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DESCRIPCION

Procedimiento para la produccién de copolimeros de tetrahidrofurano.

La presente invencion se refiere a un procedimiento nuevo para la produccién de polioxialquilenglicoles (polialqui-
leneterglicoles) mediante copolimerizacién de tetrahidrofurano (denominado en lo sucesivo con la abreviatura “THF”)
con neopentilglicol en presencia de heteropolidcidos, en el que se usa neopentilglicol tratado previamente.

Los polioxialquilenglicoles son sustancias de partida importantes para la produccién de fibras eldsticas, materiales
de construccién eldsticos y revestimientos. Pueden producirse entre otros mediante polimerizacién de THF o mediante
copolimerizacion de THF con alfa, omega-dioles tal como por ejemplo neopentilglicol (denominado en lo sucesivo
con la abreviatura “NPG”) en presencia de catalizadores catiénicos. Se conoce a modo de ejemplo a partir de del
documento EP-A 126 471, utilizar heteropolidcidos como catalizadores. Mediante este procedimiento son accesibles
los polialquileneterglicoles en una etapa, mientras que segin en otros procedimientos se obtiene en primer lugar los
ésteres del polioxialquilenglicol, que antes de su uso en el campo de los polimeros deben hidrolizarse atin para dar los
polioxialquilenglicoles.

A este respecto se utilizan los heteropolidcidos en forma habitual en el mercado o bien secados con un contenido
en agua de desde 1 hasta 10 moles o no secados con un contenido en agua de desde 10 hasta 40 moles de agua por mol
de heteropolidcido. La rapida desactivacion del catalizador de heteropolidcidos demuestra ser especialmente en el caso
de copolimerizaciones conducidas de manera continua y procesos con catalizadores reutilizados como especialmente
desventajoso, dado que conduce a conversiones de polimerizacién descendientes.

Por tanto existia el objetivo de proporcionar un procedimiento facil y econémico para la produccién de copolimeros
de THF con alfa, omega-dioles, que también es adecuado para la produccién de copolimeros de THF con alfa, ome-
ga-dioles con conversiones de copolimerizacién constantes también en el caso de catalizadores de heteropolidcidos
reutilizados.

Sorprendentemente ahora se encontré un procedimiento para la produccién en una etapa de polioxialquilenglicoles
mediante copolimerizacién de THF y neopentilglicol en presencia de un heteropolidcido, que se caracteriza porque el
contenido en nitrégeno ligado orgdnicamente en el neopentilglicol utilizado es inferior a 5 ppm.

Por nitrégeno ligado orgdnicamente se entienden en esta solicitud especialmente aminas o compuestos de amonio
orgdnicos. Su determinacion tiene lugar mediante una determinacién quimioluminiscente conocida a partir de la bi-
bliografia, por ejemplo F: Ehrenberger, Quantitative organische Elementaranalyse, editorial Chemie, 1991, capitulo
37, paginas 382-384.

El neopentilglicol de calidad industrial habitual en el mercado se trata con procedimientos en si conocidos, para
reducir la proporcién total del nitrégeno ligado orgdnicamente por debajo de 5 ppm.

Una posibilidad para la purificaciéon de alfa, omega-dioles de neopentilglicol s6lidos de calidad industrial para el
uso en el procedimiento segtin la invencidn es la recristalizacién del neopentilglicol en disolventes orgédnicos.

Como disolventes orgédnicos son adecuados alcoholes de C, a C, tales como por ejemplo metanol, etanol, propanol
o isopropanol, éteres de C; a C, tales como por ejemplo tetrahidrofurano, dietil éter, butilmetil éter o disolventes
halogenados tales como cloroformo o diclorometano o sus mezclas. Preferiblemente se usan alcoholes de C; a C,y,
especialmente preferible metanol.

A escala de produccién es apropiada ademds la cristalizacién de suspension o de capa conocida, en la que se
consigue la purificaciéon mediante la cristalizacién a partir de la masa fundida y se quedan las impurezas en la masa
fundida.

