean en preformas a una

temperatura en un intervalo de 280 °C a 290 °C con un tiempo de residencia de fusiéon de 2 minutos o menos, donde
las preformas tienen un brillo L* de 65 o0 mas.
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La realizacion 115 es un articulo obtenido suministrando granulos a una zona de procesamiento de fusion, fundiendo
los granulos para formar una fusion de poliéster, y formar un articulo a partir de la fusiéon de poliéster, donde dichos
granulos tienen una It.V. de al menos 0,72 dUg y no se han polimerizado en estado sdlido, comprendiendo dichos
granulos polimeros de poliéster, y:

a) atomos de aluminio; y

b) atomos alcalinotérreos o atomos de metales alcalinos o residuos de compuestos alcalinos; y
c) atomos de fésforo

donde dicho articulo tiene un nivel de acetaldehido de menos de 11 ppm.

La realizacion 116 es el articulo de la realizacion 115, donde dicho articulo es una preforma de botella.

La realizacion 117 es el articulo de la realizaciéon 116, donde la preforma de botella se hace sin la adicién de
captadores de acetaldehido organico.

La realizacion 118 es el articulo de la realizacion 116, donde la It.V. de los granulos es de al menos 0,76 dUg.
La realizacion 119 es el articulo de la realizacion 115, donde el nivel de acetaldehido es 7 ppm o0 menos.

La realizacion 120 es el articulo de la realizacién 115, donde los granulos contienen atomos de foésforo en una
cantidad de al menos 20 ppm.

La realizacion 121 es el articulo de la realizacién 115, donde el articulo tiene un L* de al menos 70.
La realizacion 122 es el articulo de la realizacion 115, donde el nivel de acetaldehido es de 4 ppm o0 menos.

La realizacion 123 es un proceso continuo para la fabricacion de polimeros de poliéster, que comprende afiadir
atomos de fosforo a una fusion de poliéster, conteniendo dicha fusion de poliéster a) atomos de aluminio y b) atomos
de metales alcalinotérreos o atomos de metales alcalinos o residuos de compuestos alcalinos, donde dichos atomos
de fésforo se afaden a un reactor de policondensacion final, donde la fusidon sale de dicho reactor de
policondensacién final a través de un conducto, se toma una porcién de la fusién del conducto como una corriente
retrégrada, los atomos de fosforo se afiaden al rebujo para producir una corriente retrograda que contiene fosforo, y
la corriente retrograda que contiene fosforo se afiade a la fusion en el reactor de policondensacion final.

La realizacion 124 es el proceso de la realizacién 123, donde la corriente retrégrada que contiene fosforo se
distribuye en el reactor final a través de una placa distribuidora.

La realizacién 125 es el proceso de la realizacion 124, donde la placa distribuidora tiene una entrada para recibir la

corriente retrograda que contiene fésforo, fluyendo dicha corriente retrograda a través de una pluralidad de canales
en la placa y saliendo a través de los canales de salida en el reactor final.
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REIVINDICACIONES

1. Una composicion de polimero de poliéster que comprende: polimeros de poliéster que comprenden
unidades de repeticion de arilato de alquileno, y atomos de aluminio en una cantidad de al menos 3 ppm en base al
peso del polimero, teniendo dicho polimero una It.V. de al menos 0,72 dl/g obtenida a través de una polimerizacion
en fase de fusion, y un nivel de acetaldehido residual de particula de 10 ppm o menos, donde el método para
determinar la |.V. se desvela en la descripcion;

donde los polimeros de poliéster comprenden:

(a) un componente de acido carboxilico que comprende al menos un 90 % en mol de los residuos de acido
tereftalico, derivados de acido tereftalico, acido naftalen-2,6-dicarboxilico, derivados de naftalen-2,6-dicarboxilico, o
mezclas de los mismos, y

(b) un componente hidroxilo que comprende al menos 90 % en mol de los residuos de etilenglicol o 1,3-propanaodiol,
en base al 100 por ciento en mol de residuos de componente de acido carboxilico y 100 por ciento en mol de
residuos de componente hidroxilo en el polimero de poliéster, y

la cantidad de aluminio esta dentro de un intervalo de 3 ppm a 100 ppm en base al peso del polimero de poliéster,
comprendiendo adicionalmente dicha composicion atomos de metales alcalinos y atomos de fésforo (P), y la relacion
molar de metal alcalino con respecto al aluminio esta dentro de un intervalo de 0,1 a 10, y la relacién molar de
fésforo con respecto a los moles acumulativos de atomos de aluminio y atomos alcalino (P:M) varia de 0,1 a 3.

