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la presente invencidn se relaciona con la pro-
ducoidn de dsteres on paritienlsr con la produceidn de
ésteres con una baja scidem residual.
Ta produceion de ésteres por la esterificacidn

5. directs de un alechol con un dcido o un avhidrido dei
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do frecuéntemente prbporciona un éster que posee una acy
dez residual ain cuando estd presente un exceso del al-
cohol y la reaccidn se lleva a ¢abo en presencia de un
catalizador de esterificacidn no dcido. Si se utiliza
un catalizador de esterificacidn dcido tal como Zeide sul
firico o 4cido p-toluen sulfdnico, entonces la acides re-
sidual es probiblemente ain mayor. Convenidntemente, ol
producto éster se enfria y se lava con wna solucidn Aloa~
1i acuosa para eliminar el catalizador de esterifivacidn
y reducir la acidez residual pero atin este tratamisnto
requiere-qué ol éster se enfrie por dsbajo de 100°C y a
menudo da luger a dificultades de separacldén de fases enire
la fase de éster y la fase ascuosa con uns consiguiente pér
dids de producto en la separacion de fases,

"En particular, cuando estén presentes ciocrtos cots-
lizadores de esterificacidén que contienen metal, par 2 jame-

plo, compuestos de titanio, el empleo de aleali scucso hi-

<

droliza el compuesto de metal para producir un preclipibac
gelatinoso que tiende a agravar ls pérdida de producto suny

do se separan las fases orginica y acuosa. Ademds, en pig
cedimientos de ssterificacién donde se emplsa vn aleohol
de ebullicidn relativomente alta, por ejemplo wa aleanol
de Cg o 014 es coctuwnbre eliminar el exceso de alecoheol al
término de la reaccidén soplando vepor a través del produc-
to de reaccidén a una temperatura en exceso de 100%¢. si en
te método de separacidén de alecohol se intenta sin eliminar
prﬁméraménte el catalizsdor de esberificacién este Wltine,
si es un catalizador doido, cataliza la hidrdlisis del ég
ter resultando en un awmento inacidez, mientras que wn og

talizador de titanio se hidroliza a wn gel diffcilmente




separable. Reacciones de esterificacién se llevan a ca-
bo muy a menudo a ‘temperatura de hasta 2§0°C{ de maeners
.que si 9} catalizador tiene que ser separado por medios
‘ convencionales antes de la eliminaciln del exceso de al-
5. cohol, el producto de reaccidn debe enfriarée.de‘250°c a
aproximddamente 100°%¢ para tratamiento con dleali acuoso
¥ luego debe ser recalentado por encima de 150°C para
tratamiento con vapor. Tal calentamiento, enfriamiento
¥ recelentemiento es cbétoso tanto en términos de.tiempo
10. y dinero. ' '
._Ahora se ha hallado un método para reducir la aci
dez resifual en un producto de éster sin enfriaf este Ul
timo ¥y qué a la vez es eficaz para eliminar muchos &e los
catalizadores que son populdrmente wtilizados en procedi~‘
15;n, ' nientos de esterificacién. _ .

‘ De adqérdo con la preéegte invencidn un procedi~
miento para la reduceidén de la acidez de un producto de
éster de un procedimiento de esterificacibn éomprende poner
en contacto el producto conrvapor de agua ¥ ﬁq dlcali séli-;'

: 20._ do finemente dividido a una temperatura en exceso de 100%¢.

:-2; | El procedimiento de la presente invencidn es apli-
cable generalmente a ésteres que tienen un punto de ebu- '
Llicidn por encima de 100°C a presién atmosférica. $in
enbargo, es particulérmeﬁte aplicable a ésteres que deri-

25, van de los siguientes dcidos: :

. .Acidos monobdsicos: que contienen hasta 20 dtomos de car-

boho, por ejemplo decidos alcanoicos tales como Acido mi-
ri{stico, palmitico y estedrico, dcidos alquenoicos tales

como écido oleico o derivados de tales deidos alcanoicos

30. ¥ alquenoicos, por ejemplo Zeido ricinoleico;



10.

30.