Una forma de purificacion adicional para el neopentilglicol usado segtin la invencién es la extraccion del disolvente
de una solucién de neopentilglicol que contiene tetrahidrofurano o alcohdlica, acuosa, saturada con hidrocarburos de
C, a Cy; aliféticos, cicloalifaticos u olefinicos saturados o insaturados o éteres de Cy4 a Cs. Sin embargo también
pueden utilizarse hidrocarburos que dado el caso contienen dtomos de halégeno tal como cloro. Ademds también son
adecuadas para la extraccion las mezclas de las clases de sustancias mencionadas anteriormente, que presentan una
proporcién de al menos el 50% en peso de hidrocarburo o éter.

A escala de produccion pueden realizarse de manera habitual extracciones liquido-liquido de una o multiples, en
general hasta 5 etapas. Aparatos y métodos de procedimientos adecuados son conocidos por el experto y se describen
por ejemplo en “Ullmanns Encyclopedia of Industrial Chemistry, 6* edicién, Electronic Release”. Las extracciones
discontinuas pueden llevarse a cabo por ejemplo en el tanque agitado. Son ejemplos de la extraccién continua el uso
de columnas de plato perforado, columnas de agitacién y baterias de extraccidn, tal como por ejemplo mezclador-
decantador (Mixer-Settler). También pueden aplicarse extractores de membrana tal como por ejemplo médulos de
fibra hueca.
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Ademads, pueden usarse todos los intercambiadores i6nicos orgdnicos e inorganicos conocidos, tal como por ejem-
plo se conocen a partir de la enciclopedia de quimica industrial de Ullmann. 6* edicidn, versién electrénica, 2000, para
la separacién del nitrégeno ligado orgdnicamente de los alfa, omega-dioles. Intercambiadores i6nicos 4cidos adecua-
dos, también denominados intercambiadores catidnicos, son intercambiadores idnicos dcidos fuertes, que contienen
grupos de 4cido sulfénico ligados a través de grupos benceno a una estructura principal polimérica orgdnica y que
por ejemplo se venden en forma de los productos comerciales Amberlite® Ir120, Amberjet® 1200H y Duolite® C20
de la empresa Rohm & Haas, Darmstadt, Dowex® HCR de la empresa Dow Chemical, Midland, Michigan, EE.UU.,
Lewatit® K2621 Lewatit® S100 de la firma Bayer AG, Leverkusen, en todas las formas posibles, por ejemplo granu-
lado o como gel. Son adecuados también los intercambiadores i6nicos dcidos, por regla general un poliacrilato, que
por ejemplo se venden en forma de los productos comerciales Amberlite® IRC 76 y Duolite® C433 de la empresa
Rohm & Hass, Darmstadt. Ademads son adecuadas arcillas y zeolitas en la forma H. En el caso de realizacién continua
de la copolimerizacién puede conducirse el neopentilglicol a través de un reactor previo relleno de intercambiadores
i6nicos en el reactor de polimerizacion. De manera ventajosa se conduce el neopentilglicol en mezcla con THF asi
como dado el caso un hidrocarburo y agua por consiguiente al medio de reaccién de la polimerizacidn, a través del
intercambiador i6nico.

De los procedimientos de purificacién para la separacion del nitrégeno ligado orgdnicamente en menos de 5 ppm
se prefiere el tratamiento con intercambiadores i6nicos.

Se utilizan segin la invencién en la copolimerizacién del 1 al 60% en peso de neopentilglicol con respecto al
tetrahidrofurano utilizado, preferiblemente del 2 al 40% en peso, especialmente preferible del 3 al 20% en peso.

El tetrahidrofurano se usa en la copolimerizacién en una cantidad de desde el 40 hasta el 99% en peso con respecto
a la cantidad total de THF y alfa, omega-diol, preferiblemente en una cantidad de desde el 60 hasta el 98% en peso,
especialmente preferible del 80 al 97% en peso.

