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~ Esta invencién se refiere a un nuevo prg
cedimiento pera la obtencién de dsteres plastifi-
centes, ,
En la obtencidén de ésteres plastificentes,

Se tales como dsteres dialquilicos del decido orto-fosfd
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rico o del dcido adipico, como plastificantes pare
PVC, se somete & una purificacidn el éster en bruto,
obtenido de la sintesis como producto de esterifica
cién directo. A escala industrial, se procede sepa-

Se rendo amplismente el alcohol en exceso por destila—
cién, en caso dado se separan las partes deidas an
existentes mediante neutralizacidén con dlcalis y las
partes de fdeil voletilizecidn y reductoras de cali-
dad se expulsan por destilecidn por arrastre con va-

10. por de ague bajo presidén reducida,

Segin el procedimiento conocido por la publica
cidn de la solicitud de patente alemena 1.225.164, el
tratamiento con vapor de agua del éater en bruto neutro,
que Se obtuvo por esterificacidén en ausencia de catali

15, zador, se efectdia & 160°C y 50 Torr, Los ésteres plas-
tificantes obtenidos segin este procedimiento corres-
ponden al standerd de calidad genersl y son suficiente
mente puros pare la mayorfia de los fines de aplicacién.

S5in embargo, si tales ésteres se han de em-

20, plear para fines especiales, por ejemplo para el aiglae
miento de cables, para ldminas, botellas, cierres de
botellas o para embalaje de ealimentos, o para mangas
para el transporte de leche, entonces las imposicio-
nés de calidad son mas severas, De este modo, se es-

25, pera por ejemplo, de un plastificante que se ha de -~
elaborar para el aislamiento de cébles, que posea una
resistencia al paso de corriente eldctrica especial-
mente alta, mientras que de un plastificante que se -
ha de emplear para la fabricacién de envases para ali

30. mentos, se exige que sea prdcticamente inodoro, inco-
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loro y estdé libre de partes decidas,

Para oumplir las exigencias de calidad espe-
clales es necesario someter los plastificantes & un
tratamiento ulterior adicional o bien & una purifica-
cién. Asf, ya se conoce, por ejemplo, que la resisten
cia al paso de corriente eldetrice de los ésterss plag
tificentes se puede mejorar mediante un tratamiento -
con clases de cerbén sctivo especiales. En la patente
inglesa 1.096,917 se indica que la resistencia eldetri
ca de los ésteres plastificentes se puede aumentar me-
diante tretamiento con silicato de magnesio hidratado,
Ademds se mencionan, como agentes de tratemiento, el -
silioato de calcio (patente US 3,293.282) o los silice
tos naturales, tales como "wollastonita®, Tambidn, les
etapas de lavedo adicioneles para eliminar mejor las sa
les alcaelinas, conducen a calidades de plastificéntes‘
me joradas, Pars mejorar ls ca;idad de olor y color se
propone en la patente DIR 57,596 un tratamiento alca-
lino de los ésteres plastificantes con oxidacidén simul
ténea con perdxido de hidrdgeno., En la pstente US -
3.324.156 se describe la purificacidn mediante carbén
activo cargado con amoniaco y segﬁn lag indicaciones
de la patente US 3.329.705 se‘debén tratar los ésteres
plastificantes con metales nobles del 82 grupo del sig
tema periddico (paladio, rodio, rutenio) aplicados so-
bre soportes de cerbén activo o bien sobre soportes de
A1203. En cesos especiales, se considera hasts necesa-~
rio purificer los dsteres plastificentes mediante una
costosa destilacidn en vacio.

Todos estos métodos, hasta ahora conocidos,
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para un tratamiento ulterior mejorador de la calidad
exigen una etape de procedimiento adicional y origi-
nan a su vez, por el empleo de sustancias auxiliares,
frecuentemente costosas, y energfa adicional, un ma~
yor gasto considerable, esi como pérdidas de rendi-
miento, Molesta ademds la obténcidn de sustancies -
suxiliares que précticamente son inservibles, Final
mehte se han de aceptar pérdidas en capacidad qﬁe se
producen debido & que las etspas de procedimiento adi
cionales conducen & tiempos de residencia mds prolon~
gados en las unidades de produccién.

Se ha descubierto ahora que en la obtencidn de
ésteres plastificantes mediante tratamiento de dsteres
en bruto neutros, que se obtuvieron por esterificacidén
libre de catalizador, con vapor de ague, & temperatura
elevade y presidn reducida, se obtienen ésteres plasti
ficantes altamente ﬁuros, prdcticamente inodoros e inco-
loros con alta resistencia al paso de corriente eldctri
oa, si el tratamiento con vapor de agua se efectua & tem
peraturas de hasta 1202C, preferentemente de 100 a
120¢ecC,

