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La presente invencién se refiere a la puri-
ficacidn de ésteres pesedos que son principalmerte los
ésteres de punto de ebullicidn elevado utilizebles co-
mo plastificantes o como lubricantes; se trata més par

5 ticularmente de ésteres que derivan de momodcidos o de

Mod, 615
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polidcidos, tales como dideidos, tridcidos o tetra-
deidos carboxilicos, aroméiicos o alifaticos, por
ejemplo; los deidos ftdlicos, etil-2-hexandico, adi-
pico, sebdecico, azeldico, trimelitico, ciclopentanc-
tetraearboxilico, etc., ¥y monoalcoholes aliféticos,
por ejemplo, butgnol, etill-2-hexanol, decanol, tri-
decanol, etc.

En la mayor parte de los casos, el ester

pesado se obfiens por esterificacidn entre el alcohol

y el 4cido o su anhidrido en presencia de dcido sulfi-
rico como catalizador. La operacion se ejecuta con un

exceso de alcohol para que la esterifiqacién del dcido
carbox{lico sea completa précticamente. La mezcla reac
cional, al término de esta esterificacidn, es aun dci-
da y esta acidez se debe, esencialmente, a la presen-

cia de sulfato dcido de alquilo resultante de la este-
rificacion parcial del dcido sulfirico por el alcohol,

El tratamiento tradicionszl de la mezcla bru-

* ta producida por la esterificacion comprende una neu-

tralizacion seguida de un lavado con.agua. La neutra-
lizecidn se hace por medio de un sgente alcalino, ha-
bituelmente la sosa o el carbonato sédico. E1 sulfato
doido de alquilo, neutralizado de este modo directamen
‘te, produce sulfato mixto de alquilo y metal alcalino
(sodio) que wlteriormente se elimina en las aguas de
lavado del éster,

Cuando se opera de este modo, se pierdes el
alcohol combinado con el dcido sulfirico en forma de
sulfato mixto, que no és recuperabie econémicamenﬁe.'

Esta pérdida, que esta en funeidn directa
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de la dosis de catalizador empleado, puede sobrepasar
el 1,5% del alcohol transformado en éster deseado.
Otro inconvéniente surge de que el sulfato
mixto de alguilo y metal alcalino es generalmente un
cuerpo tensio-activo y emulsionante, sobre todo cuan-
do el metal es el sodio y cuando el radical alquilo
comtiene un mimero elevado de dtomos de carbono, cual
es ol caso habitual para los ésteres plastificantes,

a nenudo a fase de alcoholes en 08 en adelante. Esta

-propiedad del sulfato mixto es desfavorable a las ope-

racionss de decantacion necesarias para la neutraliza-
cién y el lavado del éster. Entrafia pérdidas de produc
tos veliosos al estado de emulsidn y dificulta la se-

paracidén de la fase organica de la fase acuosa en el

_transcurso de las decantaciones.

- Binalmente, el sulfato mixto de alguilo y
metal slcalino es, incluso al estado de trazas, par-
ticularmente perjudicial para las cualidades dielée-
tricas del éster pesado, cualidades qus Son corriente—
mente buscadas en el caso de los ésteres plagtifican~
tes. La presencia de trazas de sulfato mixto enﬁraﬁa
una male resistividad transversal del éster. Con rela-
cién a ésto, el sulfato mixto es tanto mds nefasto
cuanto més temsio-activo sea, es decir, cuantos mds
atomos de.carbono contenga, porque entonces es nds di-
ficil de eliminar.