La copolimerizacién del THF con neopentilglicol en presencia de heteropolidcidos como catalizadores tiene lugar
de manera en si conocida, tal como se describe por ejemplo en el documento EP-A 126 471.

La copolimerizacion segtn la invencion se realiza preferiblemente en presencia de un hidrocarburo. En mezcla
con este hidrocarburo se destila agua de la solucién de copolimerizacién. A este respecto por mezcla se entiende
en esta solicitud ademds de las mezclas no azeotrépicas habituales un azedtropo agua-hidrocarburo. Este modo de
ejecucion se describe en la solicitud de patente alemana n® 102 399 47.6 del 30.08.2002 de la BASF-Aktiengesellschaft
con el titulo “Verfahren zur Herstellung von tetrahydrofuran-Copolymeren”, a la que se hace aqui referencia expre-
sa.

Los hidrocarburos usados deben ser adecuados para la formacién del azedtropo con agua. Como hidrocarburo se
utilizan por ejemplo hidrocarburos alifaticos o cicloalifaticos con de 4 a 12 atomos de C o hidrocarburos aromaticos
con de 6 a 10 4tomos de C o sus mezclas. Segiin cada caso deben mencionarse por ejemplo pentano, hexano, heptano,
octano, decano, ciclopentano, ciclohexano, benceno, tolueno, xileno o naftalina, de los que se prefieren pentano,
ciclopentano y octano y se prefiere especialmente pentano.

Los hidrocarburos se afiaden a la alimentacién nueva de la copolimerizacién en una cantidad de desde el 1 X 104%
en peso (correspondiente a 1 ppm) hasta el 30% en peso, con respecto a la alimentacién nueva de alfa, omega-diol
y THEF, preferiblemente desde 1 ppm hasta el 16% en peso, especialmente preferible desde 1 hasta el 10% en peso.
Sin embargo también es posible, introducir el hidrocarburo en la cabeza de la columna de destilacién para iniciar
la separacion de la mezcla de hidrocarburo y agua. Con la cantidad total de agua, que se elimina de la copolimeri-
zacion, puede ajustarse el peso molecular respectivo. En general se une 1 mol de heteropolidcido a de 10 hasta 40
moléculas de agua mediante enlaces coordinativos. Los heteropolidcidos utilizados como catalizadores deben conte-
ner aproximadamente de 1 a 10 moléculas de agua por molécula de heteropolidcido. Ademds se libera agua mediante
la copolimerizacién con el neopentilglicol usado como comonémero. Cuanto mayor sea el contenido en agua de la
solucién de copolimerizacion, menor es el peso molecular del copolimero obtenido.

Por el término “peso molecular medio” o “masa molar media” se entiende en esta solicitud la media numérica M,
del peso molecular de los polimeros contenido en el polimero formado.

Los heteropolidcidos, que se usan segun la invencién, son polidcidos inorgdnicos, que por el contrario que los
isopolidcidos tienen al menos dos dtomos centrales diferentes. Los heteropolidcidos se generan a partir de oxacidos
polibésicos pesados respectivamente de un metal tal como cromo, molibdeno, vanadio y wolframio asi como un no
metal, tal como arsénico, yodo, fésforo, selenio, silicio, boro y teluro como anhidridos mezclados parcialmente. Se
mencionan como ejemplos el dcido dodecawolframiofosférico H;(PW,0,) o el dcido decamolibdenofosférico H;
(PMo,,04). Los heteropolidcidos pueden contener como segundo dtomo central también actinoides o lantanoides
(Z. Chemie 17 (1997), paginas 353 a 357 o 19 (1979), 308). Los heteropolidcidos pueden describirse en general
mediante la férmula Hg_,(Y"M,404) con n = valencia del elemento Y (por ejemplo boro, silicio, zinc) (véase tam-
bién “Heteropoly- und Isopolioxomtalates”, Berlin; Springer 1983). Para el procedimiento segin la invencién son
especialmente muy adecuados como catalizadores, acido fosforowolframico, 4dcido fosforomolibdénico, 4cido silicio-
molibdénico y dcido siliciowolframico.
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Los heteropolidcidos usados como catalizadores pueden usarse tanto secados (de 1 a 10 moles de agua/mol de
heteropolidcido) o no secados (de 10 a 40 moles de agua/heteropolidcido) en la copolimerizacion.

