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DESCRIPCION

Ester de fosfito alcoxilado y procedimiento del mismo.
Campo de la invencion

Esta invencion se refiere a una composicion que comprende un éster de fosfito alcoxilado, y un compuesto orgdnico
de titanio, a un procedimiento para producir el éster y a un procedimiento para usar la composicion.

Antecedentes de la invencion

Los poliésteres tales como, por ejemplo, poli(tereftalato de etileno), poli(tereftalato de trimetileno) y poli(tereftala-
to de butileno), son una clase de polimeros industriales importantes. Se usan mucho en fibras termopldsticas, peliculas
y aplicaciones de moldeo.

Los poliésteres pueden producirse mediante transesterificacion de un éster de tereftalato dialquilico con un glicol
seguido de policondensacién o mediante esterificacion directa de dcido tereftdlico con el glicol seleccionado seguido
de policondensacion.

Se sabe que los titanatos organicos, tales como los titanatos de tetraisopropilo y tetra-n-butilo, son catalizadores
eficaces para producir poliéster y con frecuencia son el catalizador elegido. Sin embargo, estos catalizadores tienden a
generar una cantidad significativa de decoloracién amarilla cuando se usan como catalizadores de la poliesterificacion.

Por tanto, existe una necesidad creciente de desarrollar una composicidon nueva que pueda usarse como estabiliza-
dor para poliéster y que reduzca la formacién de color del poliéster.

Sumario de la invencion

Una composiciéon comprende un éster de fosfito alcoxilado (o éster de fosfito de polialquilenglicol) que tiene
la férmula de (HO[{CH(R)},0],);P en la que cada R puede ser igual o diferente y puede ser independientemente
hidrégeno, un grupo alquilo o combinaciones de los mismos, m es un nimero desde 2 hasta aproximadamente 20, n
es un nimero desde 1 hasta aproximadamente 20.

Un procedimiento comprende poner en contacto un éster de fosfito con un glicol o polialquilenglicol bajo condi-
ciones eficaces para producir un éster de fosfito alcoxilado.

Un procedimiento, que puede usarse para producir poliéster, comprende poner en contacto un compuesto carboni-
lico, en presencia de la composicidn, con un alcohol para producir poliéster.

También se proporciona un procedimiento, que puede usarse para producir poliéster. Comprende poner en contacto
un compuesto carbonilico, en presencia de un catalizador orgdnico de Ti, con un alcohol para producir un producto
que comprende un oligémero y poner en contacto el producto con un éster de fosfito alcoxilado.

Descripcion detallada de la invencion

La composicién de esta invencion puede ser sustancial o completamente soluble o una disolucién estable en un
disolvente tal como, por ejemplo, agua, un alcohol o combinaciones de los mismos. El término ‘“sustancialmente”
significa mas que trivial. Sin embargo, una parte sustancial de la composicién también puede estar suspendida o
dispersa en el disolvente. El término “disolucién estable” significa que una disolucién sigue siendo disolucién sin
dispersién o suspensién o precipitacion sustancial de un soluto a temperatura ambiente (aproximadamente 25°C)
durante al menos aproximadamente 1 dia, o 5 dias, o incluso 10 dias.

La composiciéon comprende o consiste esencialmente en un éster de fosfito alcoxilado que tiene la férmula de
(HO[{CH(R)},O],);P en la que cada R puede ser igual o diferente y puede ser independientemente hidrégeno, un
grupo alquilo que tiene de 1 a 10 dtomos de carbono por grupo o combinaciones de los mismos, m es un nimero desde
2 hasta aproximadamente 20 o de 2 a 10, n es un nimero desde 1 hasta aproximadamente 20 o de 1 a aproximadamente
10.

Los ejemplos de ésteres de fosfito alcoxilado incluyen, pero no se limitan a, fosfito de tri(etilenglicol), fosfito de
tri(propilenglicol), fosfito de tri(isopropilenglicol), fosfito de tri(butilenglicol), fosfito de tri(isobutilenglicol), fosfito
de tri(pentilenglicol), fosfito de tri(hexilenglicol), fosfito de tri(nonilenglicol), fosfito de tri(dietilenglicol), fosfito de
tri(trietilenglicol), fosfito de tri(polietilenglicol), fosfito de tri(polipropilenglicol), fosfito de tri(polibutilenglicol) o
combinaciones de dos o mds de los mismos.