A dosis un poco mayores, el sulfato mixto
es, ademds, la causa de la inestabilidad y de la des-
composicidn del éster ﬁlastificante bajo la accidn del

calor durante las operaciones de preparacién que deban
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La presente invencidn tiene por objeto, per-
mitir la destruccidn del sulfato dcido de alguilo pre-
sente en la mezcla bruta resultante de la esterifica-
cidn, en presencia de deido sulfirico, de los acidos
(o arhidrides) y alcoholes definidos anteriormente.
Segin la invencidn, se hidroliza este sulfato Acido
de alquilo calentdndolo en presencia de agua, en el
mismo seno de la mezcla bruta resultante de la esteri
ficacion ¥ previamente a los tratamientos de neutrali
zacidén y de lavado del éster. |

El {tratamiento que constituye el objeto de
la invencidn regenmera, a partir del sulfato écido de
alquilo, deido sulfirico y alcohol, lo gue da lugar

a la formzcidn de una fase acuosa sulfirica. Se puede

‘separar ésta de la fase éster, por decantacidn, o bien

neutralizédndola directamente en mezcla con la fase és-
ter., En este ultimo caso, se forme un sulfato neutro

de metal alcalino, y esta sal, en lugar de provocar la

formacion de emulsiones, favorece por el comtrario las

decantaciones. Se elimina muy fécilmente en forma de
solucidn acuose. Ademds, e pequefias dosis es practica~
mente inerte sobre la resistivided del éster y sobre
la estaﬁilidad al calor,

Asi, operando segin la invencidn, se supri-
me en gran parbte la pérdida de alcochol que corresponde
al sulfato Acido de alquilo, 1o que hace précticamente
imposible la formacidn del sulfato mixto de alquilo y
de metal alcalino. De éste hecho, se suprinmen o se re-

ducen notablemente las pérdidas de productos por emul
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8i0n y las pérdidas de tiempo en el transcurso de las
operaciones.
Id
Ademas, se asegura generalmente al éster pro

ducto una mayor estabilidad frente al calor y, para

los ésteres plastificantes de uso dieléctrico, une ma-

yor resistividad transversal.

' En la préetica, el procedimiento de la in-
vencidn puede ejecutarse simplemente poniendo el pro-
ducto bruto de la esterificacidn, que contiens el sul-
fato dcido de alquilc a eliminar, en comtacto Lmtimo
con agua a una temperature conveniente y durante un
tiempo suficiente. Preferentemente, la proporcion de
agua con relacidén a la fase orgénica es superior al 1%
en volumen y no sobrepasa el 50%; las proporcionss mas
convenientes van del 2 al 15%. Preferentemente también,
Se opera & una temperaturg del orden de 80 a 1502 y ba-
jo unma presién absoluta de aproximadamente 300 mn de
mercurio a aproximadamente 10 bares, En general, en es~
tas condiciones, se efectiia la hidrolisis del sulfato
dcido de alquilo hasta un grado del 85 al 100% en un
tiempo que varia desde aproximadamente 10 segundos a
aproximadamente 90 mimutos. Basta a contimuacion dete~
ner el contacto intimo, y la fase acuosa, que conbtiene
précticamente s6lo y en su casi totalidad el &cido sul
furico liberado por hidrélisis, se separa facilmente
de la fase éster, o fase organica, por simple decanta-
cion. El coeficiente de repario representado por la
relacidn:

concentracidn de deido sulfirico en la fase acuosa
concentracion de acido sulfurico en la fase ester
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@8 por lo menos iguel a 15 y puede incluso llegar a
40, La pequefia acidez que queda en la fase éster se-
parada puede neutralizarse a contimacidén por la Héc—
nica tradicional sin ninguna dificultad. Pero, como
se ha dicho, es igualmente posible y a menndo masS sim
ple neutralizer, sin ninguna dificulted, las dos fa-
ses juntas.

Operando con una pequefia proporcién.de ague.,
por ejemplé, del orden del 2%, se puede obtener una
fase acuoss de una concentracidn relativamente eleva=
da en dcido sulférico, pudiendo alcenzar aproximada-
mente el 25% en peso. Esta fase acuosa sulfdrica pue-
de entonces enviarse directamente a la zona de esteri-
ficacion, lo que reduce el caudal de los efluentes aci
dos o salinos, )

En general, un grado de hidrdlisis de apro-
ximadamente el 80% del sulfato dcido de alquilo, bas—
ta para suprimir en la préctica las dificultades de
decantacién y les pérdidas por emulsidn, ineluso en
Tlos casos particularmente delicados, por ejemplo, los
casos de los ésteres de decilo en adelante. El proce-
,dimiexto de la presemte invencién permite sobrepasar
netamente este grado de hidrdlisis del sulfato dcido
sin entrafiar hidrélisis sensible del éster carboxili-
co deseado,

Quede bien entendido que el aparato & utili-
zar nscesita, ademds de un sistema eficaz para asegu-
rar el contacto {ntimo de las dos fases 1{quidas, ma-
teriales que resistan é la corrosidn en medio sulféri- .

co acuoso muy caliente. Todo ésto es del dominio de



5.