2. La composicion de la reivindicacion 1, donde los polimeros de poliéster comprenden:

(a) un componente de acido carboxilico que comprende al menos un 95 % en mol de los residuos de acido tereftalico
y derivados de acido tereftalico, y

(b) un componente hidroxilo que comprende al menos 95 % en mol de los residuos de etilenglicol, en base al 100 por
ciento en mol de residuos de componente de acido carboxilico y 100 por ciento en mol de residuos de componente
hidroxilo en el polimero de poliéster, y

la cantidad de intervalos de aluminio de 7 ppm a 60 ppm en base al peso del polimero de poliéster, y la relacion
molar del metal alcalino con respecto a los atomos de aluminio esta dentro de un intervalo de 0,5 a 5, y la relacion
molar P:M varia de 0,3 a 2.

3. La composicién de la reivindicaciéon 2, donde la cantidad de intervalos de aluminio de 10 ppm a
40 ppm en base al peso del polimero de poliéster, y la relacion molar del metal alcalino con respecto a los atomos de
aluminio esta dentro de un intervalo de 0,5 a 5, y la relaciéon molar P:M varia de 0,5 a 1,5.

4, La composicion de la reivindicacion 1, donde dichos polimeros tienen unidades de repeticién que
comprenden tereftalato de etileno, naftalato de etileno, o tereftalato de trimetileno.

5. La composicién de la reivindicacién 1, donde dichos polimeros tienen unidades de repeticion de
tereftalato de etileno.

6. La composicion de la reivindicacion 5, donde la composicién contiene atomos de litio.

7. La composicion de la reivindicacion 5, donde la composiciéon contiene atomos de sodio.

8. La composicion de la reivindicaciéon 5, donde la composicién contiene atomos de potasio.

9. La composicién de la reivindicacion 1, donde los atomos de aluminio se obtienen a partir de

compuestos de aluminio que tienen al menos un sustituyente organico.

10. La composicién de la reivindicacion 1, donde los compuestos de aluminio que tienen al menos un
sustituyente organico se representan por la formula:

AI[OR][OR[OR"].[R"]4

donde R, R', R" son independientemente un grupo alquilo, un grupo arilo, un grupo acilo o hidroégeno, R" es un grupo
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anionico, y a, b, ¢, d son independientemente 0 o numeros enteros positivos, y a+b+c+d no es mayor de 3.

11. La composicién de la reivindicacion 10, donde el compuesto de aluminio comprende sales de acido
carboxilico de aluminio, hidroxidos de aluminio sustituidos, alcoholatos de aluminio, o quelatos de aluminio en los
que el grupo alcoxi de un alcoholato de aluminio esta parcial o completamente sustituido por un agente quelante.

12. La composicion de la reivindicacion 10, donde los compuestos de aluminio comprenden carboxilatos
de aluminio, carboxilatos de aluminio basicos o alcéxidos de aluminio, o una combinacion de los mismos.

13. La composicion de la reivindicacion 10, donde a+b+c+d es igual a 3.

14. La composicion de la reivindicacion 10, donde los compuestos de aluminio comprenden carboxilatos
de aluminio, carboxilatos de aluminio basicos o alcéxidos de aluminio, o una combinacion de los mismos.

15. La composicién de la reivindicacion 1, donde los atomos de aluminio se obtienen a partir de
compuestos de aluminio dispersos o disueltos en un diluyente o un vehiculo reactivo con uno o mas ingredientes
formadores de poliéster o estan contenidos en un concentrado de polimero de poliéster.

