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MEMORTA DESCRIPTIVA

La presente invencidn se refiere a nuevos compuestos a
propiados para ser utilizados como plastificantes pare resi
nas termoplasticas sintéticas y al procedimiento para obte=

NEYLOS e = = w w @ o= m w @ o o o o W e ™ o o e o = - :

Maés particularmente, la presente invencion se refiere
a compuestos plastificantes para polimeros y copolimeros vi
nflicos, en particular de cloruroc de vinilo y de acetato de
vinilo, gue presentan coﬁsiderables caracteristicas de ato-

KIicldade = = = = = = = - . o e - e o = e -

Pare usos particuleres, tales como por ejemplo la fabri
cacidn de recipientes para alimentos, surge, de hecho, la ne

cesidad de plastificar las resinas utilizadas con plastifi-

cantes completemente atoxicoS: = = = = = = = = = = = = = ~

Asi, un objeto de esta invencidn es el proporcionar nug
vos agentes plagstificantes o reblandecientes para materiales
plésticos,.particularmente pars composiciones basadas en- po-
1{meros o copolimeros vinilicos, en particular para el cloru
ro de vinilo y para el acetato de vinilo, que posean, ademas
de las caracteristicas deseadas de plastificacién, una atoxi

cidad completa. = = = = = = = = = «w « « < -, . - - - - -
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Otro objeto de esta invencidn es el de proporcionar com
posiciones poliméricas plastificadas, en particular polime~
ros y copolimeros de cloruro de wvinilo y de acetato de vinie
lo, que tengan un alto grado de atoxicidad y que sean parti-
cularmente apropiadas para la produccion de articulos desti~-
nados a entrar en contacto con alimentos o0, en cualquier ca-
s0, con substancias para las cuales el contacto con substan-

cias venenosas puede ser realmente perjudiciale = = = = = =

Bstos y aun otros objetos se alcanzan segun esta inven-
cion utilizando como agentes plastificantes para resinas ter
moplasticas sintéticas compuestos de la formula siguiente:
s
R~C0«0~C=-=C000~R!

éOO - R'!

en donde R representa un radical alquilico que tiene una ca-
dena lineal o ramificada con un numero de atomos de carbono

que queda entre 1y 6 y R' y R'', iguales o diferentes entre

(6]

~i, representan radicales alquilicos con cadena lineal o ra-
] . - ’ ’ .
mificada que tienen un numero de atomos de carbono del inter

V210 G0 4 8 130 = = = = = = = = .- - ———— - -

Demuestran ser particularmente convenientes los compues
tos de la férmuls descrita anteriormente, en los cuales R es
igusl a CH3 ¥y R' es igual a R'' y representan el radical

2-gtilhex{lico, isodeci{lico, isotridecilico. = = = = = = ~ =

Los compuestos de esta inveneion pueden prenerarse a

partir de la amida del acido 2~hidroxi~2-cianopropionico por
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reaceidn con un alcohol alifético saturado que tenga una ca
dena lineal o ramificada con un numero de atomos de carbono
del intervalo de 4 a 13, en presencia de scido sulfﬁrico, o}
por transesterificacion en presencia de catalizadores alca-
1inos del éster de dimetilo del écido isomilico con un aleo
hol alifatico saturado Que tenga una cadena line2l o ramifi-
cada y un numero de atomos de carbono comprendido entre 4 y
13 y acilando despues con una acilacion normal por medio de
un anhidrido de un acido alifético que tenga un mimero de &

tomos de carbono comprendido entre 2 y Te = = = = = = = w -

Se han alcanzado resultados particularmente buencs uti
lizando, como alcohol, el alcohol 2-etilkhex{lico y, como an

hidrido, el anhfdrido 2céticos == = = = = = = = = = = = =

Segan un método preferido de preparacidn de los compueg
tos objeto de la presente invencién, ge empleze primero con
la trensesterificacidn en presencia de catalizadores alcali
nos, del éster dimetilico del dcido isomdlico, con un alco-
hol que pertenece a la clage citada anteriormente, a una tem
peratura del intervalo de 85~150¢C y preferentemente entre