Acidos dibdsicos alifdticos: especidlmente agquellos que
contienen hasta 20 dtomos de carbono, preferiblemente

hasta 10 atomos de carbono tales como dcido zdipico, aze

laico y sebdsico;

Acidos glifaticos tribdsicos: tal como deido citrico;

Acidos aromdticos monobdsicos: por ejemplo aquellos gue

contienen haste 10 dbomos de carbono, tal como £cido ben

- zolcos

Acidos aromdticos dibddicos y sus anhidridos: tales coma

los tres dcidos ftdlicos o anhidrido ftdlico, y sus pro-
ductos de hidrogenacién, por ejemplo, anhidrido hexahi-
droftdlico, ¥

Acidos aromdticos tribisicos y sus anhidridos: talss coms

goido hemimelitico, trimelitico y trimésico y sus anfdri

Los 4cidos preferidos son dcido o-ftdlico o su =n-
hidrido, dcido adipico, deido azelaico y dcido cebdsize.

La parte de alcohol o fenol de ésteres a la cupl
el presente procedimiento es particulérmeﬁte aplicable ixn
cluye lo siguiente:

Alcoholes monchidricos: que contienen hasta 20 dtomes &=

carbono, particuldrmente alcanoies gque contienen 4 2 4

dtomos de carbono, por ejemplo butanol, isoheptanol,

pore

06

te)

tanol, 2-etilhexanol, nonanol, decanol, fridecancl y mes.
clas de alcoholes que contienen por ejemplo, 7 a 9 ficmos

de carbono tales. como los obtenidos a partir de mezclus

el

‘olefinicas por el procedimiento 0X0;

Alcoholes dihfdricos: que contienen hasta 20 dtomos ¢u

carbono, por ejemplo, monoetilenglicol, dletilenglicel,

K3
e

trietilenglicol, nocno-, di- y tripopilen glicol; los bLuk
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len glicoles y 2,2,4~trimetilpentanc diol;

" Aleoholes trihfdricos: tal como glicerol;

Alcoholes cfclicos alifdticos: que contienen hasta 10 4to
mos de carbono tal como ciclohexanol;

Derivados: particuldrmente derivados éter de los alcoho-

. les dihfdricos y trih{dricos, por ejemplo, derivados éter

de alquilo inferior tal como 2-butoxi-etanol;

Fenoles monohidricos:Aque contienen hasta_10 dtomos de
carbono, tel como fenol en sf; y '

Fenoles dih{dricos y trihfdricos: tal como catecol, re-

-

sorcinol, hidroquinona y pirogalol.

Los alcoholes preferidos son los alcanoles monqhi
dricos que contienen 4 a 14 dtomos de carbono.

Alcalis que pueden utilizarse en el procedimiento
de'la ﬁresente invencidn incluyen los hidréxidos, carbona
tos, y bicarbonatos de metal dlcali o metal alcalino te-
rreo,'y carbonato y bicarbonato de amonio, siendo preferi
do cerbonato de sodio. .

El aleali sélido se agrega en forma finsmente divi
dida, por ejemplo, como granulos (hidrdxido de sodio) o

como un polvo (carbonato de sodlo) ¥y puede agregarse como

el hidrato, por ejemplo, decashidrato de cerbonato de sodio,}iﬁ ;

El producto éster que se trata mediante el presen-
te procedimiento pusde contener el ecatglizador que ha si-

do utilizado en la esterificacidén. Asf, el catalizador

.pusde ser un catalizador dcido tal como dcido sulfdrico,

fosférico o p-tolueno sulfdnico o un catalizador de¢ metal
o compuesto de metal tal como un compuesto de titanio,
circonio, estafio, aluminio, o cinc. Si se ha utilizado

un catalizador deido la acidez residual en el produeto ég
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ter es generdlmente aproximadamente 1,0 a 3,0 mgms KOH/
gramos mientras que cuando se ha utilizado un catalizador
de metal la acidez residual es aproximddemente 0,1 a 0,2
mgn KOH/gremos. Luego del tratamlento por el procedimien
to de la presente invencidn el valor de deido se reduce
preferiblemente hasta menos &e 0,05 mgn KOH/gremos, El
procedimisnto es particuldrmente ﬁti; pare usarse con

productos éster que se derivan de una esterificacidn cz-

‘talizada por titanio, es decir, una reaccidn de esjerifi-

cacidn catalizada por un compuesto de titanio, por ejem~
plo, un-éstér de titanio tal como tltanato de tetrsisopre
pilo ya que ademds de la reduccidn en acidez, se logra
también la eliminacidn del titanio por precipitacidn de
este Ultimo en forma fdcilmente filtrable.