El agua existente en el reactor de copolimerizacion, en el que se trata en parte de agua de cristalizacion a partir del
heteropolidcido y en parte de agua generada durante la reaccidn, se separa como mezcla del hidrocarburo introducido
en la alimentacién nueva con agua a una temperatura de desde 40 hasta 120°C, especialmente preferible desde 50
hasta 70°C y una presioén de desde 150 mbar hasta 2 bar, preferiblemente de 230 mbar con ayuda de un dispositivo
de destilacion habitual directamente de la copolimerizacidn, es decir del reactor de copolimerizacién sin etapas de
recuperacion intermedias tales como las separaciones de fase.

El vapor generado se precipita preferiblemente en un condensador de superficie; sin embargo también son posibles
condensadores de enfriamiento y de inyeccién. El condensado residual se suministra para la proteccién del agua de la
recuperacion del disolvente. Especialmente favorable es una realimentacién parcial del condensado en el reactor, es
decir una evacuacion del calor de la reaccién por medio de refrigeracién por evaporacion. Para la obtencién de con-
tenidos de agua lo mds altos posibles en el condensado extraido, puede incorporarse entre el reactor y el condensador
todavia una columna de rectificacién a contracorriente presurizada con el condensado de alimentacién como reflujo.

En una forma de realizacion adicional se destila el THF simultdneamente con la mezcla del hidrocarburo utilizado
en la copolimerizacion con agua, que puede formar un azedtropo terciario dependiendo del hidrocarburo.

El hidrocarburo destilado en la mezcla con agua o las mezclas de agua e hidrocarburo con tetrahidrofurano pueden
secarse con un agente de adsorcion s6lido adecuado, por ejemplo en tamices moleculares y afiadirse de nuevo en la
copolimerizacién. También es posible una separacién de fases en una fase acuosa y el hidrocarburo. La fase acuosa
contiene hasta el 5% en peso de THF, con respecto a < 1% en peso. Ademds contiene el hidrocarburo respectivo
en concentraciones de < 1% en peso. THF y el hidrocarburo pueden obtenerse de nuevo y recircularse mediante
reacondicionamiento destilativo de la fase acuosa. Sin embargo la fase acuosa también puede rechazarse.

La solucién de copolimerizacidon que queda tras la separacion de la mezcla hidrocarburo/agua se conduce preferi-
blemente a un separador de fases. Mediante la adicién de cantidades adicionales de hidrocarburo se separa el heteropo-
lidcido de la fase del producto. El heteropolidcido se reutiliza preferiblemente en la siguiente copolimerizacién. Este
procedimiento en si conocido por ejemplo a partir del documento EP-A 181 621 conduce a la precipitacién posterior
del heteropolidcido de la fase orgdnica. Preferiblemente como hidrocarburo se usa el hidrocarburo ya utilizado en la
polimerizacién. Preferiblemente el heteropolidcido se reutiliza en la siguiente copolimerizacion.

El procedimiento segtin la invencién puede llevarse a cabo tanto con un funcionamiento de manera continua como
también de manera discontinua. Por el funcionamiento de manera semi-discontinua o semi-continua se entiende a este
respecto que se coloca previamente el heteropolidcido con del 20 al 50% en peso de los otros eductos. Entonces en
el transcurso del tiempo de reaccion se dosifica el resto de los eductos que queda. Para el funcionamiento de manera
continua y discontinua se utiliza de manera conveniente el heteropolidcido en cantidades de desde 1 hasta 300 partes
en peso, preferiblemente de desde 5 hasta 150 partes en peso con respecto a 100 partes en peso del monémero utilizado
(THF y neopentilglicol). También es posible afiadir cantidades mayores de heteropolidcido a la mezcla de reaccion.