No era de esperar que mediante una simple
reduccidén de las temperaturas de trabajo en el trate
miento con vapor de agua se obtuviese un dster plasti
ficante con pureza mds elevada y resistencia al paso
de corrisnte eldctrica mds alta, mdxime cuando la se-
paracién de las partes de mas fdeil volatilidad de -
los 1lfquidos, segin la experiencia, se puede realizar

con mds eficacia a temperaturas elevadas que & tempe-

raturas bhajas,
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Segmin el nuovo procedimionto, se pueden

transformar aqudllos dsteres en bruto neutros en los
dsteres plastificantes altemente purificados, que se
obtuvieron por ejemplo, segun el procedimiento conoei
do por DAS 1,225,164, mediante remcoidn en susencie -
de catalizedor. Por ejemplo, entran en consideracidn
los ésteres que se obtienen a partir.de deido ftdlico
y doido adipico por esterificacién con alcoholes &li-

fdticos con 4 & 13 dtomos de carbono, Alccholes adecua

-dos son, por ejemplo, n-butenol, iso-butanol, n-oc¢tanol-

(1), n-octanol-(2), 2-etilhexanol-(l), alcohol n-nonili
0o, alecohol decflico y los oxbalcoholes, es decir, las
mezclas de alcoholes de cadene reéta y ramificada que
se obtienen por oxo-reaccidén e hidrogenamcién, asi como
los componentes de tales mezclas, tales como isoocta-
noles, isononanoles, isodecanoles, undecanoles y tri-
decanoles,

La. obténcidn de los dgsteres altamente purifi
cados segdn el nuevo procedimiento, se puede reslizar
tanto en forme continua como en forma discontinua,

En el servicio contimuo, se procede, por ejem
plo, alimentando el éster en bruto, con una temperatura
de unos 80 a 1102C, pér la cabeza de una columne de -
platos de campans bajo una presidén de 20 = 80, prefe-
rentemente de 40 & 60 Torr. Simulténeemente, se alimen
ta por la cola de la columna, y en contracorriente con
relacién al éster, vapor de agua recalentado, EL1 vapor
de agua tlene convenientemente unae presién de 1 a 20,
preferentemente de 5 a 16 atmésferas de sobrepresién,

Se alimente, por ejemplo, en una cantidad de 1 a 20,



preferentemente de 3 & 10 % en peso, referido a la -
cantidad de dster y junto con las impurezas voldtiles
del éster se expulsa por la cabeza de la columna, -
Mediante un dispositivo de calentemiento se calienta
5e la columne de menera que el éster en la columma, y al
salir de la columne por el extremo inferior, no sobre
pase una temperatura de 120°C, Ventajosamente se di-
mensiona la columne de manera que el tiempo medio de
residencia del dster, durante el tratemiento con el
10. vapor de agua, gea de 1 a 10 mindtos, .
Si me trabaja en forme discontinua, se ira-
tan las carges de dster en bruto con el vapor de agua
por ejemplo, en calderas de agitacidén calentables y
evacuables. La temperatura y las condiciones de pre-
15, 8ién son aqui las ﬁismas que cuendo se trabaja en for
ma continue, Sim embargo, este modo de trabajo exige,
debido al mayor voldmen cerrado y la peor reparticidn
del vapor y del éster, unos tiempos de residencia ma-
yores (por ejemplo, 1 & 6 horas) asi como unas centi-
20. dades mayores de vapor (10 & 30 % en peso, referido &
la cantidad de 4ster). |
Segin el nuevo procedimiento, se obtienen
en forma especialmente sencilla y ventajosa unos és-
teres plastificantes altamente puros, Los dsteres asi
25, obtenidos son prdcticamente inodoros e incoloros y se
caracterizen por una elevads resistencia al paso de -
corriente eldctrica, Su Indice de color y de fcidez no
varie tempoco, por ejemplo, después de calentar durante

2 horas a 180¢C,

30. Los porcientos mencionados en los ejemplos ~
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son % en peso. La resistencia al paso de corriente

~eléetrica se midid a 60°C con el Ohmimetro Tora, -

tipo TO 79 de la firma Kamphausen y en recipiente
de lIquido tipo KMF BN 5721/3 de la forma Rhode &
Schwarz, Minchen.

EJEMPLO 1

En una instalacidn plasgtificadora, de tra~

‘bajo contimuo, se alimentan, a una temperatura de 100

e 1109C, por la cabeze de una columna dotada de doce

platos de campana, por hore, 5500 kg de ftaleto de -

- di-2-etilhexilo que se obtuvieron sin catalizador -

segin el procedimiento descrito en DAS 1,225,164,
El éster previamente neutralizado, con Indice de
color Hazen 10, contiene ain un 0,5 -~ 1,0 % de 2-atil
hexanol y un 1 -~ 2 % de agua. La columna, que estd ~
bajo une preéidn de 50 Torr se alimente desde abajo,
en contracorriente con el éster, por hora, con 500
kg de vapor recalentado de 16 atmésferas de sobreprg
sién. Mediente un sistema de calefaeoidn, se regula
la temperature de manera que el éster en el interior
de la columne, asl como al abandonar la columna por el
extremo inferior, no sobrepase una temperatura de 115
a 1182C, La columne se ha dimensionado de menera que
el tiempo de residencia medlo en la columna asciendsa
& 1 - 5 minutos,

Se obtienen, por hora, 5440 kg de ftalato
de di—é-etilhexilo totalmente inodoro, claro como el
agua, seco, con una resistenciz al paso de corrisnte
eldctrica = 1,0 x 10~ (L x cm. Mediente un calenta

miento a 1802 durante dos horas no se varis el Indice



de color ni el Indice de acidez del 4ster.