La composicién puede producirse poniendo en contacto un fosfito de trialquilo con un alquilenglicol o polialqui-
lenglicol bajo condiciones eficaces para producir un producto que comprende un fosfito alcoxilado.
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Un fosfito de trialquilo que tiene la férmula (R’O);P en la que R’ es un grupo alquilo que puede estar sustituido con
un segundo grupo alquilo o grupo arilo. Los ejemplos de fosfitos de trialquilo incluyen, pero no se limitan a, fosfito de
trimetilo, fosfito de trietilo, fosfito de tripropilo, fosfito de tributilo, fosfito de triisobutilo, fosfito de triamilo, fosfito
de trihexilo, fosfito de trinonilo o combinaciones de dos o mas de los mismos.

Un glicol o polialquilenglicol puede tener la férmula (HO[{ CH(R),, }O],H en la que R, m, y n son iguales a aquellos
descritos anteriormente (si un polialquilenglicol, m y n son cada uno al menos 2). Los ejemplos de alquilenglicoles
incluyen, pero no se limitan a, etilenglicol, propilenglicol, isopropilenglicol, 1,4-butilenglicol, 1,5-pentilenglicol, 1,6-
hexilenglicol, 1,8-octilenglicol, 1,9-nonilenglicol o combinaciones de dos o mds de los mismos. Los ejemplos de
polialquilenglicoles incluyen, pero no se limitan a dietilenglicol, trietilenglicol, polietilenglicol, polipropilenglicol,
polibutilenglicol o combinaciones de dos o mds de los mismos.

Las condiciones puede incluir una temperatura en el intervalo de desde aproximadamente 30°C hasta aproxi-
madamente 250°C, o desde aproximadamente 50°C hasta aproximadamente 200°C, o de aproximadamente 75°C a
aproximadamente 150°C bajo una presion que puede contener la temperatura durante un periodo de tiempo de desde
aproximadamente 0,01 hasta aproximadamente 10, o de 0,1 a aproximadamente 5, o de 0,1 a aproximadamente 3
horas. La puesta en contacto en tales condiciones produce un producto que comprende un fosfito alcoxilado.

El procedimiento puede llevarse a cabo en presencia de un catalizador en una cantidad de desde aproximadamente
el 0,0001 hasta aproximadamente el 5% en peso de fosfito de trialquilo. El catalizador puede ser cualquier catalizador
conocido para catalizar la reaccién de un fosfito y glicol. Un ejemplo de catalizador es un titanato de tetraalquilo,
también denominado en lo sucesivo tetrahidrocarbil6xido de titanio. Los ejemplos de titanatos de tetraalquilo adecua-
dos incluyen los que tienen la férmula general Ti(OR), en la que cada R se selecciona individualmente de un radical
alquilo, cicloalquilo, alcarilo, hidrocarbilo que contiene desde 1 hasta aproximadamente 30, preferiblemente de 2 a
aproximadamente 18, y lo mas preferiblemente de 2 a 12 d&tomos de carbono por radical y cada R puede ser igual o
diferente. Los titanatos de tetraalquilo en los que el grupo hidrocarboxilo contiene desde 2 hasta aproximadamente
12 4tomos de carbono por radical que es un radical alquilo lineal o ramificado son relativamente econémicos, facil-
mente disponibles, y eficaces para formar una disolucién. Los titanatos de tetraalquilo adecuados incluyen, pero no
se limitan a, tetraetéxido de titanio, tetrapropdxido de titanio, tetraisopropéxido de titanio, tetra-n-butéxido de titanio,
tetrahexdxido de titanio, tetra-2-etilhexdxido de titanio, tetraoctéxido de titanio, y combinaciones de dos o mds de los
mismos.

Los titanatos de tetraalquilo adecuados pueden producirse mediante cualquier medio conocido por un experto en
la técnica, tal como, por ejemplo, se describe en la patente estadounidense 6.066.714. Los ejemplos de titanatos de
tetraalquilo comercialmente disponibles incluyen, pero no se limitan a, TYZOR®TPT y TYZOR®TRBT (titanato de
tetraisopropilo y titanato de tetra-n-butilo, respectivamente) disponibles de E. I. du Pont de Nemours and Company,
Wilmington, Delaware, EE.UU. (DuPont).

