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The Goodyear Tire & Rubber Company, Akron, Ohio 44316, Yhdysvallat

Menetelms tasaisesti pigmentoitujen polysestereiden valmistamiseksi -

Forfarande for framstdllning av jimnt pigmenterade polyestrar

On hyvin tunnettua lisétd hienojakoisia pigmentoimisaineita suur-
molekyylisiin suoraketjuisiin polyestereihin, joita k&ytetd&n kuitujen valmis—
tamiseen, tavallisimmin k&ytetyn pigmentoimisaineen ollessa titaanidioksidi.
On myds hyvin tunnettua, ettid niitid hienojekoisia pigmentoimisaineita voidaan
lis&td polyestereihin kayttim8ll4 pigmentti/glykoli-lietteité. Edelleen on
tunnettua, ettid mahdollisesti ainoa tédrkein ongelma, joka liittyy téllaisten
polyestereiden pigmentoimiseen kédytettidessid pigmentti/glykoli-lietteiti on,
ettsd ei piistd tasaiseen ja homogeeniseen hienojakoisten pigmenttien jakau-
tumiseen pigmentoitavassa polyesterissid. Tdmi ongelma on erityisen yleinen
pigmentoitaessa suurmolekyylisiid suoraketjulisia polyestereitd, jotka on
johdettu vapaista dikarboksyylihapoista ja glykoleista k&yttéen téllaisia
lietteitd, varsinkin, kun nditd lietteitd lis&téln polyesterin valmistuspro-
sessin aikana. Plgmenttiosasten agglomeroitumisen ongelmaan téssé erityis-—
tapauksessa ovat syynid suhteellisen kovat reaktio—olosuhteet, jotka vallitse-
vat pigmentin lisdyksen aikana.

Tiamén ongelman voittamiseksi on esitetty erilaisia ratksisuja, kuten



dispergoimisaineen tal —aineiden kdytt04 yhdessd pigmentti/glykoli-lietteen
kanssa tal esterin muodostavien reagoivien aineiden kanssa, joita kiytetddn
suurmolekyylisid pclyesterisd valmistettaessa. On myds ehdotettu kiytettiviksi
pigmentoituja perusseoksia, joissa pigmentti on dispergoitu polymeeri-sideainee-
seen, joka voi olls sama tai erilainen kuin polyesteri, johon perussecs on
lis&ttdvs. Kéytettdessd perusseosmenetelmid, perusseos yleensd lisétadn poly-
esterin muodostamisprosessin lopussa tai 1ldhelld sitd, ts. kondensoitumisreak-
tion lopussa tai 18helld sité. N&diden ratkaisujen haitat ovat pddasiallisesti
luonteeltaan taloudellisia. Esimerkiksi menetelmiss&, joissa kéytetddn pigment-
ti/glykoli-lietteitd, dispergoimisaineiden lisd&minen hienojakoisten pigmentti-
osasten agglomeroitumisen viltt&miseksi ei ainoastaan lisidi lopputuoctteen
kustannuksia, vaan muuttaa myds lopputuotteen ominaisuuksia. Menetelmissé,
joihin ‘liittyy pigmentoitujen perusseosten kéyttd, polyesteri-sideaineen valmis—
" tus ei alncastaan nosta kusﬁannuksia, vaan lis&d mySs prosessivaiheita.

Nyt on keksitty parannus sellaisten suurmclekyylisesten suoraketjuisten
polyestereiden pigmentointiin. )