95 y 1302C en un medio compuesto de un solvente inerte, en

particnlar Dencend. = = w o w w w = - . .~ - - - - -

21 producto asi obtenido, después de lavado y deshidra
tacién, se hace reaccionar entonces, en preésencia de H2804,
con un anhidrido de la clase citada snteriorments. La teme
peratura, que al principio aumenta espontaneamente, se inecre
menta luego adicionalmente y se mantiene durante aproximada-

mente media hora a un valor comprendido entre 60 y 110¢C., - -
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1. producto obtenido de esba reaccion se vierte enton=-

ceg en azua y el acelte que se separa se lavars varias ve-

ces con H,0, s deshidrataras y finalments se destilard. — -

Alzunas de las aplicaciones para las que se recomienda
la utilizacidn de los plastificantes de osta invencidrn, son

l&ﬂSiguiGnt@S:"""""‘"‘_""'“""“"“‘"""‘-“"“"""‘

- reciplentes para alimentos, mezelas nara extrulir tu-
bos wtilizados en loe aparatos de transfusion de san-

gre, mezclas pers la fabricacidn de juguetes, etec. -

. ¢ o
A Ffin de establecer las propiedades technicas de los plag
. . 3 0 ’ .
tificantes descritos en esta invencion, se han realizado los

sisuientes ensayos: = ~ = = «- -~ I

- medidas de volatilidad,
-~ gnsayos de exudacion,
- resistencia a la aceidn de extraccion por solventes y
reacecionantes,
~ determinacidn de la estabilided térmica,
- determinacion de las caracteristicas mecanicas:
1) carga de rotura bajo traccion,
2) modulo de alargamiento al 100%,
3) % de alargamiento,
- determinacion de la flexibilidad a bajas temperaturas,
~ determinacion de la trabajabilidad en mezcladores de
cilindros y en prense,

- determinacion de la eficacia plastificante.

Zstos ensayos se realizaron sobre piezas de ensayos
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(muestras) preparadas mezclando mecdnicamente el cloruro de
polivinilo con el plastificante y los estabilizantes sezin

el método descrito a continuaciOn. w = = = = = = = = - =

En un mezclador de 5 litros con paletas helicoidales y
que giraba a una velocidad de 66 revoluciones por minuto se
introdujeron el polimero de cloruro de vinilo ¥ los estabi-
lizantes, ¥y se sometieron a agitacidn durante 10 minutos a
609C; hecho esto, despues de un calentamiento previo haste
608C, se introdujo el plastificante y se mantuvo todo bajo 2
gitacion a une temperatura de 90°C, durante un tiempo sufi-

ciente para obiener un producto perfzctamente secO.s ~ - - =

El material se gelifico luego uwtilizando un mezclador
de cilindros (calentado por vapor), que tenia cilindros de

205 mm de dismetro que giraban a alta velocidad, siendo regn

lable la distancia entrs los cilindros.

- e s mE em WS s e e em

Le mezcla previamente obtenlda se trato bajo lasg condi-

ciones siguientes! = - w @ = e« - .- .-

- - ey we w-

. ’
A - Primera opsracionsg

velocidad de los c¢ilindros - hacia adelante

24‘ DeDellle

i

~ hacia atras 20 reDm.

dlstancia entre los cilindros = 0.3 mm
tiempo de tratamiento = 57 min.
temperatura de los cilindros = 148-1502C.

B -~ Sezunde operacion:

velocldad de log cilindros
(la misma para ambos)

24’ TeDels
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distancia entre cilindros

(paso) = 2.5 mm
tiempo de Hratamiento = 2 min.
temperatura de los cilindros = 148-1502¢.

Las hojas asi obtenidas gse redujeron luego 2 pequeilas
placas por prensado vertical {prensa Potvel), a una tempera-
tura de 1502C y a una presiodn de 50 atm, en un periodo de 3

minutos; las placas se enfriaron luego 2 temperatura ambien-

De las pequefias placas as{ obtenidas, acondicionadas du
rante 7 dfas a una temperatura de 232C y una humedad relati-
va igual al 50%, se sacaron piezas individuales de ensayo pa

P9 108 ONSAYOS: = = = = = m = = = = = - — - = =

PoRDIDA DEBIDA A TA VOLATILIDAD

La determinacion de la pérdide debida a la volatilidad
se realizd colocando el material, configurado en pequefios dig
cos de 5 cm de digmetro yde 1+ 0.1 mm de espesor, sntre dos
capas de carbon activo (particulas de tamafic de aproximada-
mente mella 10) y manteniendolo en un horno a una temperatu—
ra de 87°2C durante per{odos de uno, dos y seis dfas respecti

TANENEQe = w = = e e e e e e e o o ow - " ot e me ue e ww

Las piezasdk ensayo, después del ensayo y de un reacon=~
dicionamiento preliminar a 232C y al 50% de humedad rslativa
durante 24 horas, se midieron entonces para determinar su pég
dida de peso, expresande los resultados del modo siguisnte:
Wy = Wp | 4oh
We o

Pérdida porcentual de plastificante =
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en donde: A = contenido porcentual de plastificante en la

mezcla al inicio del ensayo.

it

Wy peso inicial de la pieza de ensayo.