10,

15,

20,

25,

) 300

las téenicas conoeidas,

El procedimiento de la invencidn puede eje-
cutarse, bien de modo disconbtimno, bien de modo con-
timmo.

Para la operacién en discontimo, se puede,
por ejemplo, operar en un aparato del tipo Grignard,
con revestimiento interior de plomo, de vidrio o de
esmalte, y provisto de dispositivos clidsicos de agi-
tacidn, de celefaccidn, de destilacidn y-de condensa-
cion de vapores con posibilidad de reciclar una parte
de los liquidos condensados y eliminar el resto. Los

cuerpos que destilan en esta operacion son el agua ¥

" los 1iquidos organicos que comprenden esencialmente

elcohol excedente de la esterificacion y que arrastra
agua utilizada en la operacién de esterificacidn. Es-
tos liquidos orgénicos, lo mismo que el agua, pueden
eliminarse en parte y reciclarse en parte.

La operacion en contimmo se efectia ventajo-
samente en un reactor atravesado a co-corriente o a
contra~corriente por los reactivos, éster bruto y agua,
mentenidos en contacto {ntimo el uno con el otro, en
las condiciones operatorias elegidas, por las téenicas
conneidés cuyos detalles se describen‘a contimacidn.,

Las figuras 1 y 2 de los dibujos adjuntos,
ilustran dos formas de aparatos que permiten la reali-
zacion del procedimiento de la invencidn en continuo.

En la instalacidn de la figura 1, el reactor
esta constituido por un serpentin provisto de uns cami-
sa de vapor o de un calorifugedo eficaz 2.

Preferentemente, el serpentin es de plomo o
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de vidrio. Recibe en su parte inferior por un tubo 3,

una mezcla intima de agua y de producto bruto de es-
'l:erificacién, mezels formede en un mezelsdor eficaz 4,
Este mezclador recibe, por un tubo § provisto de una
vélvula 46 regulacidn 6, sgua caliente inmtroducida °
eventualmente bajo presion y, por un tubo 7, el pro-
duoto bruto de esterificacién, Este, sacado directa-
mente de la base de una columna de esterificacion 8
por un tubo 9, se envia, por una bomba 10 y un tubo
11, a un cambiador de calor 12 en el que la corriente
de este producto bruto se calienta o se refrigera, si
68 necesario, de modo gue la temperatura elegida para
la reaccion esté dada por el termémetro 13, por enci-

na del nmezclador 4.

ELl mezclador produceé la emulsidn de la fase

"acuosa con la fase de éster y esta emulsidn debe con-

servarse a lo largo de todo el camino del reactor (sexr

pen’c:’.n 1), por ejemplo, proporcionando a los liquidos
una velocidaed a través del reactor tal que permanezcan
en estado de turbulencia. _

La determinacidn de esta velocidad se hace
evidentemente en funcidn del didmetro del serpentin 1,
teniendo en cuenta el tiempo de residencia que deben
permanccer los liquidos en el reactor.

Los productos que han siravesado el reactor
salen por el tubo 14 provisto de una valvula de regu~
lacidn y/o de purga 15. De la salida se les exvia Mena
la decantacion después de refrigeracidn, bien a la neu-
tralizecidn (instaleciones no representedas).

A esta instalacidn se la pueden aportar mume-
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rosos cambios de conmstitucidn sin salirse por ello
del ambito abarcado por la presente invencidn, lo
esencial es que Sea inatacable por el dcido sulfiri-
co acuoso caliente, y capaz de asegufar el contacto
intimo de las dos fases liquidas a una velocidad de
paso conveniente de 1los mismos. Asi, en lugar de un
serpentin estrecho, se puede utilizar un cilindro que
contenga materiales de relleno, tales como anillos de
vidrio o gfes, granos de arena o cuarcita, grenslla
de plomo, etc.