Después, el producto que comprende el fosfito alcoxilado puede procesarse adicionalmente mediante cualquier
medio conocido por un experto en la técnica para purificar, o para recuperar o para aislar el fosfito alcoxilado. Es-
tos medios incluyen cualquier técnica de destilacién conocida por un experto en la técnica tal como, por ejemplo,
una destilacién bajo presion reducida (destilacién a vacio). La destilacion puede llevarse a cabo bajo en condicio-
nes que incluyen una temperatura en el intervalo de desde aproximadamente 0°C hasta aproximadamente 250°C, o
de aproximadamente 30°C a aproximadamente 200°C, o de aproximadamente 50°C a aproximadamente 150°C bajo
una presién que puede contener la temperatura durante un periodo de tiempo de desde aproximadamente 0,01 hasta
aproximadamente 10, o de 0,1 a aproximadamente 5, o de 0,1 a aproximadamente 3 horas.

La composicién que comprende el fosfito alcoxilado también comprende o se produce a partir de un compuesto or-
gdnico de titanio. Un ejemplo de compuesto orgdnico de titanio puede ser titanato de tetraalquilo tal como se describié
anteriormente.

También puede combinarse un titanato de tetraalquilo con un compuesto de circonio para producir una mezcla
que comprende un titanato de tetraalquilo y un tetrahidrocarbil6xido de circonio. Los ejemplos de compuestos de
circonio incluyen, pero no se limitan a, tetraetoxido de circonio, tetrapropoxido de circonio, tetraisopropdxido de
circonio, tetra-n-butéxido de circonio, tetrahexdxido de circonio, tetra-2-etilhexoxido de circonio, tetraoctoxido de
circonio, y combinaciones de dos o mds de los mismos. La razén molar de Ti/Zr puede estar en el intervalo de desde
aproximadamente 0,001:1 hasta aproximadamente 10:1.

La composicién puede comprender ademds un agente complejante que puede ser uno o mas acidos hidroxicar-
boxilicos, alcanolaminas, y dcidos aminocarboxilicos. Por ejemplo, un agente complejante puede ser un dcido a-
hidroxicarboxilico, alcanolamina, o dcido @-aminocarboxilico en el que el grupo hidrocarbilo o grupo alquilo tiene de
1 a aproximadamente 15, preferiblemente de 1 a 10 d4tomos de carbono por grupo, y combinaciones de dos o mds de
los mismos. Los ejemplos de agentes complejantes adecuados incluyen, pero no se limitan a, dcido lactico, acido gli-
colico, écido citrico, 4cido tartdrico, d4cido mdlico, dietanolamina, trietanolamina, tetrahidroxiisopropiletilendiamina,
glicina, bis-hidroxietilglicina, hidroxietilglicina, y combinaciones de dos o mds de los mismos.

El compuesto de titanio también puede ser un quelato de titanio, que comprende o se produce a partir de un titanato
de tetraalquilo y un agente complejante, ambos tal como se describieron anteriormente. Puede producirse un quelato

3



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2 294 698 T3

de titanio mediante cualquier método bien conocido por un experto en la técnica o estd comercialmente disponible.
Los ejemplos de quelatos de titanio comercialmente disponibles incluyen los disponibles de DuPont tales como, por
ejemplo, TYZOR®LA (lactato de titanio y bis-amonio), TYZOR®AA (acetonato-titanato de bis-acetilo), TYZOR®DC
(acetoacetato-titanato de bis-etilo), TYZOR®TE (titanato de bis-trietanolamina) o combinaciones de dos o mas de los
mismos.

La composicién puede comprender ademds un 4cido hipofosforoso o su sal, que tiene la férmula H,POM en la que
M es hidrégeno, i6n amonio, o un i6n metélico o combinaciones de dos o mas de los mismos y el &tomo de fésforo esta
unido a dos dtomos de hidrégeno. El i6n metélico puede ser cualquier ién metdlico tal como un i6n de metal alcalino.
El 4cido hipofosforoso o su sal metélica tal como hipofosfito de sodio pueden estar comercialmente disponibles como
una disolucién acuosa.