L

W2 peso final de lz pleza de ensayo.

WNSAYO DE EXUDACION (Ensayo de Rizo)

Lz determinacion de la exudacion se realizd segun el Bn
seyo de Rizo, sometiendo el material bajo examen a un esfuer

z0 permonentes = = « = = = - - - - - - e e - - - o - .-

) 4 4 3
Ia exudacion eventual se observo visuwalmente por super=~

posicion de papel secante sobre la superficie bajo ensayo. -

Una pieza de ensayo de 100 x 12 x 1 mm de ‘tamailo, se
plegd por la mitad ¥ se coloco bajo presion entre dos barras
de acero de forma que se dejara sobresalir la parie plegada

en 0.32 cim desde 2l borde.s = — = « - i i B

De este modo se formd una especie de rizo, dentro del
cuel se controld el comportamiento de la muestra despuds de

24, 48 y 168 horas de €NSAYO0s = = = = = = = = = = = = = - =

Los resultados se expresaron por medio de svaluaciones
) » (] ’ »
graduadas tales como por ejemplo: ninguna exudacion, ligera

’ . ’
sxudacion, considerable exudacion, etce = = = = = - e

RESISTENCIA A TAS EXTRACCIONES

El enssyo para determinar la resistencia a la extraccion
respecto a solventess o reacclonantes se realizd manteniendo

sumergidas lasg piezas de ensayo, en forme de psqueflos discos
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de 5 cn de diametro y de 1 mm de espesor, en un liguido de-

terminado, 2 una temperatura de 238C durante 24 horas., - -

Tanto antes como despues de cada sumersion las plezas
de ensayo se acondicionaron durante 3 horas a 502C. Los re-
sultados se expresaron como porcentaje de plastificante ex—
trafdo con respecto z la cantidad total introducida en el

compueg’bg,-.-—....—_..-... ______ - e e e mr e ew n ww w

La formula wtilizada para el calculo es la siguiente:
Wy - W
W2 . A

. 104

Plastificante extraido (en %) =

]

en donde: A = % de plastificante en la mezecle,

i

Wy peso de la pieza de ensayo antes del ensayo,

W, = peso de la pieza de ensayo después del ensayo.

3

STABILIDAD TERMICA

La determinecion de la estabilidad térmica se realizd
manteniendo las piezas de ensayo sn un horno provisto de una
mesa rotativa portamuestras, a 1702C durante un periodo de 3

horas y 20 minutos, con una frecuencia de extraccion de las

plezas de ensayo de 20 minutos. = = = = = w - - - .- - - -

La valoracion de los resultados de ensayo sSe expresaron
sobre la base del numero de extraccién en que aparecid el pri
mer cambio de color correspondiente a una degradacion escasa
mente visible del material, y se compard con el numero de ex
traccion correspondiente, respectivamente, a una degradacién

congiderada media y méxime en comparacion con une muestra
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normal convenienbtemente preparada para este fin. = = = = =

T2 media de los tres valores as{ obtenidos se tomd co-

mo el {ndice de degradacion del compuesto polivinilico. = =

MEDIDA DE CARACTERISTICAS MECANICAS

Las propiedades mecanicas se determinaron segin las nor
mas ASTM=D-412, utilizando un dinamdmetro "Instron" que tra-
bajaba a una velocidad de ftraccidn igual a 500 mm/min. sobre