El reactor también puede recibir los reacti-
vos en su parte superior on lugar de su parte inferior

¥ ser atravesado por ellos de arriba a abajo. Alterna-

tivamente, puede estar dispuesto en posieién distinta

a la vertical, por ejemplo, horizontalmente.

Esta instelacidn puede funcionar bajo pre-
sidn, y es recomendable que ésta baste para que la mez
cla de las dos fases liquidas no produzea vapores en
el reactor a la temperatura de trabajo.

En la instalacidn de la figura 2, el reactor
estd formado por una columna de destilacidn 16. Esta
puede ser una columna de platos de borboteo o una co-
lumne de relleno; o incluso preferentemente, como se
la ha representado aqui, una columna mixta que compren
dé a la vez una zona de platos y una zona de relleno.
Esta Ultima constituye ventajosamente la parte supe-
rior de la columna y sirve entonces para facilitar la
separacién répida en'la cabeza, del agua arrastrada
utilizada durante la oﬁeracién de esterificacion. En

este caso, la porcion de columna que comtiene los pla-
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tos $rata une mezela cuya fase orgéniéa consiste esen-
cialmente en éster y eventualmente en alcohol.excedente.
La columna 16 recibe en su parte superior,
por un tubo 17, el éster bruto a tratar procedente de
5. . la base de la columna de esterificacidn 18 por medio
del tubo 19 y una bomba 20. Recibe de este modo en su
base vapor de agua vivo, por un itubo 21 provisto de ‘
- una valvula de regulaciodn 22. '
' ia operacién contimma asi ejecutada con des—
10. tilacidn concomitante permite, por una parte eliminar
directamente el agua arrastrazda y todo o parte del al=-
cohol excedente utilizado durante la esterificacidn y,
por otra parte, asegurar un buen contacto de las dos
. fases liquidas sobre los platos de borboteo o en el
15, seno del rellenoc. |
Los vapores de cabeza de la columna 16 que
abandonan ésta por el tubo 23 se licuan en un conden—
sador 24. El liquido condensado pasa por un tubo 25 a
’ unéeoanta&or‘%. La capa superior de la decantacién,
20, esencialmente constituida por agua arrastrada y even—
tualmente de cualquier otra parte de alcohol exceden~
te, se elimina por un tubo 2?. La capa inferior (capa
acuosa) se elimina en parfe por un tubo 28 provisto
de una valvula de regulacidn 29, el resto se recicla
25, a la cabeza de la columna 16 por un tubo 30.

En la operacidn en columna de destilacidn,
la relacion de la fase acuosa a la fase de éster es,
preferentemente, superior al 5% exn volumen. Se reguls
24cilmente esta relacidn por regulacidn conveniente

.30, de la eliminacion de la capa acuosa del decantador por
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el tubo 28, todo el exceso de esta capa acoel-
ve a la columna por el tubo 30, como se acaba de decir.

El éster deseado y le solucion de dcido sul-
firico resultante de la hidrélisis del sulfato deido

5. de alquilo se eliminan por la base de la columna por
un tubo 31 provisto de una valvula de regulacion 32.

Finalnente, t,, ¥y ¥ %5 representan termome—
tros que permiten medir la ‘temperatura en la base, en
ol Gltimo plato y en los vepores de cabeza, respecti-

10. vamente.

La columna, sus pletos y su relleno se consw—
truyen de materiales que resistan el 4cido sulfirico
acucso caliente, tales 6_0mo plomo, vidrio, gres, Tef-
lon, grafito, o. acero revestido de una de estas'mate-

15. rias.