Ejemplos de disolvente son agua o un alcohol que tiene la férmula de R'(OH),, un alquilenglicol que puede incluir
aquellos descritos anteriormente, un polialquilenglicol o alcohol alcoxilado que tiene la férmula de R'O[CH,CH(R")
OJpH, o combinaciones de dos 0 més de los mismos en los que cada R' puede ser igual o diferente y es un radical
hidrocarbilo que tiene de 1 a aproximadamente 10 dtomos de carbono por radical; R' puede ser un radical alquilo;
A puede ser un radical alquileno que tiene de 2 a aproximadamente 10 d4tomos de carbono por molécula; y cada p
puede ser igual o diferente y es independientemente un nimero en el intervalo de desde 1 aproximadamente hasta
aproximadamente 10. Los ejemplos de disolventes incluyen, pero no se limitan a, agua, etanol, propanol, isopropanol,
butanol, etilenglicol, propilenglicol, isopropilenglicol, butilenglicol, 1-metilpropilenglicol, pentilenglicol, dietilengli-
col, trietilenglicol, 2-etilhexanol, y combinaciones de dos o mds de los mismos.

Como alternativa, el disolvente puede ser aquel que se forma en la reaccién del titanato de tetraalquilo con el agente
complejante tal como, por ejemplo, alcohol isopropilico a partir de titanato de tetraisopropilo o alcohol n-butilico a
partir de titanato de tetra-n-butilo.

La razén molar del agente complejante con respecto al titanato de tetraalquilo puede ser cualquier razén eficaz que
puede evitar sustancialmente la precipitacion del compuesto de titanio en presencia de un disolvente. Generalmente, la
razén puede estar en el intervalo de desde aproximadamente 1:1 hasta aproximadamente 10:1, o de aproximadamente
1:1 a aproximadamente 7:1, o de 1:1 a 4:1. La razén molar de dcido hipofosforoso o su sal con respecto al compuesto
de titanio (P:Ti) puede ser cualquier razén que, cuando se utiliza la composicién como catalizador para producir un
poliéster, puede reducir amarilleo del poliéster tal como, por ejemplo, en el intervalo de desde aproximadamente 0,1:1
hasta aproximadamente 10:1, o de aproximadamente 0,5:1 a aproximadamente 7:1, o de 1:1 a 4:1. La razén molar de
éster de tris-fosfito o difosfonito con respecto al compuesto de titanio (P:Ti) puede ser cualquier razén que, cuando se
utiliza la composicién como catalizador para producir un poliéster, puede reducir amarilleo del poliéster tal como, por
ejemplo, en el intervalo de desde aproximadamente 0,1:1 hasta aproximadamente 50:1, o de aproximadamente 0,5:1 a
aproximadamente 20:1, o de 1:1 a 10:1.

La composicién puede comprender ademds un cocatalizador tal como aluminio, cobalto, circonio (tal como se
describi6 anteriormente), cinc, o un compuesto que comprende uno o mas de estos metales, y combinaciones de dos o
mads de los mismos. Por ejemplo, acetato de cinc, cloruro de cinc, nitrato de cinc, sulfato de cinc, cloruro de aluminio,
hidréxido de aluminio, acetato de aluminio, hidroxicloruro de aluminio, acetato cobaltoso tetrahidratado, nitrato co-
baltoso, cloruro cobaltoso, acetilacetonato de cobalto, naftenato de cobalto, hidréxido de cobalto, salicilsalicilato de
cobalto, y combinaciones de dos o mas de los mismos pueden utilizarse como cocatalizador.

La composicién del catalizador puede producirse mediante cualquier medio conocido por un experto en la técnica
tal como, por ejemplo, el descrito en la patente estadounidense niimero 6.066.714 descrita anteriormente.

Se proporciona un procedimiento que puede usarse en, por ejemplo, la produccién de un éster o poliéster. El
procedimiento comprende poner en contacto, en presencia de un catalizador, un compuesto carbonilico con un alcohol.
El catalizador comprende o se produce a partir de un compuesto orgénico de titanio y un fosfito alcoxilado descrito
anteriormente.

Puede usarse cualquier compuesto carbonilico, que cuando se combina con un alcohol, puede producir un éster
o poliéster. Generalmente, tales compuestos carbonilicos incluyen, pero no se limitan a, dcidos, ésteres, amidas, an-
hidridos de acido, haluros de 4cido, sales de polimeros u oligdmeros de 4cidos carboxilicos que tienen unidades de
repeticién derivadas de un dcido o combinaciones de dos o mds de los mismos. Un ejemplo de 4cido es un acido
orgdnico tal como un 4cido carboxilico o sal o éster del mismo.