piezas de ensayo acondicionndas. = = = @ @ w w o - - - -

DETERMINACION DE FLEXIBILIDAD A BAJA TEMPERATURA

La flexibilidad a baja temperatura se debermind segin

las normas ASTM-D~1043 por medio de un torsidmetro "Clash-

- Berg" y se expreso por medio de la temperatura a la cual la

muestra de PVC plastificada alcanzaba el valor del modulo de

elasticidad aparente a la torsion correspondiente a 135,000

p.SOi‘---"- ------- - wm e ww @ ea - - e wm e e @ ws w

DETERMINACION DE TA TRABAJABILIDAD i#N MEZCLADORES DE CILIN-
DROS Y EN PRENSA

Despues de une hompgeneizacién preliminer en un mezelaow-

dor de paletas helicoidales, el material se tratd =n un mez-
clador de cilindros durante 10 minutos a una temperatura des
de 148-1502C y con un= distancia de 0.3 mm entre los cilin-
dros, pare la primera operacion (7 minutos), y con una dis-

tancia de 2.5 mm, para la segunda operacion (3 minutos). - -



10.

154

20.

323878

E) desarrollo de humos, el olor y el color se evaluaron
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subjetivamento. = = = = w - - " - - - - B I

A partir de las hojas asi obtenidas se obtuvisron peque
flas placas por presnado vertical a une temperatura de 1508C

v a una presion de 3 atm durante un periodo de 3 minutos. -

Zl olor, color y transparencia de la placa Se evalueron

subjetivamente. = = = = = = = - - - - - - --_——- - -~

DETERMINACION DB LA EFICACTA PLASTIFICANTE

Ia eficacia plastificante se determino sezun las normas
ASTM-D~-1043, utilizando un torsiometro "Clash-Berg" y se ex-
presé como la temperatura a la que una muestra de PVC plasti
ficado alcanzeba un valor del mddulo de elasticidad aparente

a la torsidn izual & 1,800 PeSeis = = = = = = « = - -

Los ejemplog siguientes se dan a fin de aclarar adicio-

nalmente la idea inventiva de esta invencidn: = = = = = = =

BJEMPLO 1

En un frasco de 2 litros, se afladieron lentamente 400 gr
de la amida del acido 2~hidroxi-2-cianopropidnico a 685 gr de
H,S0, al 1007, a una temperatura entre 65 y T02C. = = = = - =

Se formdé una masa rojo-parda que se calentd hasta 100°C

durante 1 horas. Después de enfriar a 7020, se gotearon 443

gr de alcohol metilico en aquélla y la reacecidn se scabl en~
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tonces por medio del calentemiento a 90°¢ durante 8 horas. -

Ta masa as{ obbtenida se extrajo varias veces bajo calor,
con benceno, el extracto se neutralizd entonces con uns Solus~

cidn saturada de Ne,005 ¥ luego se deshidrato con MgSO

4
Después de evaporaclon del solvente, el 1{quido resi-
dual se destild y se recogid la fraccidn que tenfa un punto
de ebullicion entre 58 y 592C/0.6 mm Hg y un n%o = 1.4287.
Se obtuvieron asi 463 gr de isomalato de dimetilo con un ren

dimiento de 81.5%. = = =~ = = = = ~ = e — e ——————

Se introdujeron 256 gr delisomalato de dimetilo asi ob-
tenido en el frasco de un aparato de destilacion provisto de
una columnz Vigresux junto con 835 gr de alcohol 2-etilhexi
lico, 580 cc de benceno anhidro, 0.2 gr de cinta de magnesio

metdlico y 2 gr de s0dio metalico. = = = = = = = = - = = -

El azeotropo benceno-alecohol de metilo se destild enton-
ces completamente (punto de ebullicidn = 57.52C¢), elevando

gradualmente la temperatura de reaccion desde 95 a 1208¢. - -

Bl producto de reaceion se neutralizd entonces con una
solucion de HC1 al 5%, luego con una solucion saturada de
NaCl, subsiguientemente se deshidratd con MgSO,, se liberd
del bencenc por evaporacién y se destilé; se obbuvieron 498
gr de isomalato de di(2-etilhexilo) con un rendimiento de

88¢5%, = = = = = T - - -

Tl isomalato de di(2-etilhexilo) asi obtenido presento

un punto de ebullicidn de 1522C/0.4 mm Hg, y un n%o = 1.4434.
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Se afladieron, a 100 gr del producto, 33 zr de anhidri-~

do acético y 0.1 cc de HyS0, al 100%: = = = = = = = = = = -

4
Al principio la temperature aumentd expontineamente hag
ta 452C y luego se elevd adicionalmente y se mantuvo a 60°C
durente media hora. Después de esto, esta mezcla se vertid
en 150 cc de H,0 y el aceite que se separd se lavd varias ve

ces con Hy0, se deshidratd con NMgS0, y luego se destilé. - -

La fraccion recogida tenfa un punto de ebullicidn de

160-16220/0.6 mn Heg y un n%o = 1405, = m
Se¢ obtuvieron 93.5 gr de producto con un rendimiento