Keksinndén kohteena on tarkemmin sanottuna menetelméd tasaisesti pigmen—
toitujen polyestereiden valmistamiseksi, jotka perustuvat dikarboksyylihappoihin
Jja glykoleihin, varsinkin tereftaalihappoon ja etyleeniglykoliin, jolloin
lis&tdén véhintddn yhtd glykolia ja esterdidédin liuottimessa, joka koostuu
ennakolta muodostetusta polyesteristd, jcka kéasittZ8 samat reaktiokomponentit
ja Jjonka molekyylipasino on 300-2000, reaktioastiassa liémpdtilassa, joka on
liuottimen sulamispisteen ja 300°C:n v41il14 paineessa 1,4-70,3 kp/cmg, jolloin
reaktiossa muodostunutta vetti tislataan pois sellaisella nopeudella, ettid paine
pysyy vakiona annetulla alueella, minki jilkeen lisitdin polykondensaatiokataly-
saattoria ja seos saatetaan reagoimaan lémpdtilassa 265-280°C paineessa enin- ‘
tédn 1 mm Hg suurmolekyyliseksi esteriksi jonka rajaviskositeetti
on véhintdén 0,4, ja jolloin reaktion kuluessa lisidt&in lietettd, joka koostuu
pigmentistd, varsinkin titaanidicksidista, ja glukolista, keksinndile on tun-
nusomaista, ettid liete kuumennetaan 9OOC:sta lampétilaan, joka on 1-2°C lietteen
kiehumispisteen alapuolella, ja ettd kuumennettu liete lisit#in ennakolta muo-—
dostettuun polyesteriliuottimeen liuotettuun dikarboksyylihapon ja glykolin
reaktioseokseen, kun reaktiosecksen lémpdtila on 210-240°¢C ja paine reaktio-
astiassa on 1,hk-4,92 kp/cmg.

Késite "polyesteri', kuten sitéd kautta tdmin selityksen kdytetdin, on
tarkoitettu késittimién sekd homopolyesterit ettid kopolyesterit. Kisite "suur-
molekyylinen mi&ritelldsn polyesteriksi, Jjonka rajaviskositeetti on ainskin
0,4 ja edullisesti 0,6 mitattuna 60/L0 fenoli/tetrakloorietaani-sekaliucttimes-

s8 3OOC:ssa.



Edelld kuvattua menetelmii, johon témin keksinndn parannusta voidaan
soveltaa, voidaan k&ytt&3 panoksittaisena tal Jatkuvana prosessimenetelmini.
Kiytettiessi menetelmrii panoksittain on ennalta muodostetun pienmolekyylisen
polyesteri-liuvottimen painosuhde kokc panokseen (happo ja glykoli lis#ttyini)
noin 30/70 - 60/40. Yleens# kidytet#din suhdetta 50/50. Tietyissd jatkuvissa
kaytdissd suhde voil olla.niinkin korkea kuin 98/2 tai suurempikin. Edullisinta
on kuitenkin k&yttd4 menetelmdéid jatkuvatoimisena. Kun menetelmdd kéytetddn
Jjatkuvana lisétddn vapaata dikarboksyylihappoa ja glykolia Jatkuvasti ennakolta
muodostettuun sulaan pienmolekyyliseen polyesteri-liuottimeen, joka on valmis—
tettu samasta haposta ja glykolista ja poistetaan jatkuvasti pienmolekyylisté
polyesteri-esipolymeerituotetta méérd, joka on suunnilleen yhtd suuri kuin
lisdtyn hapon ja glykolin miidri. Pienmolekyylistd polyesteri-esipolymeerii,
jota jatkuvasti poistetaan, siirreté&n jatkuvasti polymeroimislaitteeseen ja
polymeroidaan suurmolekyyliﬁainoiseksi hartsiksi, jota jatkuvasti poistetaan
polymeroimisastiasta suunnilleen samalla nopeudella, kuin siihen tuodaan pien-
molekyylipainoista polyesteri—esipolymeerié.'