El procedimiento se lleva a cabo a una temperatu-~
ra on exceso ‘de 100°C y prefer{blemente entre 100° y 270°¢,
nds preferiblemente entre 100° y 25000. Si el procedimian
to se lleva & cabo bajo un vacio parcial, por ejemplc C,5
g 0,3 atmdésferas de presidn o menos pare a&uﬁar en lg eli-
minacidén del alcohol en exceso, la temperatura es adacud~
damente 140° a 210°C. Si el procedimiento se lleva o ca-
bo & presidn atmosférica o bajo una leve presidn positiva,
por ejemplo 2 a 3 atmdésferas, entonces la temperatura de
operacidén puede ser superior, por ejemplo 200°-250°¢, Es
frecuéntemente ventajoso agregar el alcall sdélido entre
240 y 25000 bajo presidén reducida y luego cuvando la tsmpe
ratura . disminuye aproximddamente 200°C introducir ol vapor
pars completar la reduccién de la acldez. |

El aleali puede agregarse al producto éster como

una suspensidn en el éster liquido o alcohol. Puede, miw

s
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embargo, agregerse diréctamente en la forma sélida. Ie
cantidad de dlcali sdlido agregado es preferiblemente
0,1 a 10,0 kem/tonelada de producto éster, mas prefer{-
blemente 1,0 a 5,0 kgn/tonelada de producto éster.

El procedimiento se lleva a cabo utilizando vapor
g una temperatura de aproximddemente 120°%. E1 vapor uti
lizadb no debe estar necesdriamente seco, en realidad es
frecuéntemente ventajoso utilizer vapor himedo tal como

se obtiene generdlmente si no se emplea la trampa de va-

_ por para eliminar el agua condensada que estd presente.

EL aicohol en exceso que generalwente estd pre-
sente en el producto de esterificacién puede, en el caso
de un catalizador de titanio o de otro metal de esterifi-
cacién ser eliminado antes de la adicidén del dlcali sdli-
do, por ejemplo aplicando vacio a una temperatura de 150o
a 250°C preferiblemente 200 a 210°C. Alternativemente,
el alcohol en exceso puede destilarse o separarse por des
tilaeién por vapor a partir del producto de éster luego
de adicidn del alcali ye sea antes o despuds que este Ul
timo se separa del éster. Este Gltime téonica puede uti
lizerse con 4cido como asi también como con catelizadores
metdlicos de esterificacidn.

El procedimiento puede utiiizarse con procedimien”
tos de estefifioacién en tanda, continuos o semi-continuos.

En este Ultimo caso la reaccidn de esterificacidn
puede llevarsg a cabo en un reactor en tanda y el pfoduoto
de éster suministrarse al procediniento de la presente in-
vencidn también de una manera en tanda. Cuando el dlecali
s01ido ha sido agregado el producto de éster se filtra ¥y

luego puede introducirse continuamente a un purificador de
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vapor en donde el resto del .:icohol se elimina por coniag

%o con vapor aproximddaments 150 a 210°C,

El procedimiento de la presente invencidn es par-
ticuldrmente aplicable a la proparacidén de ésteres plasti
ficadores pare polivinileloruro a partir de anhidrido £t3
lico y un alcohol de 04 a 014 o mezela de taley alegnoles,
Por ejemplo, una mezcla de anhidride f£idlico y wno o nds
de estos alcanoles puede calentarse gradusdlmente hasts