Q0 84 = = = e r -t C e cm e e m e r e e ... -- -

Las principales caracter{sticas quimicofisicas del iso
malato de di(2-etilhexil)acetilo agi obtenido se indican en

18 $8D18 Te o m o o o o o o o e o o e e - - -

TABLA 1

Caracterfisticas quimicofisicas del isomalato de di(2-etilhe

xil)acetilo:

Aspecto Claro

Color APHA >

Acl] . 9% omo,a id
hcidez libre 0.015% somalgco
Humedad, en peso 7 0.02

Indice refraceion nZO 1.4445

Peso sspecifico 20/202C 0.9761
Zstabilidad (2 horas a 1802C)

~ color APHA después del ensayo 5

-~ sumento acidez, en peso b 0.048
Volatilidad (6 horas a 1009¢) 0.02

Viscosidad a 202C en centinoises 41.5

Mimero de saponificacién (mgr KOH/gr) 402




El producto obitenido se examind ademas vara determinar

sus propiedades tecnoldgicas después de haber sido incorpo-
Fd .

rado en un copolimero de cloruro de vinilo sezun el proceso

descrito.

W e R m ST R e AW R TE T M A wm W e G e R e e e em e e

5e La composicion basica era lg siguiente:

PVC (del tipo comercial conocido como SICRON 540, obtenido
por polimerizacidn en suspensidn y que tenfa une viscosidad
especifica de 0.40 centipoisSes). = = = = = = = = = = = = - —

Plastificante 30, 45, 60 per (partes por
10 100 pertes de resina)

Bstabilizante Ba-Cd (Marca WS) 1.2

Marca C (fosfito de octildifenilo

+ fosfitos organicos) 0.35

En la tabla 2 se indican los valores obtenidos para las

digtintas propiedades en una lista de resumen.

- em e an W e

TABLA 2

Valoracion tecnolégica del isomaleto de di(2-etilhexil)acetilo exami
nado en concentraciones de 30, 45, 60 per en la mezcla de PVC.

Propiedades tecnologicas 30 per 45 per 60 per
Eficacis plastificante &C + 42 + 31 + 10.5
Flexibilidad a bajas tem-
pervaturas 2C + 1.5 -~ 23 - 40
Trabajabilidad:

a) en cilindros de éhumos en canti- en canti~ | en canti-
laminacion dades no dades no-~ dades now-
( tables tables tables
Eolor may muy my
( ligero ligero igero
(color coloreado coloreado coloreado
g paja paja paja




b) en nrensa (olor
(color
étransparencia

(
Gstarilidad termica (=)
Caracteristicas mecénicas:
- corga de rotura Kg/mn®
- nddulo a 1005 Kg/mn?
- /5 glargamiento
Volatilidad en la mezcla (en #)
Dureza Shore A"
dwtraceion ascuosas
~ pérdide en peso
- oguna absorbida 7
Bxtraceldn por queroseno (en )

Compatibilidad con PVC (ensayo
de rizo) después de 7 dias

- 15 =

323878

inodoro
incoloro
ligeranen-—
te opales-~
cente

buens

3%
.
L@ IR |

N

209
14

0.005
0.15
6.4

ningunsa
’
exudacion

inodoro
incoloxro
1igeramen~
te opales~
cente

buena

1.96
1.0
281
16
80

0.16
0.15
17

ninguana
r
exudacion

inodoro
incoloro
ligeramen—
te opalegs~
cente

buena

-

.

()]
)
3

0.65
350
19
67

C.36
0.27
24

ninguna
- r
exudacion

(=) 3 horas y 20 minutos en horno a 1709C.

’ > ’ 3 » .
Ademas tambien se realizaron ensayos sobre la toxicidsad agu

da y subagnda, por administrecidn intraperitonesl a ratas

erecidas y a ratas en crecimiento.

Consecuentemente, la Dlgy se evalud segun el metodo

Reed~llunch y se determing, ademas, sobre la base de la II

Gommnicacion de la Junta FAO/WHO Comité de dxpertos en Adi-

tivos de Alimentos (Series de Comunicaciones de las Reunio-

Y 4 L3 >
nes de Nutricion de la FAO, Roma n® 17, pagina 9) sobre si

la DLy, estaba o no por debajo de los valores limites. - -



10.