A través de la cabeza de la columna se expul
san, junto con el vapor de agua, por hora, 50 & 60 kg
de una sustancia orgdnica, esencialmente compueste =~

5, de 2-etilhexanol y ftalato de di-2-etilhexilo y se -
condensa en un refrigerador, Despuds de la separa-
cién del agua, se recicla la fase orgdnice & la zona
de esterificacidn.

Si se procede como se ha descrito en este

10. ejemplo, pero se calienta sin embargo la columnsa de
menera que la temperatura del éster, éurante el trg
tamiento con el vapor de agua, alcance los 150 -
1602C, se obtienen por hore, 53.80 kg de ftalato de
di-2-etilhexilo con un destacado olor desagradable

15, ¥ una resistencia'al paso de corriente eléctrica
< 1,0 x 1090 x cm,

EJEMPLO 2

51 se procede como en el ejemplb 1, pero
a6 trabaja pof el contrario con une presién de 10

20, | Torr y la ¢olumna se alimenta, por hora, con 3700
kg de ftalato de di~i-decilo, se obtienen, por hora,
3665 kg de ftalato de di-i-decilo que es totalmente
inodoro y tiene una resistencia al paso. de corriente
eléctrica = 1,0 x 10%°()L x em.

25, Si Be procede como se ha descrito en este
e jemplo, pero se trabaja sin embargo & 1709C se obtie
nen, por hora, 3650 kg de dster de mala calidad de olor
¥y une resistencia al paso de corriente eléetrica

< 1,0x lOleLi cm,
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EJEMPLO 3

Se procede como se ha descfito en el o jome
plo 1, pero con una presidén de 20 Toré bajo introduc—
cién, por hora, de 210 kg de vapor de egua recalenta-
do de 16 atmdsferas y 2100 kg de adipato de di-iso~
nonilo en bruto. Se obtienen, por hora, 2.078 kg de
adipato de di-iso-nonilo que es totalmente inodoro ¥y
tiene una excelente establlidad al almacenamiento con
tra empeoramisnto del olor.

NOTA

Descrita suficientemente la naturaleza del
invento, asl como la manera de realizarlo en la prdc-~
tioa, debe hacerse constar que las disposiciones ante-

riormente indicadas son susceptibles de modificaciones

de detalle en cuanto no altersn su prinecipio fundamental,

Tambidn se hace constar gue el invento corresponde a -
une gsolicitud de patente preéentada en Alemania, con
el mimero P 21 31 114.8 de 23 de junio de 1971, aco-
giéndose por lo tanto a los beneficioé que conceden -
los Convenios Internacionales en vigor, siendo lo que
constituye la esencia del referido invento y por lo -
que se solicite Patente de Invencidn por 20 efios en
Egpafie, sobre : PROCEDIMLENTO PARA LA OBTENCION DB
ESTERES PLASTIFICANTES ALTAMENTE PUROS, caracterizdn-—
dose por lo siguiente:

18,~ Procedimiento para la obtencidn de ds-
teres plastificantes altemente puros, mediante trata-
miento con vapor de agua de ésteores en bruto neutros,
que se ﬁan obtenido por eaterificacidn en ausencia de

catallzador, e temperaturs elevada y presidén reducide,
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caracterizado porque el tratamiento con Gapor de agua
se efectia a temperaturas de hasta 1202C,
28, Procedimiento segin la reivindicacidn
18, caracterizado porque se emplea de 1 a 20 % en e
5, so de vapor de agua, referido a la cantidad de dster.
32.~ Procedimiento segin la reivindicacidn
12, caracterizado porque se tratan los dsteres en bru
to obtenidos & partir de dcido ftdlico o dcido adIpico
y alcoholes alifdticos con 4 a 13 dtomos de carbono,
10. 42,~ Procedimiento segyn la reivindicacién
18, caracterizado porque el tratamiento con vapor de
agua se efectda en forme contimue en una columna, in
troduciendo el dster en bruto por la cabeza de la co-
lumne, que estd bajo una presidén de 20 a 80 Torr, y si-
15. multdneamente por la cola se introduce, en contracorrien
te con el éster, el vapor de ague,
58,~ Procedimiento para la obtencién de és-~
teres plastificantes altamente puros, tal y como que-
da sustancialmente descrito en la fresente Memoria,
20, Esta Memoria consta de diez hojas, escritas
a mdquine por una sola cara,
23 JUN, 1872
Medrid,

BADISCHE ANILIN-& SODA-FABRIK
AKXTIENGESELLSCHAFT.

1. GOMEZ ACERO Y MODET
£ s Elemodan Ly Gioola Fotediadoa




	Bibliographic data
	Description
	Claims