Menetelmd&d, johon t&mé&n keksinndn parannus on sovellettavissa, voidaan
kdyttdd laajalla l&mpStila-alueella. LampStilan, jota kdytet&in dikarboksyyli-
hapon esterdimisreaktioon glykolin kanssa, tulisi olla ainakin yht# korkea ‘
kuin ennakolta muodostetun sulan pienmolekyylipainoisen polyesteri-liuottimen
sulamislémpdtila, mutta el niin korkea, ettd se aiheuttaisi té&m&n liuottimen
huonontumista suuremmassa midrin, mistd voi olla seurauksena alentumista lopul-
lisen tuotteen haluttuihin ominaisuuksiin. Lé&mpdtila voi vaihdella v&1ill& noin
15000 Ja noin 300°¢C ja edullisesti toimitaan lémpdtilassa noin 220 - 260°C.
Lampdtila, jota kiytetdin esterdimisreaktiosta saadun pienmolekyylipainoisen
polyesterituotteen polykondensoinnissa tai polymeroinnissa vol vaihdella valil-
15 265 ja 285°C.

Paineet, Joita k&ytet&in dikarboksyylihapon esterdimisreaktiossa glyko-
lin kanssa, samoin kuin kéytetyt lémpdtilat, voivat vaihdella laajella alueella.
Paineet, joita kédytetdén menetelmdn tédssid valheessa, voivat veihdella alueella
noin 1,4-70,3 kp/cm2 Jja edullisesti alueella 1,4-7,0 kp/cmz. Polykondensoimis—
vaihe saatetaan tapahtumaan alennetussa paineessa, 1 mm Hg tai sen alapuolella.

Edelld esitettyjen paine— ja lidmpdtilaolosunteiden lisiksi, joita vaadi-
taan menetelmin polykondensoimisvaihetta varten, vaaditaan myds sopiva polymerol-
miskatalyytti. Sopivia polymeroimiskatalysaattoreita ovat tunnetut katalysaatto-
rit, joita kéytet&#n estereiden polykondensoimiseen, kuten antimonitrioksidl,
sinkkiboraatti, lyijyoksidi, lyijyasetaatti, magnesiumoksidi Ja niiden kaltai-
set. Mitédén katalysaattoria ei vaadita alkuesterdimisresktiota wvarten, vaikka-

kin haluttacssa voidaan kiyttid katalysaattoria, kuten sinkklasetaattia, mangaa-



niasetaattia ja alkalimetallialkoholaatteja. Lisdksi alkalimetallisuoloja,
kuten natriumasetaatteja, voidaan haluttaessa k&ytt&did stabiloimisaineina.

Reektio saatetaan mySs edullisesti tapahtumaan ilman ett#d happea on lisnid

tavallisin tunnetuin menetelmin.

Ennalta mucdostetulle sulalle pienmolekyylipainoiselle polyesterille,
jota aluksi kéytetddn liuottimena esteriresktiota varten, on ominsista, ettéd
sen lukukeskimdédrdinen molekyylipaino on noin 300 - 2 000. Lis#dksi silld voi
olla sama lukukeskimdédrdinen molekyylipaino kuin eéteréimisreaktion loppu-—
tuotteella tai silld voi olla eri lukukeskiméidrdinen molekyylipaino ts. silli
voi olla suurempi tai pienempi lukukeskimidrdinen moiekyylipaino, koska esterdi-
misreaktion lopputuotteen lukukeskimdédréistéd molekyylipainoa séételevit systee-

- miin }iséttyjen dikarboksyylihapon ja glykolin md&rét ja suhteet. Ennakolta
muodostettu sula pienmolekyylipainoinen polyesteri, jota kiytetddn liuottimena,
koostuu yksikéisté samaa happoa ja glykolia, Jotka saatetaan reagoimaan sekoi-
tettuna ennakolta muodostetun sulan pienmdlekyylipainoisen polyesteriliuottimen
kanssa. Jos esimerkiksi halutaan valmistaa pigmentoitua polyeteenitereftalaattia,
koostuu polyesteriliuotin myds tereftaalihappo- ja eteeniglykoli-yksikdSisté.
Ennakolts valmistettu sula pienmolekyylipainoinen polyesteri-alkuliuotin voidaan
valmistaa polymeroimalla bisglykoliesterid tai jollakin muulla hyvin tunnetulla
ja sopivalla menetelmdlli.