Los ejemplos siguientes, no limitativos,
ilustran diferentes maneras de ejecucion del procedi-
miento de la invencidn. '

EJEMPLO 1 =

20, Se trata en discontimuo, en un aparato del

tipo Grignard equipado como se ha descrito anterior-

ments, un producto bruto de esterificacion para la
produccidn de ftalato de dibutilo, este producto tie-

| ne la composicidn siguiente ponﬁeral:
25, Fralato de AibUTilo ececevsecvsorsvesse 55,0 %
butanol (que contiens trazas de Oxido |

36 BULILO) euevneenvnvnvacacannanss 44,45 5

sulfato 8c180 de DBUBLLO vevsreasensccns 0,55 %

lo que representa una é.cidez de 0,035;7_ equivalente

"~ 30. " por Kg.
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Para realizar el tratamientc, se calienta
la mezcla, en el aparato, con agus, a la presién at-

mosférica y bajo agitacidn, manteniendo una Aébil ebu

1licidn. Le fabla I siguiente de los resultados de

dos ensayos (ensayos 1 y 2). -
EJEMPIO 2 -

‘ - Bn el aparato del ejemplo 1, se trata en
discontinuo un producto bruto de esterificacidn para
la produccion de ftalato de di(etil-2-hexilo), este

producto tiens la composicidn siguientes

. Ftalato de di(etil-2-hexilo)........ 80 %
Etil-2-NeXaN0Ll seeeevversraccesnsses . By4 B
Ciclohexano (arrastrador de agua) .. 12,4 %
Ftalato 4cido de ebil-2-hexilo...... 0,15 %
Sulfato dcido de etil-2~hexilos..... 1,05 %

Se opera como en el ejemplo 1. Se ajusta la
temperatura de ebullicion a un.valor deseado, bien
por adicidn (para una temperatura de 89 a 912), bien
por eliminacién (para una temperatura de 100 a 1032)
de un poco de ciclohexano. .

La tabla I adjunta da los resultados de los

seis ensayos (ensayos 3 a 8).

EJEUPIO 3 -

En el aparato del ejemplo 1, se frata en
discontinno un producto brute de esterificacion para

la produccidn de ftalato de di-tridecilo, este pro-

ducto tiene la composicidn siguiente:

Ftalato de di-tridecilo eeeeceees 80,67 %
Trideeanﬂl OOI{....O..!..C......I 6,1 %

CiOthexano_.........---..V........ 11’9 %
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Ftalato dcido de tridecilo .....

Sulfato dcido de tridecilo .....

Se opera como en el sjemplo 2, con la unica
diferencia de que el ultimo ensayo (N2 14) en lugar
de trabajar a la presidn atmosférica se utiliza una
presion efectiva de 2,1 a 2,7 bares para gleanzer une
‘temperatura més elevada. |

la tabla I da los resultados de los sels en~
sayos (ensayos 9 a 14).

EJEMPIO 4 —

En le instalacidn del ejemplo 1, Se trata
en discontinuo un producto bruto de esterificacidn
para la produccion de etil-2-hexanoato de etil-2-hexi
lo, este producto tiene la composicién siguiente:

Btil-2-hexanoato de ebtil-2-hexilo se.eeses 78,3 %
Etil-2-heXanol sececececsscccascsvosscsacs T496 %
" GLOLONOXANO sseerenerrnnnnnsonnnoneencecas 12,3 %
Etil-2-hexanoico libre (no transformedo).. 0,6 %
Sulfato écido de etil-—2-heXilo eweveeeses. 1,38 %

Se opera como en el ejemplo 2. La tabla II

adjunta da los resultados de los tres ensayos,

EJTMPIO 5 -

- Se opera en continuo en una instalacion, tal
como la représentada en la figura 1 del dibujo, con la
unica diferencia de que el reactor, en lugar de ser un
serpen‘b:'.n, es un cilindro vertical de vidrio, que con-
tiene como relleno arena de cuarcite que ocupa el 57%
del volumen interno global del reactor. En esta insta-
lacidn se trata el mismo producto de esterificacidn

que en el ejemplo 3, el funcionamiento de la misma, es
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En esta serie de ensayos, se hace variar la

el que se ha descrito anteriormente.