El heteropolidcido puede introducirse en forma sélida a la reaccién, en donde se solvata al ponerlo en contacto
con los reactivos adicionales uno tras otro con la formacién de la fase de catalizador liquida. También puede llevarse
a cabo de tal modo que se macera el heteropolidcido sélido con el neopentilglicol y/o el THF y se conduce la solucién
de catalizador obtenida a este respecto al reactor como fase de catalizador liquida. A este respecto puede colocarse
previamente tanto la fase de catalizador como también el material de partida monomérico en el reactor. Pero también
pueden introducirse ambos componentes simultdneamente en el reactor.

El agua se dosifica en el reactor en el funcionamiento de manera continua en una cantidad de desde el 0,1 hasta
el 5% en peso, preferiblemente del 0,1-3,5% en peso, especialmente preferible del 0,1% en peso, con respeto a la
cantidad total de mondémero, THF y comonémero, habitualmente controlado con una regulacion del nivel de llenado.
De manera convenientemente se introduce monémero nuevo en la masa, tal como producto y se extrae mondémero sin
reaccionar del aparato de reaccioén. De esta manera también puede controlarse el tiempo de permanencia, por lo tanto
el tiempo de polimerizacién, con lo que tiene a su disposicién un agente adicional para la influencia y el ajuste del
peso molecular medio y la distribucién del peso molecular del polimero obtenido.

La copolimerizacién puede seguirse y controlarse mediante una medida en linea de la conductibilidad.

Una terminacién de la copolimerizacion en el caso del funcionamiento de manera discontinua se prefiere en un
intervalo de conductibilidad entre 0,1-2,5 uS segtin cada peso molecular deseado. Para mejorar la estabilidad de la
fase del producto orgénico de la accion perjudicial oxidativa pueden afiadirse a estos de 10-500 ppm, especialmente
preferible de 50-300 ppm de un capturador de radicales. Como capturador de radicales son adecuados especialmente
250 ppm de 2,6-di-terc-butil-4-metil-cresol (BHT).

El control del peso molecular medio a través del valor de la conductibilidad eléctrica de la solucién de copolime-
rizacién se da a conocer detalladamente en la solicitud alemana DE 10259036.2 del 17.02.2002 de la solicitante, a la
que se hace aqui referencia expresa.
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En general se realiza la copolimerizacidn en dependencia de la cantidad de catalizador y de la temperatura de la
reaccion en el caso del procedimiento por cargas durante un intervalo de tiempo de desde 0,5 hasta 70 horas, prefe-
riblemente desde 5 hasta 50 horas y especialmente preferible desde 10 hasta 40 horas. En el caso del procedimiento
continuo se ajustan habitualmente tiempos de permanencia de desde 1 hasta 50 y preferiblemente desde 10 hasta 40
horas. Al comienzo de una reaccion continua el sistema de reaccién descrito requiere un tiempo conocido hasta que
se haya ajustado un equilibrio estacionario y pueda ser ventajoso durante éste mantener cerrado el orificio de descarga
del reactor, por tanto no extraer ninguna solucién de producto del aparato de reaccion.

Habitualmente la copolimerizacion se realiza a temperaturas de desde 20 hasta 100°C, preferiblemente de 30 a
80°C. De manera ventajosa a este respecto se trabaja a presion atmosférica, pero la reaccién a presion, particularmente
a la propia presion del sistema de reaccidn, puede resultar igualmente conveniente y ventajosa.

Los reactores deben estar equipados tanto en el caso del funcionamiento por cargas, de manera semi-discontinua
como en el caso de manera de procedimiento continuo con dispositivo de mezclado eficaces, por ejemplo mezcladoras.