Kuten aikaisemmin todettiin, voidaan suurmolekyylipaincisia suoragketjui-—
sia polyestereitid, jotka on valmistettu edelld kuvatun menetelm#in mukaisesti,
pigmentoida k&yttéen joko pigmentti/glykoli-lietteitd, pigmentoituja perusseoksia
tal pigmentti/glykoli-lietteitd, joissa kéytet#din dispergoimisaineita. N&illa
menetelmills on kuitenkin yleensd saatu tuotteita, joilla on ominaista epdtasai-
nen ja epdhomogeeninen pigmenttiosasten dispergoituminen ja jotka ovat osoittau—
tuneet epdedullisiksi taloudelliselta kannalta tai ovat antaneet tuotteita,
joilla on huonommat fysikaaliset ominaisuudet. Kéyttimilla t&t& keksint®Oid némd
haitat voidaan voittaa kuten seuraavat esimerkit osocittavat. Seuraavissa esimer—

keissé kaikki osat ja prosentit on laskettu painosta, ellei toisin ole ilmoitettu.

Esimerkki 1

A. Pigmentti/glykoli-lietteen valmistus

Seosta, jossa oli 50 osaa titaanidioksidia (Tiog) ja 50 osaa etyleeni-
glykolia, k&siteltiin hiekkamyllyssd Ja syntynyt dispersio laskettiin 5 o
suodatuslaitteen 1ldpi ennen kayttdi.

B. Pienmolekyylipainoisen polyesteri-liuvottimen valmistus

Vaipalla varustettuun ruostumattomasta teriksestid valmistettuun reaktio-
astiaan, joka oli varustettu sekoittimella, hdyrynpoistolaitteella, typenjohto-

aukolla ja poistoaukolla, pantiin 129,79 osaa tereftaalihappoa ja 52,3 osaa



etyleeniglykolia. Reaktori huuhdottiin sitten typellé ja poistoaukko sulje£~
tiin. Reaktiosecksen sekoittaminen ja kuvumentaminen sloitettiin sitten typpi-
atmos fadrissi paineessa 2,46 kp/cm?. Reaktio oli tédydellinen, kun 28,1 osasa
sivutuotevedestd oli tislautunut pois. Kokonaisreaktioaika oli L4 ja 5 tunnin
valiltd ja sulan pienmolekyylipainoisen polyeteenitereftalaatti-liuottimen
léampdtila oli noin 27000 reaktion leppuunkulumisajankohtana.