220°C a 270°C, preferiblemente a aproximddamente 240°C,

en presencia de wn catalizador de titanlo tal como iso~

propoxido dé titanlo, estando el alosnol en 10 g 30, por
ejemplo 25 mel por ciento en exceso del estequiométrico.
Cuando la temperatura alcanza 24OQ a 25000 la esterificg
cidn estd substancidlmente completa si bien lo acicez rg
pidual es de aproximddomente 0,3 a 0,05, tipicamente 0,1
mgm KOH/gramos. Iuego se agrega carbonato de sodis 5613 .
do y la presidn se reduce. Cugndo la temperatura he cai-
do entre 200° Yy 210°C se admite vapor y la_temperatura
puede mantenerse entre 200° y 21000 o permitir que dismi

nuya hasta aproximddamente 14000 cuando el exceso de gl

canol se eliminag findlmente. HMediante este secemiento el

catalizador de titanio se precipita y puede separarss por
filtracidn con carboneto de sodio y la acidez residual so
reduce a menos de 0,05 mgm KOH/gramos, tipicsmente a 0,02
mgm/KOH/gramos.

La presente invencidn se describira sdiciondlmen
te con referencia a los siguientes ejemplos.

EJEMPLQ 1
Se calentaron 22,25 moles de iso~octanoi, 1 mol de

anhidrido ftdlico y 0,001 mol de isopropdxido de titanlo a

G
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presidn atmosférica en unAm@grlaz equipaéo con un conden-
sador y una cabeza de Dean ¥y Stark.

El matraz se equipd con un termémetro para medir
la temperatura del liquido. _

El matraz y el contenido se calentd hasta 240°C,
siendo el agua de reaceidn eliminada como un azeotropo
con el aleohol, siendo este Ultimo devuelto al matraz de
reaceién. Cuendo la temperatura alcanzé 240°C la acidez
residual era de 0,14 mgm KOH/zramos.

El matraz y el contenido se dejé enfriar bejo pre
sién reducida de 0,3 atmdésferas hasta que la temperatura
alcanzd 15000. Durante este tiempo el aleohol fué conti
nuamente eliminado. Al alcanzar iBOOC se agregd 0,5 gra
mos de carbonato de sodio anhidro y se soplé vapor hime- -
do en la solucién de reaccidn a través de un conducto de
terminal abierto sumergido por debajo de la superficie.
Al término de la purificacidn de vapor el valor de dcido
hab{a disminuido hasta 0,035 mgm KOH/gremos.

EJEMPLO 2

Se repitid el ejemplo 1 excepto que se agregd car
bonato de sodio a 24obc ¥ el vapor se hizo pasar g la 89
lucidén inmediatomente o une presidn de une atmésfera. ILa
temperatura luego se dejé caer a 150°C mientras que 1la
presidn se redujo a 0,3 atmdsferes.

El valor de dcido disminuyd de 0,3 mgm KOH/gramos
al término de la esterificacién a 0,03 mgm KOH/aramos al
término del tratemientc dleali. Ias mismas figuras se
obtuvieron con una repeticién del experimento.

En esta forma del procedimiento se produjo una

reaccidn violenta sl introducir veper a 240°C.
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El ejemplo 1 se repitid pero se asregd el carbo-
nato de sodio a 240°C y la presidén se redujo a 0,3 aimés
feras, cuando la temperatura disminuyd a 200°C. EI vapor

se introdujo y la temperatura se dejé caer adiciondlmente

2 hasta 15000 en donde se mantuvo durante 10 minutos.

Ie acidez residual luego do la esterificacidn ere
de 0,12 mgm KOH/gramos mientras que despuds del traiamisp

to dsminuyd a 0,03 mgm KOH/gremos. En un experimento re

petido el valor de dcido se redujo de 0,10 a 0,03 mgm KCE/

gremos. * '

En todos los ejemplos precedentes el exceso és 0,25
mol de isooctanol se redujo & 0,05 mol cuands ls tenpsra-
tura élcanzé 150°C, 1 carbonaio de sodio se separd por
filtracidén y el cetalizador de titanio se elimind al mig
mo tiempo. E1 0,05 mol de alcohol restante lusgo pudo
eliminarse por destilscidn o por purificacidn adicional
con vapor.