16. La composicién de la reivindicacion 1, donde los polimeros de poliéster estan hechos sin la adicién de
cobalto al proceso en fase de fusién para la fabricacion de dichos polimeros de poliéster.

17. La composicién de la reivindicacion 1, donde los polimeros de poliéster estan hechos sin la adicion de
ningun atomo de metal catalizador distinto de una o mas fuentes de atomos de aluminio y una o mas fuentes de
atomos de metales alcalinotérreos o atomos de metales alcalinos a un proceso en fase de fusién para hacer los
polimeros de poliéster.

18. La composicion de la reivindicacién 1, donde dichos atomos de fosforo se obtienen a partir de acido
fosférico, acido de fosforo, acido polifosférico, acido pirofosférico, acidos carboxifosfénicos, derivados de acido
fosfonico, o cada una de sus sales y ésteres y derivados.

19. La composicion de la reivindicacion 18, donde dichos atomos de fésforo se obtienen a partir de una
composicion de acido fosférico o sus derivados de éster.

20. La composicién de la reivindicacion 19, donde dicha composiciéon de acido fosférico comprende acido
fosférico al 95 %.

21. Una preforma de botella obtenida a partir de la composiciéon de una cualquiera de las reivindicaciones
1-20.
22. Un proceso continuo para la fabricacion de polimeros de poliéster como se ha definido en la

reivindicacion 1, que comprende afadir atomos de fésforo a una fusion de poliéster, conteniendo dicha fusién de
poliéster a) atomos de aluminio y b) atomos de metales alcalinos o residuos de compuestos alcalinos, donde dichos
atomos de fosforo se afiaden a la fusion de poliéster cuando una o mas de las siguientes condiciones se satisfacen o
posteriormente y antes de la solidificacion de la fusion de poliéster:

a) la fusion de poliéster alcanza una 1t.V de al menos 0,50 dl/g, o

b) el vacio aplicado a la fusién de poliéster, si lo hubiera, se libera, al menos parcialmente, o

c) si la fusion de poliéster esta presente en un proceso de polimerizacion en fase de fusion, afiadir el compuesto de
fésforo en un reactor final para hacer el polimero de poliéster o después del reactor final y antes de un cortador para
cortar la fusién de poliéster, o

d) si la fusion de poliéster esta presente en un proceso de polimerizacion en fase de fusion, tras al menos el 85 %
del tiempo para la policondensacion de la fusion de poliéster.

23. El proceso de la reivindicacién 22, donde los atomos de fésforo se anaden a la fusiéon de poliéster
después de obtener la fusion de poliéster una It.V. de al menos 0,74 dl/g.

24, El proceso de la reivindicacién 22, donde los atomos de fésforo se anaden a la fusiéon de poliéster

después de llevar la presion en un reactor final a un nivel de 600 mm de Hg o mas, y antes de la solidificacion del
poliéster.
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25. El proceso de la reivindicacion 22, donde el proceso comprende un proceso de polimerizacion
continuo en fase de fusion que tiene un rendimiento de al menos 1 ton/dia en una operacién en estado estable.

26. El proceso de la reivindicaciéon 22, donde el tiempo de reaccién de la fusion de poliéster de una It.V. de
0,40 dl/g a través de y hasta una It.V. en el intervalo de al menos 0,68 di/g es de 150 minutos o menos.

27. El proceso de la reivindicaciéon 22, donde se aplica un vacio en un reactor de policondensacion final a
una presion entre 0, 5y 1,0 torr y a una temperatura entre 270 °C a 285 °C.

28. Un articulo obtenido suministrando granulos a una zona de procesamiento de fusién, fundiendo los
granulos para formar una fusidon de poliéster, y formar un articulo a partir de la fusidon de poliéster, donde dichos
granulos tienen una It.V. de al menos 0,72 dl/g y no se han polimerizado en estado sélido, comprendiendo dichos
granulos polimeros de poliéster como se ha definido en la reivindicacion 1.

29. El articulo de la reivindicacién 28, donde dicho articulo es una preforma de botella.

30. El articulo de la reivindicacion 29, donde la preforma de botella se hace sin la adiciéon de captadores
de acetaldehido organico.
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