C. Pigmentoidun polyeteenitereftalsatin valmistus

Edelld saatuun sulaan pienmolekyylipainoiseen polyeteenitereftalaatti-
livottimeen lis#ttiin sitten 86,6 osaa tereftaalihappba, 35,5 csaa etyleeni-
glykolia, 0,015 osaa natriumia (natriumasetasttina) ja 0,004 osaa fosforia
(trieteenidifosfiittina). Ndiden aineosien lisi#misen ja sekoittamisen jilkeen
pienmolekyyligainoisen liuottimen kanssa seoksen lampdtila laski noin
217°%C: een. Téssé pisteessd paine reaktioastiassa korotettiin arvosta 2,46 arvoon
4,92 kp/cm? k&yttien typpikeasua. Heti kun paine reaktioastiassa nousi arvoon‘
‘h,92 kp/cm? lisdttiin 0,25 osas hiekkamwllyséé.késiteltyé ja suodatettua edellé
valmistettua Tiog/etyleeniglykoli—lietetté resktioseckseen typpikeh&ssé&. Ennen
t&td lisdystd liete kuitenkin kuumennettiin noin 162°C:n lampdtilaan. Lietteen
lisfidmisen jidlkeen paine alennettiin arvoon 2,46 kp/cm? ja tereftaalihapon este-
réiminen alkoi. Kun 18,75 osaa sivutuotevettd oli koottu ja reaktion lémpdtila
oli saavuttanut 270°C siirrettiin 40 % t&mén resktioastian secksesta toiseen
resktioastiaan. VAlittdmésti sen Jjidlkeen kun tdmi siirto oli tehty lis&ttiin
reaktioseckseen 0,195 osaa antimonia (antimoniglykolaattina) ja aloitettiin
paineen alentaminen tissi astiassa ilmekehén paineesta noin 5,0 mm Hg paineeseen.
Aika, joka vaadittiin 5,0 mm Hg paineen saavuttamiseksi oli noin 115 minuuttia.
Ténd samana ajanjeksona polymeroituvan polyeteenitereftalastin lampdtila nousi
noin 260°C:sta noin 2720C:een. Témin ajan kuluttua polymeroituva polyeteeni-
tereftalaatti siirrettiin vield kolmanteen reaktioastisan, jossa paine alennet-—
tiin arvoon noin 0,2 mm Hg ja polymeroimismassan 1lidmp&tila nostettiin noin
280°C:een. Tand aikana sivutuote-etyleeniglykolia poistettiin jatkuvasti ja 115
minuutin kuluttua saatiin pigmentoitua polyeteenitereftalaattia, jolla oli
haluttu rajaviskositeetti. Sula polyesteri suulakepuristettiin sitten kolman-
nesta reaktiocastiasta, jéfhdytettiin ja paloiteltiin rakeiksi. Tuote oli tasai-
sesti himmentynyt Jja sen pilgmenttidispersio oli erinomainen. Himmennetyn polyes-—
terin 0,05 g:n ndytteen mikroskooppitutkimus osoitti, ettd lé&snéd oli yksi Ti02—
osanen 10-20 jum alueella eikd yht&&n hiukkasta 20-100 jum alueella tail sen ylé-
puclella. | '

Esimerkki 2

Vertaliluesimerkki

Valmistettiin toinen pigmentoitu polyeteenitereftalaattinfiyte yhtéd polk-—



keusta lukuunottamatte, samalla tavalla kuin esimerkiss&d 1 k8yttéen samoja
méérid reagoivia aineita ja lisdyksid sek# niin tarkkean kuin mahdollista
samoja paine- ja lémpdtilaolosuliteita. Ainoa poikkeus esimerkissid 1 kédytetiyyn
menetelm#én oli, ettd tidsséd esimerkissi TiOa/glykoli—lietetté el kuumennettu
ennen sen lis&8mistd resktiomassaan. Lopputuotteella oli hiukkaslaskennan perus-
teella huonompi disperio kuin mik& saatiin esimerkin 1 tuotteessa. Mikroskooppi-
tutkimuksessa 0li tédssi toisessa esimerkissd saadun tuotteen 0,05 gin niyttees-—
sé lédsnd 6 osasta 10—100/wn alueella 2/3:n néisté o;asista ollessa 20—100/mn
alueella.

Esimerkki 3

Vertailuesimerkki

Valmistettiin kolmas pigmentoitu polyeteenitereftalaattindyte samalla
tavalla kuin esimerkissd 1, paitsi ettd tisséd tapauksessa paine reaktioastiassa
alennettiin arvosta 2,46 kp/cm2 ilmakehdh paineeseen, lisdttiin Tiog/glykoli—
liete ja astia paineistettiin valittomésti takaisin arvoon 2,L46 kp/cm2. T&mén
polyesterin 0,05 g:n néytteen mikroskooppitutkimus paljasti 10 osasta 10-130 aum
alueella yhden kymmenesosan néisté osasista ollessa 20-100 pum alueella.

Esimerkki b

Vertailuesimerkki

Valmistettiin neljés pigmentoitu polyeteenitereftalaattiniyte samalla
tavalla kuin esimerkissid 1, paitsi ettd téssa TiOQ/glykoli—lietetté el kuumen-
nettu ja liete 1lis&ttiin sen jidlkeen kun paine resktioastiassa oli alennettu
arvosta 2,46 kp/cm2 ilmakehén paineeseen. Lietteen lisddmisen jélkeen paine
reektioastiassa palautettiin taas tékaisin arvoon 2,W5kp/cm2i1.reaktion annettiin
kulua loppuun kuten esimerkissd 1. T&min polyesterin 0,05 g:n niytteen myShempi
tutkimus paljasti, ettd siind oli 16 pigmenttiosasta 10-100 pm alueells neljés-—
osan néisté osasista ollessa 20-100 um alueella. Edelld esitetyistd esimerkeistd

saadut tulokset on koottu.seuraavaan taulukkoon.