20.

25

Las conclusiones a l=s que se llegaron fueron que la to
xicidad era précticamente nula, que les dosie utilizadas no
desarrollaban ningune accion perjudicial para los 6rganos
principales y los aparatos del cuerpo y, finalmente, que no
disminufan la velocidad de crecimiento ni tenia lugar ningu-

na slteracion snatomice, funcional o de comportamientc. - ~

EJEMPLO 2

Se giiadieron a 100 gr de isomalato de di(2-stilhexilo),
obtenido segun el método descrito en ol ejemplo 1 y a 52 gr
de anh{drido propidnico, calentado hasta 602C bajo sgitacidn
0.2 cc de Hy80, al 1005%. Tuvo lugar una resccion exotermica
gue llevé la temperatura hasts 852C. Se calenté todo adicio
nelmente a 952C durante media hora; la nmasa asi obtenida se
vertio entonces en 120 cc de agua y el sceite que se separd
de la misme se lavd repetidamente con agua y luego se deshi

drato con MgSO4. R A

Después de evaporacion del benceno utilizado como disol
vente, el producto se decolorod por medio dsl 0.1, de EMhO4
en un medio 2cido a 902C, y, despues de reduccion con meta~
bisulfito sodico y después de verios lavades con Hy0, se man
tuve bajo un vacio de 20 mn Hg durante una hora a 1202C, en
presencia de carbon activo. Con ello se obtuvieron 112.gr
de isomslato de di(2=etilhexil)propionilo, con un rendimien-
to de 9T7/%. TLas principales caracteristicas del producto son

las sizuientes! - — w -« - = = = = - e . e e -
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TABL A 3

Ceracteristicas quimicofisicas del isomalato de di(2-etilhe

xil)propionilo:

Aspecto claro

Color APHA {5

Acidez libre 0.015% (como ,acido
) ~ isomalico)

Humedad en peso % 0.07%

Indice de refracecidn n%o 144439

Peso especifico a 20/20¢C 0.9709

Volatilidad (6 horas a 1009C) 0.07%

Viscosidad a 202¢C 27.7

Wamero de saponificacion {mgr KOH/gr)
Nimero de hidroxilo (mgr KOH/gr)
el

% H

408 (ealculado 414)
0
66.7 (calculado 66.7)

10.2 (ealculado 10.3)

Bl producto as{ obtenido se incorpord s un polimerc de

» . k3 » ’ L (3 0
cloruro de vinilo segﬁn la compogicion indicada en el ejom=

plo 1 y subsiguientemente el compuesto se examino desde el

punto de vista de sus propiedades tecnoldgicas. —= - = - - -

Bn lz tablae 4 se irdican en resumen 1os valoreg obteni-

dos de lzs disgtintas propiedades. — = -
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TABLA

4

Valoracidn tecnolégica del isomalato de di(2-etilhexil)propionilo:

Propiedades técnicas 30 per 45 per 60 per
Eficaclz plastificante 2C + 45 + 34 + 11 -
Flexibilidad a bajas tem=-
peraturas 2C + 1.5 + 27.5 - 42
Trabajabilidad:

2) en cilindros de
leminacion (humos en canti- en canti- en canti-
( dades ncta-| dades notad dades nota-
( bles bles bles
Eolor uy muy my
2 ligero ligero ligero
(color coloreado coloreado | coloreado
( paja li- paja li-~ paja 1i-
( gero £ero gero
b) en prensa (olor inodoro inodoro inodoro
(color incoloro incoloro incoloro
(transparencia buena buena buena
Bstabilidad térmica (z) excelente excelente excelente
Caracteristicas mecanicas:
- carga de rotura Kg/mm? - 1.7% -
~ mbdulo a 100% Kg/mm® - 0.95 -
~ % alargamiento - 295 -
Volatilidad en la mezcle (en 5) - 15 -
Duregze Shore "A® - 79 -
Extraceion acunosa:
- pérdida en peso % - 0.5 -
~ /4 de ague sbsorbida - 0.4 -
Extraceion por queroseno (en i) - 17 -
Compatibilidad con PVC (ensayo | ninguna ninguna ninguna
de rizo) despues de 7 dias exudacion| exudacion | exudacion