BJEMPLOS 4 a 51

Se 1llevé a csbo una serie de experimentos utilizan
do diferentes écidos; alcoholes, catalizadores de esteori-
ficacidén y dlcali. ILos catelizsdores de esterificacidn
utilizados eran dcido sulfdrico, dcido p-tolueno sulfoni-
co e isopropéxido de titanio. Ias esterificaciones cata~

lizadas, con &cido sulfdrico y dcido sulfénico se lleva~

.ron a cabo de lg manera siguiente:

Se colocaron 33 moles de alcohol (10 % en exceso
del estequicmétrico) 15 moles de dcido y 0,15 mol de dei~
do sulfirico o doido p~tolueno sulfénico en 1 matraz de

reaccibén de vidrio de 20 litros equipado con una cabeza
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de Dean y Stark, un termémetro sumergido en el liguwido,

un dispositivo probador y una manta calentadora eléctri
0 .
ca. Ia reaccidén se lleva a cabo a 150 C durante 5 horas

a wna presidén menor de 130 miliatmdésferas. E1l agua de

reaceidn se elimind como un azedtropo con el aleohol, siem ~

do este Wltimo devuelto z la reaccidn.

Ia reaccidn catalizada con isopropdxido de tita~
nio’se llevd a cabo en el mismo aparato que las reaccio~
nes catalizadas con dcido sulfirico y sulfénico. En este
caso, sin embargo, 37,5 moles de alcohol, un exceso de
25 % sobre el estequiométrico, se hicieroﬁ reaccionar con
15 moles de dcido utilizando 0,015 mol de isopropdxido de
titanio como catalizador. Ia temperatura y el tiempo de
reaccidn fueron de 24000 ¥ 2 horas respectivamente, sien—
do la presidén atmosférica.

Al término de la reaccidn en todas las muestras
experimentales del producto se separsron y se determind
la acidez residual, 500 gramos de cada producto luego fue
ron colocados en un matraz de un litro a 150°C junto con
4 a 10 veces la cantidad estequiométrica de dlcali sdlido
requerido para neuitralizar la acidez residuval., Iuego se
sopld vapor a través del liquido a 150°¢C y una presidn de
130 miliatmdsferas. Al completarse la neutralizacidn el
producto se filtrd en caliente a través de kieselgur. Los

resultados de los experimentos son los siguientes:
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Ejem| Valor £1- Neutralizacion !
plo | Acido|Alcohol [Catalizador |nal de aci Exceso sg | Acidez f£{
do del pro bre egte- | nel (mgs™
ducto de Aleali quiométri |XOH/z)
esterifica | co i
cion (mgs
KOH/g)
e = = S SS e S
4 |Anhi-|Iso-oc~| Loido Sul- 1,2 KOH 4 veces 0,04 |
drido|tanol fhrico
ftali
co
" u n 1,2 NaOH 4 veces c,2
6 u " " 1,2 Ca(OH)2 10 vecss G,04
;? ' " " " 1,83 Na2003 4 veces 0,04
8 " " Acido p~To 1,3 KOH 10 veces 0.02
lyeno Sule~ :
fonico
.9 " " n 1,3 NaOH 10 veces -
10 " " 0 1,3 Ca(OH), | 10 veces 0,04
11 e "o " 1,3 NaoCO4 4 veces 0,2
12 | " Isopropéxi~- 0,08 | KOH 4 veces C,04
do de tita- '
nio
13 e 1" " 0,08 NaOH 4 veces G,04
" " " 0,08 Ca(OH) o 4 veces 0,04
15 " 1 1 0,08 Na200‘3 4 veces 0,03
16 " (Isodeca| Acido Sulfid 0,9 KoH 4 veces 0,06
nol rico . '