Taulukko 1
Esimerkki  Paine reakto- Tiog-lietteen Pigmenttiosasten kokolaskenta,
n:o rissa Tiogzn lémpdtila 1i-  um
lis8&misen sédémisen ai- 10--100 20-100 100
aikana, psig kmm,oc
1 70 162 1 0
2 70 r.7. ) 6 L 0
3 ary (2 145 10 1 0
b ATM R.T. 16 L 0
(a) ATM: ilmakehin paine

(b) R.T. huoneen liampdtila



Pigmentti/glykoli—liétteen kuumentamisen merkitys ennen sen lis8&mis-
t4 alkupolyesterin muodostaviin reagoiviin aineisiin sekd reaktioastiassa
lietteen lisdimisen aikana valliitsevien lampdtila— ja paineolosuhteiden mer-
kitys on kuvattu edelléd. Ndistd esimerkeisté k&y selvédsti ilmi, ettd pigmenﬁin
tasaiseen ja homogeeniseen dispersioon polyeteenitereftalsatissa voldaan pidsté
k&yttamdlla tAtd keksintdd. Jonkun nédisté kolmesta oleesllisesta ehdosta puuttu-
misesta on seurauksena epdhomogeeninen dispergoituminen ja edellisessé on esitet-
ty mySs esimerkkej&, jotka kuvaavat tdt&d asiaa.

Keksinti on edelld kuvattu erityisesti tereftaalihapon ja etyleenigly-
kolin k&ytdn kannalta reagbivina aineina. Sit& voidaan k&yttd4 myds polyesterei-
den valmistamiseksi muista hapoista ja muista glykoleista. Esimerkiksi tereftaa-—
lihapon Ja etyleeniglykolin asemesta voidaan kKEyttaE muita happoja ja muilta
glykoleja. ‘ » \

Keksintd on kéyttdkelpoinen erilaisten bikarboksyylihappojen ja erilais-
ten glykolien polyestereiden ja sekapolyéstereﬁden valmistukseen. Edustavia
esimerkkeji kdyttdkelpoisista hapoista ovat aromaattiset dikarboksyylihapot,
kuten isoftaalihappo, ortoftaalihappo, p,p'-difenyylidikarbonihappo ja 2,6-
naftaliinihappo, sykloalifaattiset dikarbonihapot, kuten heksahydrotereftaali-
“happo, seké tyydytetyt alifaattiset dikarboksyylihaﬁot, joissa on L=-10 hiili-
atomia, kuten meripihkahappo, adipiinihappo, sebasiinihappo jne. Muiden glyko-
lien polyestereitd voidaan myds valmistaa samalla tavalla. Edustavia esimerkke-—
J& tédllaisista glykoleista ovat polymetyleeniglykolit sarjasta HO(CHg}ﬁOH,
jossa n on kokonaisluku v&liltd 2-10, kuten etyleeniglykoli, propyleeniglykoli,
tetrametyleeniglykoli, heksametyleeniglykoli ja dekametyleeniglykoli, syklo-
heksaanidiolit, kuten sykloheksaanidimetanoli, aromaattiset diolit, kuten di-B-
hydroksietoksibentseeni ja é,2—bis—[hQ@Lhydroksietoksi)fenyyl@]propaani ja
samanlaiset glykolin muunnelmat. Keksintds voidaan k&yttdd sekapolyestereiden
valmistukseen saattamalla.yksi tal useampi happo reagoimaan yhden tai useamman
glykolin kanssa.