temperatura de operacion por aplicacidn de presiones,
tales que la mezecla reacclonal no pueds veporizarse

en el reactor. Se hace variar también la relacion de
ague

produeto bruto
en el reactor. Bl tiempo de residencia se define por

las fases,

s ¥ el tiempo de residencia

la relacion V/D siendo V el volumerd*interno globel
del reactor y D el caudal total de la mezela de las
dos fases, estanio tomados todos los valores a una
tomperatura de 202,

Las medidas y los andlisis se efectian cada

vez sSobre una muestra medis de la emulsion tomada du~

rante un tiempo de residencia superior a 20 mimntos y

~ despuds de una marcha equilibrada de la instalacidn

de varias horas en régimen estacionario. |
La tabla III adjunta, da los resultados de

los nuevos ensayos (ensayos 18 a 26}. Para los seis

§1timos, no se han Gado mds que los valores extremos

de los parametros operatorios y los resultados.

EJENPIO 6 ~

En la instalacidn de la figura 5, se trata
en contimio el mismo producto bruto de esterificacion
del ejemplo 2 procediendo iguwalmente a una serie de
ensayos en los que se hace varisr la temperatura, la
presion, la relacidn de las fases y el tiempo de re-
sidencis,

La tagle IIT da los resultados de los siete
ensayos (ensayos 27 a 33). |
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EJEMPIO T -

=0 4060 .,
Se opera en contimio en uﬁ£51§§§aﬂ4®lon tal
como la representada en la figura 2 del dibujo. EL fus-
te de la columna 16 es de vidrio, contiene en su parte

superior (de 75 mm de didmetro y 75 cm de altura) un

relleno de anillos Rasching de vidrio y, en su parte

media (de 50 mm de didmetro y-de 1,1 m de altura), 10
platos>perforados de politetrafluoretileno. El pis de
la columna estd constituido por un matraz de vidrio de
4 litros de capacidad, lleno de liguido hasta casi la
mitad, En esta instalacidn, se trata el mismo producto
de esterificacion que en ¢l ejemplo 2.
Las condicionss operatorias son las sigulenﬁes-

Grado de introduceion del producto bruto

POT 0L tUDO 17 secvevesoccccenscsseseens 5,5 litros/hora
Grado de introduccion de vapor de agua a '

1002 por 61 Hub0 21 sevinesessceoenaees 2,05 ke/h
Eliminacidn de capa acuosa porel tuwbo28.. 1,47 litros/h
Eliminacidén de capa de ciclohexano +

etil-2-hexanol por el tubo 27 sesecesss 0,84 "
Eliminacidn de agua por el tubo 31 see... 0,58 "
Eliminacidn de ftalato por el tubo 31.... 4,66 U
Temperatura en la base (t ) eeeenseinesee 1012 '
Temperatura en el plato superior (tz).... 98-992
Temperatura en la cabeza (t3) ceseaserees 96, 5-979
Tiempos de residencia total de los liqui
dos en el conjunto de los 10 platos,aprox{ 9 mimitos
Tiempos de residencia total de los liqui—

dos en el matraz, aproximedamente ....... 21 mimtos
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Despues de varias horas de marcha estacio-

- 16 -

naria, se toman muestras de la fase éster y de la fa-
se acuosa que salen por el tubo 31. EL andlisis de
estas muestras sefiala que el grado de hidrélisis del
sulfato dcido de etil-2-hexilo sobrepasa el 95% y que
la pérdida de ftalato de di(etil-2-hexilo) por hidrd-
lisis es inferior al 0,025%.
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Relacion Tiempos de contacto Grado de hidrolisis
Ne  Tempera- agua para obtener a la tem~ del del
del tura producto la tempera- peratura sylfato ftalato
ensayo bruto  tura fijada fijada acido
(ec) (%) ~(mn) (mn) (%) (%)
1 92-99 2,7 . 5 5 75
" 15 82
wo 30 # 100 # 0,03
" 60 100 #£ 0,26
2 95~98 10 , 6 0 68
. " 25 80
o 60 90
" 120 99 0,03
3 89-91 10 5 15 58,5 0,03
4 100-103 2 6 15 81 0,35
5  100-103 5 6 15 94,3 0,12
6§  100-103 10 6 . 15 9,5 0,08
7 100-103 20 6 15 96 0,05
8 100-103 10 6 C25 99,6 0,08
9 80 10 4 2 18
o 17 75
" 30 84
" - 9 %90 -
10 9496 10 5 3 25
' 1t 7 ;é 80
1" 15 # 84
" 30 . 86
n ) 60 90 0,05
, " 120 9,5 <« 0,12
11 94-96 5 5 30 86,3
" 90 0 0,15
12 94-96 20 5 30 86,2
" 90 .90 0,10
13 100-103 10 5 8 87,9 0,08
u 30 88,5
u 60 90,3 0,10