Ejem Valor fi=- Neutralizacidn
pl Acido [Alcohol |Catalizador{nal de aci
do del pro Exceso sp | Acidez fi
ducto de bre este- | nal (mgs
esterifica | Alcali |quiométri | KOH/g)
clon {mgs co :
KOH/g
17 |Anhidri|Isodeca |Acido Sul- . 0,9 |RaOH 10 veces 0,8
do fta-|nol furico
lico
18 " " " 0,9 Ca(OH), | 10 veces 0,04
19 " " " 0,9 NayC0, 4 veces 0,02
50 t " Acido p-to 1,1 KOH 4 veces 0,02
‘ luensulfo- :
nico
21 " * " 1,1 NaOH 4 veces -
22 w " " 1,1 Ca(0H)o |10 veces 0,03
23 " " " 1,1 [NayCO, 4 veces 0,02
24 ki " Isopropéxiu 0’12 KOH 4 veces 0,03
do de tita~- :
nio
25 2 " " 0,12 | NeOH 4 veces 0,03
26 | . » " " 0,12 |Ca(OH), | 4 veces 0,05
27 " " " 0,12 Na2003 4 veces 0,03
28 |acido |{Iso-oc- |Acido Sulfu 0,6 KOH 4 veces 0,02
adf{pico|tanol rico
29 " " " 0,6 |NaOH 4 veces 0,04
30 " " " 0,6 |Ca(OH)s | 4 veces 0,15




Valor fi~ Neutralizacidn
Ejem : nal de dei
plo. | Acido | Alcohol |[Catalizador |do del pro Exceso sg | Aeidsxn
ducto de bre este-| finsl
esterificg | Alcali | quiométri | (mes
cion (mgs co RKOil/g}
KOH/g)
31 | Agido | Iso~octg; Acido Sul- 0,6 NayC03 4 veces 0,2%
adipico | nol furico
32 " " Acido p~to 0,8 KOH 4 veces 0,02
luensulfo-
nico
33 " " " 0,8 NaOH 4 veces 0,03
| v L " 0,6 | Ca(OH),| 4 veces | 0,04
35 " " " 0,8 NapCO,y 4 veces 0,02
36 " " Isopropdxi 0,1 KOH 4 veces 0,01
: - do de titg
N nio
37 |- " " L 0,1 | Naom 4 veces | ©,02
A i §
38 K " " 0,1 Ca(OH)2 4 veces 0,07 |
39 | o " " 0,1 NapCOy | 4 veces | 0,05 !
40 |- Isodecg | Acido Sul- 1,3 KOH 4 veces | 0,05 |
nol flhrico |
41 " " " 1,3 NaOH 4 veces 0,04
: |
42 " " " 1,3 Ca(0H), | 4 veces 0,9 |
}
43 " " " 1,3 Na2003 4 veces 0,03 |




o Valor fi- Neutralizacidn
Ejem . nal de aei
plo }Acido [Aloohol | Catalizador |do del pro Exceso sg | Acides
ducto de bre egte- | final
esterificg | Alcalli | quiométri | (ngs
cidn (mgs co KOH/g)
KOH/g)
44 | Acido |Isodeca |Acido p-To- 0,9 XKOH 4 veces 0,04
adipico|nol lueno Sulfd -
nico
45 " n o 0,9 NaOH 4 veces 0,02
46 " " " 0,9 Ca(OH)2 4 veces -
47 " " " 0,9 N32603 4 veces 0,25
48 " " Isopropéxido 0,16 | KOH 4 veces 0,02
de tltanio
49 " " " 0,16 NaOH 4 veces 0,08
50 " " " 0,16 | Ca(OH), | 4 veces | 0,07
51 " n " 0,16 |NapCO; | 4 veces | 0,02
{
El hidréxido de potasioc e hidrdxido de sodio se
- agregaron como granulos, ¥y el carbonato de sodio y el
- hidréxido de caleio como un polvo. La filtrabilidad del
producto final neutralizado fué generdlmente satisfacto-’
5, ria partioulérmente cuando la neutralizacidn se 1llevé a
cabo utilizando carbonato de sodio sélido. El tamafio de
partfculas del precipitado en una muestra no neutralizada
de di-iso~octilftalato comparada con una muestra neutrali
zada por carbonato de sodio sélido de acuerdo con la pre

10.

sente invencidn se muestra en las figuras 1 y 2 respecti-
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vamente.,

Ia magnificacidn es de 30.000 veces. EI tamafio
de particuls sumentado y la consiguiente fasilidad de
filtracidn del producto neutralizado es obvio a través
de las fotografias. ‘

Los productos del procedimiento ejemplificzdos en
los ejemplos 3 2 51 precedentes son avn claros y movie
bles luego de tres semanas de slmacensmiento en vidfia
a temperatura ambiente.