Un procedimiento preferido para producir un éster o poliéster comprende, consiste esencialmente en, o consiste en
poner en contacto un medio de reaccién con una composicion descrita anteriormente en la primera realizacidn de la
invencion. El medio de reaccién puede comprender, consistir esencialmente en, o consistir en un alcohol y o bien (1)
un 4cido orgdnico, una sal del mismo, un éster del mismo, o combinaciones de los mismos o bien (2) un oligémero
que tiene unidades de repeticion derivadas de un éster o dcido orgédnico.

El 4cido orgdnico o éster del mismo puede tener la férmula de R*OOOR? en la que cada R* puede ser indepen-
dientemente (1) hidrégeno, (2) un radical hidrocarboxilo que tiene un grupo 4cido carboxilico en el extremo, o (3) un
radical hidrocarbilo en el que cada radical tiene de 1 a aproximadamente 30 atomos de carbono por radical que puede
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ser radical alquilo, alquenilo, arilo, alcarilo, aralquilo o combinaciones de dos o mds de los mismos, o (4) combinacio-
nes de dos 0 més de los mismos. Por ejemplo, un dcido orgdnico puede tener la férmula de HO,CA'CO,H en la que
Al es un grupo alquileno, un grupo arileno, un grupo alquenileno o combinaciones de dos o mds de los mismos. Cada
A tiene de aproximadamente 2 a aproximadamente 30, o de aproximadamente 3 a aproximadamente 25, o de apro-
ximadamente 4 a aproximadamente 20, o de 4 a 15 dtomos de carbono por grupo. Los ejemplos de dcidos organicos
adecuados incluyen, pero no se limitan a, acido tereftalico, acido isoftalico, dcido naftalico, 4cido succinico, acido adi-
pico, acido ftalico, acido glutdrico, dcido acrilico, dcido oxélico, d4cido benzoico, d4cido maleico, d4cido propenoico, y
combinaciones de dos o més de los mismos. Los ejemplos de ésteres adecuados incluyen, pero no se limitan a, adipato
de dimetilo, ftalato de dimetilo, tereftalato de dimetilo, benzoato de metilo, glutarato de dimetilo, y combinaciones de
dos o0 mas de los mismos.

Los ejemplos de sales metalicas de dcidos carboxilicos o ésteres de los mismos incluyen una sal metélica de 5-
sulfo-isoftalato y su éster que tiene la férmula de (R*0,C),ArS(0),OM! en la que cada R? puede ser igual o diferente
y es hidrégeno o un grupo alquilo que contiene de 1 a aproximadamente 6, o 2 dtomos de carbono. Ar es un grupo
fenileno. M' puede ser un i6n de metal alcalino tal como sodio. Un ejemplo del éster es éster de bis-glicolato de la sal
de 5-sulfo-isoftalato de sodio.

En la presente invencién puede usarse cualquier alcohol que puede esterificar un dcido para producir un éster
o poliéster. Los ejemplos de alcoholes adecuados incluyen, pero no se limitan a, etanol, propanol, isopropanol, bu-
tanol, etilenglicol, propilenglicol, isopropilenglicol, butilenglicol, 1-metilpropilenglicol, pentilenglicol, dietilenglicol,
trietilenglicol, 2-etilhexanol, y combinaciones de dos o méds de los mismos.

Cuando el compuesto carbonilico incluye una sal metélica de 5-sulfo-isoftalato o su éster tal como se describi6
anteriormente, el alcohol puede ser etilenglicol, propilenglicol, isopropilenglicol, butilenglicol, 1-metilpropilenglicol,
pentilenglicol, dietilenglicol, trietilenglicol, 1,6-hexilenglicol, ciclohexil-1,4-bis-metanol, y combinaciones de dos o
mds de los mismos. La puesta en contacto de una sal metélica de 5-sulfo-isoftalato o su éster con un glicol produce un
éster de bis-glicolato de la sal metélica de 5-sulfo-isoftalato.

La puesta en contacto del compuesto carbonilico y el alcohol puede llevarse a cabo mediante cualquier medio
adecuado. Por ejemplo, el compuesto carbonilico y el alcohol pueden combinarse antes de ponerse en contacto con el
catalizador. Por ejemplo, el catalizador puede dispersarse en un alcohol mediante cualquier medio adecuado tal como
agitacioén o mezclado mecdnico para producir una dispersion seguido de combinar la dispersién con (1) un compuesto
carbonilico y (2) un alcohol en condiciones suficientes para efectuar la produccién de un éster o poliéster.

Un oligémero puede tener un total de aproximadamente 1 a aproximadamente 100, o de aproximadamente 2 a
aproximadamente 10 unidades de repeticion derivadas de un compuesto carbonilico y alcohol.