(=) 3 horas y 20 minutos en un hornc a 1708C.
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Sometido a los ensayos de toxicidad, el compuesto demos

4 - . L4 »
trd ser atoxico para todos los fines practicoSe = = = = = -

BJEMPLO 3

n el frasco de un sparato de destilacion, nrovisto de
une columna Vigreaux, se introdujeron 100 gr de isomalato de
dimetilo obtenido segun el proceso deserito en el ejemplo 1,
240 gr de alcohol isodecflico, 190 ce de benceno anhidro,

0.2 gr de cinta de magnesio metélico v 1 gr de sodio metali-

El azedtropo benceno-alcohol de metilo (punto de ebulli-
c16n=57.52C) se destild entonces complebamente, aumentando

la temveratura de reaccion desde 95 a 1402C. = = ~ = = — «

Bl producto asi obtenido se lavd primero com HC1 al 55,
luego con agua y se dechidrato subsiguientemente con MgSO4;

luego se evaporaron el benzol y las otras fracciones volati-

Se obtuvieron 243 gr de producto bruto (rendimiento
85%) que se mezclaron con 85 gr de anhidrido acetico y, des-
pues de calentamiento a 602C, se trataron con 0.4 ce de HpS0,
sl 100%. Tuvo lugar una reaccidn exotermica por le cue la

temperatura se elevo a 9590; toda la masa se mantuvo a esta

temperatura durante media hora. = - m = = =« = = = -

Después de ello el producto se vertid en 320 cc de a-
gua, y el aceite que se sgparé se lavd repetidamente con a-

gua. 21 benceno utilizado como disolvente se evaporo y se de
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colord con KinO, y carbdn activo, precisamente como se ha
descrito en el ejemplo anterior. Se obituvieron 254 gr de
isomaleto de di(isodecil)acetilo (rendimiento 96%), que pre

sentabe las caracteristicas siguientes: = = = = = = = = ~ -

TABL A >

Caracteristicas quimicof{sicas del isomalato de di(isode

cil)acetilo:

Aspecto claro

Color APHA 20~40

Acidez libre 0.033% (como,acido

Humedad en peso % 0.01% isomalico)

Indice de refraccién n3° 1.4489

Peso especifico a 20/202C 0.9637

Volatilidad (6 horas a 1002C) 0.03%

Iimero saponificacidn (mgr XOH/gr) | 363 (calculado 368)
% ¢ 68.6 (celeulado 63.4)
% H 10.6 (calculado 10.5)

Bl producto asi obtenido se incorporé en un polimero de
cloruro de vinilo segdn le composicion indicada en sl ejem—
plo 1, y el compuesto se examind subsiguientemente desde el

. g . ’
punto de vista de sus caracteristicas tecnologlcas. - =« = -

BEn la tabla 6 se indican, segun una tabla de resumen,

los valores obtenidos para las distintas propiedades. = - -



T ABL A

6

Valoracion tecnoldgica del isomalato de di(isodecil)acetilo:

Propiedades tecnologicas 30 per 45 per 60 per
Eficacia plastificante 9C + 50.5 + 41 + 28
Flexibilidad a bajas tempe-
raturas 9C + 32 - 21.5 - 37
Trebajabilidad:

a) en cilindros de
laminacion hunos en canti~ |en canti~ |en canti-~
dades no- |dades no~ |dades no=-
. tables tables tables
éolor ligero ligero ligero
(color coloreado |coloreado |coloreado
E paja paja paje
b) en prensa (olor my ligero |muy ligero |muy ligero
(colorr coloreado coloreado coloreado
( paja ligero|paja ligero{paja ligero
($ransparencia ligeramente |ligeramente |ligeramente
opalescente|opalescente|opalescente
Zstabilidad térmica (w) buena buena buena
Caracteristicas mecanicas:
- corga de rotura Kg/mm? - 1.95 -
- médulo = 1005 Kg/mm? - 1.25 2
- % alargamiento - 285 -
Volatilidad en la mezela (en i) - 13 -
Dureza Shore "AY - 88 -
Bxtraccion acuosal
- pérdida de peso en - 1.4 -
- % de ague absorbida - 0.3 -
Ixtraccidn por queroseno (en ) - 37 -

Combatibilidad con PVC gensayo exudacion |exudacion |exudacion

de rizo) despues de T dias muy ligera. |muy ligersa .muy ligers

(=)