Como reactor son adecuados todos los reactores de fluido conocidos por el experto con una superficie de fluido
libre inerte y/o externo al amortiguamiento imprescindible del vapor que contiene agua, en el que se genera en el
fluido fuerza de cizallamiento lo bastante alta para la suspension de la fase de catalizador en la fase homogénea de
mondmero/polimero (caldera de agitacion, reactor de circulacién, corredizo de chorro, estructuras internas pulsadas).
Una forma constructiva especialmente apropiada es el disefio del corredizo de chorro, dado que aqui la temperacién
imprescindible del reactor puede integrase de manera fécil en la corriente del sistema fluido. A partir de la mezcla
de reaccién se evapora continua o discontinuamente la mezcla que contiene agua del hidrocarburo y se ajusta asi el
contenido en agua del interior del reactor a valores apropiados técnicos de reaccion

El procedimiento segtin la invencién se realiza de manera ventajosa en una atmésfera de gas inerte, pudiéndose
usar cualquier gas inerte, tal como nitrogeno o argén. Los reactivos se separan antes de su uso de perdxidos y agua
contenidos dado el caso.

A este respecto puede llevarse a cabo la reaccion en reactores adecuados habituales para el procedimiento continuo
o un montaje de reactor, por ejemplo reactores tubulares, que estdn equipados con construcciones internas, que garan-
tizan una buena mezcla de las mezclas bdsicas de copolimerizacién del tipo emulsionada o pero también en cascada
de calderas de agitacion.

Por una mezcla basica de copolimerizacién del tipo emulsionada se entiende una en contenido en agua de desde 2
hasta 10 moles de agua/por mol de heteropolidcido.

Segtn el procedimiento segtn la invencién pueden obtenerse polioxialquilenglicoles, de manera econdémica, sin
pérdida de la actividad de catalizador y en buen rendimiento, selectivamente y con una distribucién de peso molecular
estrecha asf como en forma pura con indices colorimétricos bajos. Los copolimeros presentan indices de incorporacién
de comonémeros de neopentilglicol de desde el 5 hasta el 50% en peso con respecto al copolimero, y pesos molecu-
lares medios M, de desde 600 hasta 6000. Los polioxialquilenglicoles que se pueden producir segtin la invencién
encuentran por ejemplo para la produccién poliuretanos especiales, que son adecuados como materiales de interco-
nexion altamente eldsticos. Un polimero de poliuretano, que contiene copolimeros que se pueden producir segin la
invencidn, presenta una extension tras el fraccionamiento, una alteracién de la tensién reducida en la extension, una
pérdida por histéresis reducida en la expansion y contraccién asi como una alta elasticidad también a temperaturas
extremadamente bajas.

Ejemplos
Determinacion del indice de OH

Por indice hidroxilo se entiende aquella cantidad de hidréxido de potasio en mg, que es equivalente a la cantidad
de 4cido acético ligada a la acetalizacion de 1 g de sustancia.

Se determina el indice de hidroxilo mediante la esterificacién de los grupos hidroxilos existentes con un exceso de
anhidrido de dcido acético. Tras la reaccién se hidroliza el anhidrido de dcido acético en exceso con agua y se valora
de nuevo como 4cido acético con solucién cdustica.

Determinacion del nitrégeno ligado orgdnicamente

La determinacién del nitrégeno ligado orgdnicamente tiene lugar segin el método descrito en Fr. Ehrenberger,
Quantitative Organische Elementaranalyse, Editorial Chemie, 1991, paginas 382-384, con un analizador de nitrégeno
vertical ANTEK 9000 de la empresa ANTEK.

Ejemplo 1

Se mezcl6 para formar una solucién homogénea en un reactor de 10 1 de doble pared con un dispositivo de agita-
ci6n magnética y columnas de rectificacioén a contracorriente superpuestas (30 etapas tedricas) una mezcla de 5047 g
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de THF y 266 g de neopentilglicol de calidad industrial. A esto se le afladié con agitacién 4125 g de un 4cido dodeca-
fosforovolfrdmico (H;PO,* X H,0 con x = 4-7). Se agit6 la emulsién obtenida a 95°C durante 5 h. A continuacién se
afiadieron en el recipiente de reaccién 200 g/h de una mezcla de neopentilglicol/THF/n-pentano, que se compone de 5
partes de NPG habitual en el comercio (contenido en nitrégeno orgénico de 15 ppm), de 2 partes de pentano y del resto
de THF, de manera continua en un reactor previo, relleno de intercambiador de cationes, (Lewatit S100 de la empresa
Bayer AG, Leverkusen). Tras el paso por el reactor previo presentd el NPG tras la separacién de los componentes muy
volatiles todavia un contenido de < 1 ppm de nitrégeno ligado orgdnicamente. A este respecto se condensé la mezcla
de THF/pentano/agua evaporada. Se elimind el agua producida tras la separacién de fases que tuvo lugar.