Cualquiera de las condiciones adecuadas para efectuar la produccién de un éster o poliéster puede incluir una tem-
peratura en el intervalo de desde aproximadamente 150°C hasta aproximadamente 500°C, preferiblemente de apro-
ximadamente 200°C a aproximadamente 400°C, y lo mds preferiblemente de 250°C a 300°C bajo una presién en el
intervalo de desde aproximadamente 0,001 hasta aproximadamente 1 atmésfera durante un periodo de tiempo de desde
aproximadamente 0,2 hasta aproximadamente 20, preferiblemente de aproximadamente 0,3 a aproximadamente 15, y
lo més preferiblemente de 0,5 a 10 horas.

La razén molar del alcohol con respecto al compuesto carbonilico puede ser cualquier razén siempre que la razén
pueda efectuar la produccion de un éster o poliéster. Generalmente la razén puede estar en el intervalo de desde
aproximadamente 1:1 hasta aproximadamente 10:1, o de aproximadamente 1:1 a aproximadamente 5:1, 0 de 1:1 a4:1.

El catalizador, expresado como Ti, puede estar presente en el intervalo de aproximadamente 0,0001 a aproximada-
mente 50.000, o de aproximadamente 0,001 a aproximadamente 10.000, o de 0,001 a 1000 ppmp, partes por millén en
peso (ppmp) del medio que comprende compuesto carbonilico y alcohol. El cocatalizador descrito anteriormente, si
se utiliza, puede también estar presente en el mismo intervalo (expresado como Zr, Zn, Al o Co). Otros componentes
tales como catalizadores de transesterificacion y esterificacion convencionales (por ejemplo, manganeso) y aquellos
que potencian la estabilidad o rendimiento del catalizador pueden introducirse en el procedimiento de produccién
simultdneamente, o tras la introduccién de la composicion descrita en el presente documento.

También se describe un procedimiento que puede usarse para reducir la formacién de color del poliéster. El proce-
dimiento puede comprender poner en contacto un compuesto carbonilico, en presencia de un catalizador orgénico de
Ti, con un alcohol para producir un oligdmero y poner en contacto el oligdmero con el éster de fosfito alcoxilado. El
compuesto carbonilico, el alcohol, el oligdmero, y un éster de fosfito alcoxilado pueden ser iguales a aquellos descritos
anteriormente. Cualquier catalizador que se conozca que catalice la esterificacion o transesterificacién o policonden-
sacion puede afiadirse adicionalmente en el procedimiento. Los ejemplos de tales catalizadores incluyen antimonio,
manganeso, cobalto, titanio, circonio, cinc, aluminio o combinaciones de los mismos. Generalmente, puede introdu-
cirse un éster de fosfito alcoxilado en un procedimiento de poliéster tras producirse un oligémero tal como durante la
fase de policondensacién. Debido a que se conocen bien la produccién del procedimiento de oligémero y poliéster por
el experto en la técnica, se omite su descripcién en el presente documento con fines de brevedad.
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Se proporcionan los siguientes ejemplos para ilustrar adicionalmente la presente invencién y no deben interpretarse
como que limitan excesivamente el alcance de la invencién. Se obtuvieron todos los productos TYZOR® de DuPont
descritos anteriormente.

Ejemplos
Ejemplo 1

Se produjo una disolucion de fosfito de tri(etilenglicol) (TEGP) afiadiendo 25 g de fosfito de tributilo a 225 g de
etilenglicol para producir una mezcla. Se afiadié Tyzor® TPT (1 g) como catalizador y se calenté la mezcla hasta
115°C y se mantuvo durante una 1 hora. Se aplicé un vacio de 30 mm Hg (4 kPa) y se eliminaron 22,7 g de n-
butanol mediante destilacién a vacio. La disolucién resultante contenia aproximadamente el 9,4% de fosfito de tri
(etilenglicol) y aproximadamente el 1,36% de fésforo (P). Se us6 la disolucién de TEGP asi preparada para producir
los catalizadores 2 y 3 mostrados en la tabla 1.