14 114-120 10 9 5 95 0,135
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T ABLA II.

Relacidn Piempos de combacto Grado de hidrolisis

Ne  Tempera— agua’ para obfensr a la tem- del _del
- del tura producto la tempera- peratura sulfato etil-2-he
ensayo brutoe fura fijada fijada acido xanoato
- (¢C) (%) nn) m (%) (%)

15  80-83 10 5 , 15 22,4 © 0,008

16 90-92 10 6 15 T743 0,015

17 100-101 10 6 - 15 99,77 0,023

2TABLA IIT.

Caudal D to Tiempo de Relacidn Grado de hidrdlisis

N¢ Tempe- Presion tal (1litros residenw agusa e e
del rature efeo- por horapor oia global Producto sylfato ftalato
en- tive cm3 de secion ~ bruto acido '
sayo (9C) (Kg.é) . del reactor : (%) (%) (#)

; .oem . .
18 116 2,6 1,94 6mnd2s . 12,2 99 ~ £0,01
19 120 2,9 3,48  3mn 45s 15 # 100 0,05

20 127. 3,9 - 7,60 1nn43s - 6,6 . 100 £ 0,02

21 132 10,4  1mn 15s 6,6 =~ 95 0,02

a e 5 a a a a a

26 134 - 13 1nn 7,2 . 100 0,04

27 125 5. 10,9 imn12s = 5 87

28 135 6 11,05 1mn 11s 1,9 94 0,03

29 135 6 11,65 mn 78 5,2 94 < 0,008

30 135 6 11,05 tmn11s ~ 8 . 97 0,003

3t 135 6 11,05 1on 11s 10,8 95

32 135 6 11,05 mn 11s 12,6 80 0,003

33 135 6 11,05 1mn11g 20 35 '

Las presiones estén medidas a la salida del serpentin de
reaceidn.
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-NOTA - QSFEB.IQSQ

Desdrita suficientemente la naturalesza del

invento, asi como la manera de realizarlo en la prég
tica, debe hacerse constar que las disposiciones an-
teriormente indicadas, son susceptibles de modifica-
qiones de detalle en cuanto no alteren su principio

fundemental., También se hace comstar que el invento

corresponde a una solioifud de patente presentada en
Francia, con fecha 26 de febrero de 1968, bajo el ni-
mero 473/beux-Sévres, acogiéndose por lo tanto, a los
beneficios que conceden los Convenios Internacionales
en vigor, siendo lo que constituye la esencia del re-
ferido.invento y por lo que se soliéita Patente de

Invencion, por 20 afios en Espafia: "PROCEDINMIENIO E

JINSTALACION PARA TA PURIFICACION’DE ESTERES PESADOS" ;

caracterizandose por lo siguiente:
18.— Procedimiento para la purificacidn de
ésteres pesados, producidos por esterificacidon de un

alcohol con un &cido carbox{lico, o su arnhidrido, en

. presencia de geido sulfurico, caracterizado porque

comprende hidrolizar, en el seno de la mezcla bruta
resultante de la esterificacidn,el sulfato acido de
alquilo producido por la accién del Acido sulfirico
sobre el alecchol, calenbtar esta mezcla bruta, que con-
tiene el menciomado sulfato acido, en presencia de agua
v px-eviaménte a los tratamientos clasicos de neutraliza
cion y lavado del éster.