Keksintd on erityisen sopiva tereftaalihspon sekapolyestereiden, kuten
etyleenitereftalaatti-etyleeni-isoftalaatti~sekapolyestereiden valmistukseen,
Jotka sisidltévat tereftaalihapon happokomponentin pi#osana kuten 90/10, 80/20,
70/30 ja 60/L40 sekapolyesterien valmistukseen ts. niiden sekapolyestereiden
valmistukseen, jotka sisdltividt 90-60 mooli-% tereftaalihappoa laskettuna
kokonaishappokomponentista ja 10-L0 mooli-% isoftaalihappoa, laskettuna

kokonaishappokomponentista,



Patenttivaatimus:

Menetelmd tasalsesti pigmentoitujen polyestereiden valmistamiseksi,
Jotka perustuvat dikarboksyylihappoihin ja glykoleihin, varsinkin tereftaali-
happoon ja etyleeniglykoliin, jolloin lis#dté&n vihintd&n yhtd glykolia ja
esterdididdn liuottimessa, joka koostuu ennakolta muodostetusta polyesteristi,
joka kdsittad samat reaktiokomponentit ja jonka molekyylipaino on 300-2 000,
resktioastiassa lampbtilassa, joka on liuottimen sulamispisteen ja 300°C:n
valills painegssa 1,k=70,3 kp/cmg, Jjolloin reaktiossa muodostunutta vetté
tislataan pois sellaisella nopeudella, ettd paine pysyy vakiona annetulla
alucella, minkd j&lkeen lis&ti#n polykondensaatiokatalysaattoria ja seos saate-
taan reagoimaan lédmpdtilassa 265-280°¢ paineessa enintdin 1 mm Hg suurmolekyyli-—
seksi esteriksi, jonka rajaviskositeetti on vihint#sn 0,4, ja jolloin reaktion
kuluessa lisitéin lietettd, joka koostuu pigmentistid, varsinkin titaanidioksi-
dista, ja glykolista, tunnettu éiité, ettd liete kuumennetaan 9OOC:sta
l&mpdtilaan, Jjoka on 1-2°C lietteen kiehumispisteen alapuolella, ja etté kuumen-
nettu liete lisitédédn ennakolta muodostettuun polyesteri-liuottimeen liuotettuun
dikarboksyylihapon ja glykolin reaktioseokseen, kun reaktioseoksen lémpdtila on

210-240°C ja paine resktiocastiassa on 1,h-1,92 kp/cmz.
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Patentkrav:

Férfarande for framstdllning av jimnt pigmenterade polyestrar pa
basis av dikarboxylsyror och glykoler, i synnerhet teraftalsyra och etylen-
glykol, varvid minst en glykol tillséttes och fOrestras i ett ldsningsmedel
bestdende av en p& fOrhand bildad polyester, vilken omfattar desamme resktions-—
komponenterna och vilken har en molekylvikt av 300-2 000, 1 ett reaktionskéarl
vid en temperatur mellan l8sningsmedlets smdltpunkt och 300°C under ett tryck
av 1,4-70,3 kp/cm?, varvid det vatten som bildas vid reaktionen bortdestilleras
med en s&dan hastighet, att trycket hédlles konstant inom det angivna omrddet,
varefter en polykondensationskatalysator tillséittes och blandningen omséttes
vid en temperatur av 265-280°C under ett tryck av hdgst 1 mm Hg till en hég—‘
molekylér ester med en gransviskositet av minst 0,4, och varvid under reaktions-
férloppet ett elam bestédende av ett pigment, i synnerhet titandioxid, och en
glykol £illséttes, kdnnetecknat diarav, att slammet uppvédrmes fréan-
90°C till en temperatur 1-2°C under slimmets kékpunkt och att det uppvérmda
slammet s&ttes till reaktionsblandningen av dikarboxylsyra och glykol, nér
temperaturen i reektionsblandningen &r 210-240°C och trycket 1 reaktionskiarlet

ar 1,4b-k4,92 kp/cmg.
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