~-NOTA -

Dosorita suficidntemente le naturalezs del inven-
to, as{ como la manera de realizerlo en la prictica, de~
be hacerse constar que las disposiciones anteridrmente

indicadas son susceptibles de modificaciones de detzll

ki

en cuanto no alteren su principio fundemental. Tembién
se hace constar que el invento corresponde a ung Solicli-
tud de Patente presentada en Inglaterra, con fecha 18 de
marzo de 1970, bajo el nimero 13036/70, acogiéndose por
lo tanto a los bveneficios que conceden los.Convenios In~
ternacionales en vigor, siendo le que constituye la esen
cla del referido invento y por lo que se solicits Paten-
te de Invencidn por 20 aflos en Espafia, sobre: PROCETIEIEN
T0 PARA RETUCIR LA ACIDEZ DE LOS ESTERES RESULTANTES Do
UN PROOESO-bE ESTERIFICACION; caracterizéndose por 1o si.
guiente:

12, Procedimiento para reducir la acidez de los
ésteres resultantes de un proceso de esterificacidn, ca-
racterizado porque comprende poner en contacto el dsfer
con vapor de agua y wn éleali sélido finsmente dividido,

)
a uns temperatura superior a 100 °C.
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20,

‘25,

28,- Procedimiento segin la reivindicacidn 1, ca-
racterizado porque el producto éster se deriva de un dei
do alcanoico o alquenoico moncbasico que contiene hasta
20 dtomos de carbono.

2,- Procedimiento segin la reivindicacidn 1, ca-
racterizado porque el producto éster se deriva de un dci-
do dibdsico alifatico que contiene hasta 20 dtomos de car
hono. _

48,~ Procedimiento segin la reivindicacidn 3, ca~-
racterizado porque el acido dibdsico alifitico contiene
hasta 10 dtomos de carbono.

5¢, - Procedimiento segin la reivindicacidn 4, ca-

racterizado porque el dcido dibdsico alifdtico es deido

.ad{pico, dcido azelaico o dcido sebdsico.

68.~ Procedimiento segin la reivindicacidén 1, ca
racterizado porque el producto éster se deriva de un gci-
do aromstico monobdsico que contiene hasta 10 Atomos de
carbono. |

78 .~ Procedimiento segin la reivindicacidén 1, ca~
racterizado porque el producto éster se deriva de un dci-
do aromatico dibdsico.

82,- Procedimiento segin la reivindicaecidn 7, ca-
racterizado porque el dcido aromdtico dibdsico es uno de
1os tres deidos £t4licos ¥y sus productos de hidroéena»
cidn.

98,- Procedimiento segin la reivindicacidn 1, cg
racterizado porque el producto éster se deriva de anhidri
do ftalico, _

108 ,~ Procedimiento segin le reivindicacidn 1, cg

racterizado porque el producto éster se deriva de un geddo
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118,~ Procedimiento segin la reivindicacidn 10,

caracterizado porque el deido aromdtico fribdsico es dci
do hemimelitico, trimet{lico o trimésico o un anhfdrido
de wo de estos dcidos.

128.- Procedimiento segin cualquiera de las rei-
vindicaciones precédenﬁes, carscterizsdo porgue el pro~
ducto éster se derive de un alcohollmpnohidrico que'00ﬁ~
tiene hasta 20 dtomos de carbono.

138,~ Procedimiento segin la reivindicacidn 12,
caraoterizadb porque el slcohol monchidrico es un alcancl.
que contiene 4 a 13 Atomos de carbono.

 148,- Procedimiento segin la reivindicecién 13, cg
racterizado porque el alcanol es bubtznol, ischeptanol,
iso—ocﬁanol, 2-gtilhexanol, nonanol, decanol, tridccancl
0 una mezela de alcanoles que contienen de 7 a 9 dfomos
de carbono gque derivan ée mesclas olefinicas por el proca-
dimiento OXO.