28,~ Procedimiento, segin la reivindicacidn
12, caracterizado porque se opera calentando 1la mezcle

brute de esterificacion manteniéndole en contacto {ntimo



con el agua.
38.- Procedimiento segun la reivindicacidn

18, caracterizado porque la proporcion de agua con re-

lacidn a la fase organica estd comprendida entre el 1

5e y el 50%, y preferentemente entre el 2 y el 15% en

volumen,

48, Procedimiento Segun la reivindicacion
18, caracterizado porque la temperatura de calefaccion
es de 80 a 1I5OQC.

10, 58 ,— Procedimiento seghn le reivimdicacién
18, caracterizado porque se opera bajo una presidm ab-
soluta de aproximademente 300 mm de mercurio hasta apro
Ximademente 10 bares, .

6.~ Procedimiento segin la reivindicacion 18,
15. caracterizado porgue la duracidn de le reaccidn es de

10 segundos a 90 nimatos,

78 .- Procedimiento segin la reivindicacidn 1%,
_caracterizado porque despuds de la reaccidn de hidrdli-~
sis, se detiene el combacto Iimtimo de las fases liqui-
20, das, se separa la fase acuosa sulfirica de la fase és-

ter por decantacidn ¥, 81 es preciso, se neutraliza la

acidez restante de la fase éster. ‘
_ 88,~ Procedimiento segin la reivindicacion 18,
caracterizado porque la proporcion de agua con relacion

25, a la fase orgdnica es del orden del 2% en volumen y se

| ' reciola directamente & la zona de esterificacién la fa-
se acuosa sulfirica separada.

98 .~ Procedimiento segin la Teivindicacién 12,
caracterizado porque después de la reaccidn de hidrdli-~

30. s8is, se neutraliza directemente la fase acuosa sulfirica
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en mezcla con la fase éster.

108 .~ Instalacidn para realizar el procedi-
miento segun las reivindicaciones_anxeriores,'caracte-
rizada porque comprende un resctor comtimuo atravesado
a co-corriente o a contra-corriente por los reactivos.

112,~ Instalacidn segun la reivindicacidn
108, caracterizada porque el reactor comtimmo esté
constituido -por un serpentin rodeado de una cemisa de
vapor o.calorifugado ¥ es atravesada a co-corriente
§or los reactivos.

128.~ Instalacion segin le reivindicacion
102, caracterizada porque el reactor contimuo estéd for
mado p&r un cilindro que contiene un materiel de re-
lleno.

138,~ Instalacion segin la reivindicacion

- 108, caracterizada porque se asegura el mantenimiento

del combacto {ntimo de las fases l{quidas en el reac-
tor contimuo haciendo pasar los reactivos a régimen
‘urbulento.,

148 .- Instalacidn segun la reivindicacidn
108, oaracterizada'pofqué la presidn en el reactor
contimio es tal que impidg la emision de vaporss en
el reactor a partir de la mezcla de las dos fases li-
quidas a la temperatura de operacidn.

158 ,~ Instalacién segan la reivindicacion

108, caracterizada porque el reactor comtimuo es una

(columna de destilacion que contiene platos'y/o relle-

no recibiendo dicha columna en su cabeza la mezcla bru-
ta de esterificacidn y en su base vapor de agus vivo.

168, Instalacidn segin la reivindicacidn 158,
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caracterizade porque dicha columna contiene a la vez
platos y un relleno situado por encima de la zonma de

los platos.

178,~ Instalacion segin las reivindicacio-
nes anmeriQres, caraéterizada porqﬁe en la‘eolumna
de platos y/o relleno, la relacidn de la fase acuosa
a la fase éster se mantiene a més de 5% en volumen
por regulacidn de la eliminacidn de una parte de la
fase acuosa obtenida por decantacion del destilado y
reciclo, en la cabeza de la columna, @el resto de es-
ta-fase acuosa. _ . _

188.~ Procedimiento e instelacién para la
purificacidn de ésteres pesados; tal y como queda
suétanoialmenxe deserito en la presente lMemoria e-
ilustrado e dibujo’que se accmpaiia.

sta Memoria éonsta de veintidos hojaé,'os-

eritas a mg Rr ung//sola cara.

. & GOMEZ ACEBO Y MODEY
a. . Flrmadot F. Hacodndex Rule
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