3 horas y 20 minutos en un horno a 1702C.
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Sometido a los ensayos de toxicidad,el compuesto demos-

’ L4 ’
Tro ser practicamente aboxico: = = = = = « m - - €0 m - -

De una manera similar al metodo descrito en el ejemplo
3, el éster tridecilico se prepard por transesterizacidn del
isomalato de dimetilo con slcohol isotrideeilico, partiendo
de una mezcla de 100 gr de isomalato de dimetilo, 350 gr de
alcohol tridecilico, 190 cc de benceno anhidro, 0.2 gr de
magnesio metalico y 1 gr de sodio metalico, destilando des-
pues el azedtropo de benceno-alcohol metilico (punto de ebu-
1lici6n=5%.596) por elevacion de la temperatura desde 95 a
1402C. Después de lavar con HCL al 5i y Hy0, deshidratar
con MgSO4 ¥y evaporar el benceno, se obtuvieron 255 gr de pro

ducto bruto (rendimiento 83%). = = = = = = = = = - - - - -

Se calentaron a 602C 100 gr de $al producto mezclados
con 33 gr de anhidrido acético y se trataron con 0.2 cc de
H2504 al 100%; la temperatura se elevo a 952C y la mezcla se
mantuvo o esta temperatura durante media hors. Despues de
ello, se vertio en 150 cc de agua, se separd el aceite obte-
nido y el producto restante se 1lavo repetidamente en agua.
Después de gecar con MgS0,, el benceno utilizado como disol-
vente se evapord y el resto se decolord con KinO, y carbdn
activo, como se ha descrito en el ejemplo 1. Se obtuviercon
103 gr de isomelato de di(isotridecil)acetilo (rendimiento

95%), que presentaban las siguientes caracteristicas: — - -
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TABLA 7

Caracteristicas quimicofisicas del isomalato de di(isotride

cil)acetilo:
Aspecto claro
5. Color APHA 20-40
4cidez libre 0.027% (como  &cido
Humedad en peso # 0.01% tsomalico)
Indice de refraccion n%o 144531
Peso especifico a 20/208C 0.9526
10, Volatilidad (6 horas a 1009C) 0.055
Mimero de saponificacidn (mgr KOH/gzr) 324 (caleulado 311)
% C 71.0 (calculado 71.2)
o H 11.1 (calculado 11.1)

El producto as{ obtenido se incorpord a un polimero de

3 . ° o ’ >
cloruro de vinilo segun la composicion especificada en el

15.
ejemplo 1o = =~ = w0 m = - mmm e - - m e e - -
Sometido a los ensayos indicados en la tabla 2 del ejem
rlo 1 y a los ensayos de toxicidad, el producto demostro DO=-
seer propiedades teenologicas similares a las del ejemplo 1
23, 7, también, ser practicamente atdxicOo. = m = = = = = = = =

N 0 T 4

Se declaran de novedad y propiedad pars Sspafla, sus te-

. . ! iy .
rritorios y plazas de soberania, las sigulentes: = = = = - =
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REIVINDICACIONES

1l.- Método para plastificar resinas sintéticas
termopldsticas, en particulares condiciones a base de po-
limeros y copolimeros vinilicos, caracterizado porque co-
mo plastificantes se utilizan compuesios de la formula

general:

CHy

R - CO0O - C = COOR'
OCR!' !

en donde R representa un radical alquilico de cadena li-
neal remificada con un nimero de dtomos de carbono compreh
dido entre 1 y 6, y en donde R' y R'', iguales o diferen-
tes entre si, representan radicales alquilicos de cadena
lineal o ramificada con un nimero de dtomos de carbono

comprendido entre 4 ¥ 13em = = = = = = = - - - - - - - -

2.~ Método segin la reivindicacidn 1, caracte-
rizado poryue dichos plastificantes se emplean en canti-

dad de 50-100 partes por 100 partes de resing.= — = = - ~

3.~ "METODO PARA PLASTIFICAR RESINAS SINTETICAS
TERHOPLASTICASY 4 = = = = = = ot = e e e = e

Todo ello comforme se describe y reivindica en

la presente memoria que consta de veinticinco hojas, fo-



DS

liadas y mecanografias por una sola de sus caras.

BARCELONA, 21 FEB, 1966
P. A, M. CURELL SUNOL
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