Se mezcl6 la descarga de reaccidn obtenida de manera continua del reactor de polimerizacién, con 250 g de pentano
y se sometié a una separacion de fases. Se recircul6 la fase de catalizador pesada en el reactor de polimerizacion. Se
condujo la fase superior a 20°C en una combinacién de intercambiador de aniones y cationes, que estaban dispuestos
como lecho sélido respectivamente.

Se evapor6 en una sola etapa THF a partir de la descarga del reactor liberada asi de las trazas de dcidos, a 1,0 bar y
75°C y se recircul6 en la reaccion. Entonces se evapord a 15 mbar y 170°C el NPF que no ha reaccionado igualmente
en una sola etapa y se recirculd en la reaccion.

La conversion de copolimerizacion mediante toma de muestras ascendid al principio del estudio a aproximada-
mente el 37%. Se desactivé el catalizador dentro de la duracién del estudio de 2000 h solo imperceptiblemente. Tras
las 2000 horas de funcionamiento ascendié la conversién de polimerizacién media al 36%. Esto corresponde a una
desactivacion media del 0,012%/dia.

Se obtuvo un copolimero con un indice de OH medio de 58 mg de KOH/g.
Ejemplo comparativo 2

Se repitié de manera andloga el ejemplo 1 con NPG habitual en el comercio de calidad técnica (contenido en
nitrégeno ligado orgdnicamente de 15 ppm), sin embargo se quito el reactor previo relleno con intercambiadores
i6nicos.

La conversién de copolimerizacion determinada mediante la toma de muestras ascendié al comienzo del estudio
al 37%. Se desactivé el catalizador dentro de la duracién del estudio de 2000 h fuertemente. Tras las 2000 horas
de funcionamiento ascendi6 la conversion de polimerizacién media al 30,6%. Esto corresponde a una desactivacion
media de aproximadamente el 0,08%/dia.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la produccién de una etapa de polioxialquilenglicoles mediante copolimerizacién de THF y
neopentilglicol en presencia de un heteropolidcido, caracterizado porque el contenido en nitrégeno ligado orgénica-
mente en el neopentilglicol es menor de 5 ppm.

2. Procedimiento para la produccién de una etapa de polioxialquilenglicoles segtin la reivindicacién 1, caracteri-
zado porque el contenido del neopentilglicol en nitrégeno ligado orgdnicamente se consigue mediante el tratamiento
del neopentilglicol de calidad industrial mediante recristalizacion, extraccion de disolvente o mediante tratamiento con
un intercambiador i6nico.

3. Procedimiento para la produccién de una etapa de polioxialquilenglicoles segiin una de las reivindicaciones 1 o
2, caracterizado porque se utilizan del 3 al 20% en peso de neopentilglicol, con respecto al tetrahidrofurano.

4. Procedimiento para la produccién de una etapa de polioxialquilenglicoles segtin una de las reivindicaciones 1 a
3, caracterizado porque se realiza la copolimerizacién en presencia de un hidrocarburo.

5. Procedimiento para la produccién de una etapa de polioxialquilenglicoles segtin una de las reivindicaciones 1 a
4, caracterizado porque se lleva a cabo el procedimiento de manera continua.

6. Procedimiento para la produccién de una etapa de polioxialquilenglicoles segtin una de las reivindicaciones 1 a
5, caracterizado porque se realiza la copolimerizacion a temperaturas de desde 20 hasta 200°C.
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