TABLA 1!
Catalizador Composicion de catalizador Metales o elementos
numero (razon en peso)
1 56,7% de glicolato de Sb (0,2028), 23,7% de Sb/Co/P
acetato de Co (0,0886), y 10% de H;PO, (230/42/19)
(0,301
2 TYZOR® LA (0,061), acetato de Zn T/Zn/Co/P/TEGP-P
(0,1334) en 5 g de agua, acetato de Co (10/80/50/26/25)

(0,1055) en 5 g de agua, 10% de H;PO,
(0,412), y ejemplo 1 (1,5 g)

3 TYZOR® LA (0,061), acetato de Zn T/ Zn/Co/TEGP-P
(0,1334) en 5 g de agua, acetato de Co (10/80/50/26/25)
(0,1055) en 5 g de agua, 10% de H;PO,
(0,412), y ejemplo 1 (1 g)

4 TYZOR® LA (0,061), acetato de Zn Ti/Zn/Co/ P
(0,1334) en 5 g de agua, acetato de Co (10/80/55/26)
(0,1165) en 5 g de agua, 10% de H;PO,

(0,413)

TTYZOR® LA es lactato de titanio y bis-amonio, TEGP-P es ppm de P en TEGP.

Ejemplo 2

Se usaron las disoluciones de catalizador preparadas en el ejemplo 1 en una marmita de resina de 1 litro provista
de un agitador Jiffy Mixer que gira a 40 rpm, un termopar, un condensador y un barrido de nitrégeno. El catalizador,
115 g de etilenglicol, y 400 g de oligémero de acido tereftalico (oligémero TPA, producido mediante el procedimiento
descrito en el documento US 6.066.714, columna 8, 1inea 5-22, la descripcién de la patente estadounidense se incorpora
en el presente documento por referencia). Se encendié el agitador y se aument6 la temperatura hasta 275°C durante un
periodo de aproximadamente 2,5 horas. Se polimerizé el contenido manteniendo en agitacién a 275°C y a una presioén
de 120 mm Hg (16 kPa) durante 20 minutos, y a 280°C y a una presiéon de 30 mm Hg (4 kPa) durante 20 minutos
adicionales. Se mantuvo el contenido en agitacién a 285°C a una presioén de 1 a2 mm Hg (0,27 kPa) durante un tiempo
suficiente para alcanzar un par de fuerzas de 15 onzas-pulgada (0,106 Newton-metro) medido mediante un controlador
de par de fuerzas Electro-Craft Motomatic. El tiempo para esta etapa se registré como el tiempo final, y varié con el
catalizador usado. Se verti6 entonces el fundido de polimero en un bafio de agua para solidificar el fundido, y el sélido
resultante se recocié a 150°C durante 12 horas y se tritur$ para pasar a través de un filtro de 2 mm para mediciones de
color usando el espectrofotometro descrito anteriormente. Se proporcionan los resultados comparando el color medido
espectrofotométricamente en la tabla 2 a continuacion.
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Se midi6 el color del polimero resultante en términos del valor L y valor b, y un valor a usando un instrumento
tal como el espectrofotémetro SP-78. El valor L muestra el brillo, mostrando el mayor valor numérico un brillo més
alto (deseable). Un valor de 78 o mds se consideraria bueno. El valor b muestra el grado de amarilleo, mostrando un
valor numérico més alto un grado de amarilleo mds alto (no deseable). Generalmente, un valor b inferior a 7 puede
considerarse bueno. El valor a representa el grado de rojez, un valor a positivo mds alto es mas rojo, el negativo mas
bajo es més verde.

La tabla 2 muestra que el producto de poliéster producido usando el estabilizador de fosfito (usando los catalizado-
res 2 'y 3) tenia un valor b constantemente inferior que aquellos que usaban 4cido fosférico (catalizadores 1 y 4) como
estabilizador de color.

TABLA 2
Catalizador Tiempo de Valor L Valor a Valorb
nimero policondensacion
(minutos)
1 75 73,79 -1,74 5,03
2 135 81,63 -0,89 1,87
3 60 79,21 -1,31 2,16
4 35 76,48 -1,1 6,53
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REIVINDICACIONES

1. Composicién que comprende un fosfito alcoxilado que tiene la férmula de (HO[{CH(R)},,0O],);P en la que cada
R es independientemente hidrégeno, un grupo alquilo o combinaciones de dos o mas de los mismos; m es un niimero
desde 2 hasta aproximadamente 20; y n es un nimero desde aproximadamente 1 hasta aproximadamente 20; y un
compuesto orgdnico de titanio.