158,~ Procedimiento segin cuzlquiera de las reivizn
dicaciones 1 a 11, caracterizado porque el producto ésisr
se derive de un alcohol vinflico que contiene hasta 20
gtomos de carbono o de un alcokol frihidriso.

168 .~ Procedimiento segin la reivindicacidn 15, o2
racterizado porque el producto éster se deriva de un mono-

etilenglicol, dietilén glicol, frietilenglicol, mono-, é&i-

o tripropilenglicol, un butilen glicol o 2,2,4~trimetilney;

tano diol, .
17¢.- Procedimienio segin cualquiera de las reivin
dicaciones 1 a 11, caracterizado porqus el producto es ¢z

ter y se deriva de un alcohol ciclico alifdtico que contiz
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ne hasta 10 dtomos de c~§§ono.

188, Procedimiento segin cualquiers de las rei=-
vindicaciones 1 a 11, caracterizado porgue el producto
éster se deriva de un derivado éter de un alcohol dihi-
drico o trihidrico.

198,~ Procedimiento segln cuslquiera de las rei~
vindiceciones 1 a 11, caracterizado porgue el producto
éster se deriva de un fenol monohidrico que contiene hag
ta 10 dtomos de carboﬁo, vn fenol dihidrico o un fenol:
trihidrico.

209.; Procedimiento segin la reivindicacidn 19,
caracterizado porque el producto éster se deriva de fenol
en si, catecol, resorsinol, hidroguinona o pifogalol.

218,- Procedimiento segin cualquiera de las reivin
dicaciones precedentes, caracterizado porque el alcali sd
lido es un hidrdxido de metal aleali, carbonato de.metal
élcali, bicarbonato de metal Aleali, carbonato de smonio
0 bicarbonato de amonio.

228 ,~ Procedimiento seglin la reivindicacidn 21,
caracterizado porque el dlcali sdélido es cerbonato de so-
dio.

238, Procedimiento segun cualquiera de las reivin
dicaciones 1 a 20, caracterizado porque el dlcali sdlido
es un hidrdxido, carbonato o bicarbonato de metal alcali-
no térreo. _

248,~ Procedimiento segin cualquiera de las feivig
dicaciones precedentes, caracterizado porque el producto
éster contiene un catalizador de esterificacidn de compues
o’ de titanio. ‘ '

258,~ Procedimiento segin cualquiera de las reivin
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dicaciones precedenéés, carscterizado porgque la tempe~
ratura estd en la gama de 100 a 250°C.

262,~ Procedimiento segin la reivindicacién 25,
caracterizado porque el procedimiento se lleva a cabo
en 340° y 210°C bajo un vacio parcial.

278,~ Procedimiento segin la reivindicacidn 2%
caracterizddo porque el procedimisnto se lleva a cabo &
presidn atmosférica o bajo una leve presidn positiva &
una temperaturs de 200 a 250°¢,

288,~ Procedimiento segin la reivindicacidn 25, og
raoterizado'porque el dlcali sdlido se agrega a una tem-
peratura de 200 a 250°C bajo presidn reducida y el vapor
se introduce subsiguiéniemente cuando la temperatura diaw
minuys & 200°¢.

298,~ Procedimiento segin cualquiera de laz relivin-

dicaclones precedentes, caracterizado porque se asgrega 0,1

Mg

a 10,0 kgm de 4lcali sélido por tonelada de producto dster
308.~ Procedimiento segin cualquiera de les reivip
dicaclones precedentes, caracterizado porqﬁe la temperse
tura de vapor es de 120%¢.-
318,~ Procedimiento segin cuslquiera de las reivin
dicaciones precedentes, ceracterizado porque se ubtiliza

vapor himedo.
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328, ~ Procedj:miento pare reducir lg acidez de los
ésteres resultentes de wn proceso de esterificacidn, tal
y como queda sustancidlmente descrito en la presente Me-
moria.

Esta Memoria consta de 21 hojas escritas a mdquins

cara.
por una sola cara _ ~§ JUN. 1974
IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES|/MLIMITED
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