2. Composicién segin la reivindicacion 1, en la que dicho fosfito alcoxilado es fosfito de tri(etilenglicol), fosfito
de tri(propilenglicol), fosfito de tri(isopropilenglicol), fosfito de tri(1,4-butilenglicol), fosfito de tri(isobutilenglicol),
fosfito de tri(pentilenglicol), fosfito de tri(hexilenglicol), fosfito de tri(octilenglicol), fosfito de tri(nonilenglicol), fos-
fito de tri(dietilenglicol), fosfito de tri(trietilenglicol), fosfito de tri(polietilenglicol), fosfito de tri(polipropilenglicol),
fosfito de tri(polibutilenglicol); o combinaciones de dos 0 més de los mismos.

3. Composicién segun la reivindicacion 1 6 2, en la que dicha composiciéon comprende ademds un agente com-
plejante, que es un dcido hidroxicarboxilico, una alcanolamina, un 4dcido aminocarboxilico o combinaciones de dos o
mas de los mismos.

4. Composicion segiin la reivindicacion 3, en la que dicha composicién comprende ademads un 4cido hipofosforoso,
su sal o ambos.

5. Composicion segtn la reivindicacion 3 6 4, en la que dicho compuesto orgdnico de titanio es un quelato de
titanio que comprende o se produce a partir de un titanato de tetraalquilo y dicho agente complejante.

6. Composicién segtin la reivindicacién 3 6 4, en la que dicho compuesto orgdnico de titanio es titanato de tetrai-
sopropilo, titanato de tetra-n-butilo o combinaciones de los mismos.

7. Composicién segin la reivindicacién 5 6 6, en la que dicha composicién comprende ademads hipofosfito de
sodio.

8. Composicién segtin la reivindicacién 5, en la que dicho quelato de titanio es TYZOR® LA (lactato de titanio y
bis-amonio).

9. Composicién segun la reivindicacion 6 u 8, en la que dicho fosfito alcoxilado es fosfito de tri(etilenglicol).

10. Procedimiento que comprende poner en contacto, en presencia de una composicién que comprende un fosfito
alcoxilado y un compuesto orgdnico de titanio, un compuesto carbonilico con un alcohol en el que dicho fosfito
alcoxilado tiene la formula de (HO[{CH(R)},0O],);P en la que cada R es independientemente hidrégeno, un grupo
alquilo o combinaciones de dos 0 mas de los mismos; m es un nimero desde 2 hasta aproximadamente 20; y n es un
nimero desde 1 hasta aproximadamente 20.

11. Procedimiento segtin la reivindicacién 10, en el que dicho fosfito alcoxilado es fosfito de tri(etilenglicol), fosfito
de tri(propilenglicol); fosfito de tri(isopropilenglicol); fosfito de tri(1,4-butilenglicol); fosfito de tri(isobutilenglicol);
fosfito de tri(pentilenglicol); fosfito de tri(hexilenglicol); fosfito de tri(octilenglicol), fosfito de tri(nonilenglicol), fos-
fito de tri(dietilenglicol), fosfito de tri(trietilenglicol), fosfito de tri(polietilenglicol), fosfito de tri(polipropilenglicol),
fosfito de tri(polibutilenglicol); o combinaciones de dos o més de los mismos.

12. Procedimiento segtn la reivindicacién 11, en el que dicho fosfito alcoxilado es fosfito de tri(etilenglicol).
13. Procedimiento segtn la reivindicacion 10, 11 6 12, en el que dicha composicion comprende ademds un agente
complejante, que es un dcido hidroxicarboxilico, una alcanolamina, un 4cido aminocarboxilico o combinaciones de

dos o0 mas de los mismos.

14. Procedimiento segun la reivindicacion 13, en el que dicha composicién comprende ademads un dcido hipofos-
foroso, su sal o ambos.

15. Procedimiento segtin la reivindicacién 13, en el que dicho compuesto organico de titanio es un quelato de
titanio que comprende o se produce a partir de un titanato de tetraalquilo y dicho agente complejante.

16. Procedimiento segiin la reivindicacién 13 6 14, en el que dicho compuesto orgdnico de titanio es titanato de
tetraisopropilo, titanato de tetra-n-butilo o combinaciones de los mismos.

17. Procedimiento segin la reivindicacion 15 6 16, en el que dicha composicién comprende ademads hipofosfito de
sodio.

18. Procedimiento segtin la reivindicacién 15, en el que dicho quelato de titanio es TYZOR® LA (lactato de titanio
y bis-amonio).
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