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La presente invencidn se relaclona con un pro-
cedimiento de esterificacidn.

- . La produceidn de ésteres mediante la ssterifi-

cacidn directa de un alcohol con un dcido o un anh{-

5. drido dcido frecuentemente proporciona un éster que



5.

10.

15.

20.

25.

30.

posee una ascidez residual eivn cuando estéd presente un exceso
del alcohol y la remccidn se lleva a cabo en presencia de un
catalizador de esterificacidn no deido. -

Convencionalmente, el producto de éster es enfriado
¥ lavado con una solucidn alcalina acuosa pars reducir la acl-
des fesidual pero. este tratemiento requiere que el éster sea
enfriado por debajo de 100% y a menudo da lugsr a dificulta-
des de separacidn de fases entre la fase de éster y la fase
acuosa con una consecuente pérdide de producto debido a la se-
paracidn de fases. En particular, cuando estén presentes cler
tos catalizadores de esterificacidén que contienen metales, por
ejemplo compuestos de titanio, un bafio de fase liquida con al
calino acuoso hidroliza el compuesto metdlico para producir un
precipitado gelatinoso que es diffcil de filirar y tiends a
agravar la pérdida de producto cuando las fases orgdnicas y
acuosas se separan. Ademds, en procedimientos de esterifica-
cidn en donde se utiliza un aleohol de ebullicidn relativemen
te elevada, por ejemplo un aleanol de Cg a Cq4 es habifual
eliminar el exceso del alcohol al término de la reaccidén so~
plando vepor a través del producto de reaccidén a una tempera~
tura de por ejemplo 100-200°C y preferiblemente 130-180°C. Si
se intenta este método de eliminacidn de alcohol sin primero
eliminar el catalizador de esterificacidn este Wltimo cataliza
la hidrélisis del éster resultando en un aumento en la acidez,
mientras que un catalizador de titanlo por ejemplo es hidroli
zado a un gel diffcilmente separesble. Ias reacciones de este-
rificacién a menudo se llevan a cabo s temperaturas hasta de
250°G, de manera que 81 la acidez residual debe reducirse por

medios convencionales antes de la eliminscidn del exceso de

alcohol, el producto de reaccidén debe enfriarse desde 180 g
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250 ¢ & asproximademente 100°C para tratamiento con alcali acug

80 y debe luego recalentarse por encima de 140°C para trate-
miento con vapor. Este calentemiento, enfriemiento y recalen
tamiento es costoso en términos de tiempo y dinero.

Se he hallado shora un método pare reducir la acidez
residual en el producto de éster sin enfriar este dltimo a
aproximademente 100°¢ Yy que a la vez es eficaz paras eliminar
catalizadores metdlicos o de compuestos metdlicos que son
popularmente utilizados en procedimientos de esterificacidn.
El método tembién puede utilizarse pare reducir la temperatu
ra del producto de éster y a la vez para destilar por vapor
el alcohol residual.

De acuerdo con la presente invencidn el procedimiento
de esterificacidn comprende hacer reaccionar un alcohol con
un dcido o un anhidrido dcido en presencia de un catalizador
de esterificacidn metdlico o de compuesto metdlico en donde
el producto de éster que contiene el catalizador es tratade
con una solucién acuosa de dlcali inorgdnico mientras gue se
mantiene la temperatura en exceso de 100°C durante el trata--

miento.

El procedimiento de la presente invencidn es general-
mente eplicable a ésteres que hierven por encima de 100°C
a presidn atmosférica. Sin embargo, es particwlsrmente apli
cable a ésteres que derivan de los siguientes dcidos:

Acidos monobdsicos: que contienen haste 20 dtomos de carbono,

por ejemplo dcidos alcandicos como ser deido mirfstico, pal-
mnitico y estedrico, dcidos alquenocicos como ser dcido oleico,
o derivados de estos dcidos alcanoicos y alquenoicos, por
ejemplo deido ricinoleico;

Acidos dibdsicos slifdticos: especialmente aquellos que con
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tienen hasta 20 dtomos de carbono, preferiblemente hasta 10

dtomos de carbono como ser dcido adfpico, azelaico o sebdsi-
co;
Acidos aliféticos tribdsicos: como ser deido eftrico;

Acidos sromdticos monobdsicos: por ejemplo aquéllos que con-

tienen hasta 10 dtomos de carbono, como ser gcido benzoico;
Acidos aromdticos dibdsicos y sus enhf{dridos: como ser los
tres dcidos ftdlicos especialmente dcido ftdlico en sf (dei-
do ortoftdlico) o anhidrido ftdlico, y sus productos de hidrg|
genacidén, por ejemplo anhidrido hexmhidroftdlico, ¥y
Acidos aromgticos tribdsicos y sus snhidridos: como ser dei-
hemimellitico, trimellitico o trimésico o sus anhfdridos.

Los dcidos preferidos son el dcido o-~ftdlico o su anhi

drido, decido adfpico, dcido azelaico o dcido sebdsico.

Ia parte alcohdlica de ésteres a los cusles el presen~
te procedimiento es particularmente aplicable incluye los
siguientes:

Alcoholes monohidricos: que contienen hasta 20 dtomos de car-

bono, particularmente alcanoles que contienen 4 a 14 dtomos
de earbono, por ejemplo butanol, isoheptanol, iso-octanol, 2-
etilhexanol, nonasnol, decanol, tridecanol o mezclas de alcoho
les que contienen, por ejemplo, 7 a 9 dtomos de carbono como
ser aguéllos obtenidos a partir de mezclas olefinicas por el
procedimiento 0XO0j ‘

Alooholes dihfdricos: que contilenen hasta 20 dtomos de carbon

por ejemplo monoetilenglicol, dietilenglicol, trietilenglicol,l

mono-, di-, 0 tripropilenglicol, los butilenglicoles o 2,2,4~
trimetilpentano diol;
Alcocholes trihfaricos: como ser glicerol;

Alcoholes cfclicos alifdticos: que contienen hasta 12 dtomos




de carbono, como ser ciclohexanol;

Derivados: particularmente otros derivados de los alcoholes
dihfaricos y trihidricos, por ejemplo derivados de éter de
alquilo inferior camo ser 2-butoxi-etanol.

5. Los alcoholes preferidos son los alcoholes monohidricos
que contienen de 4 a 14 dtomos de carbono.

Ejemplos de catalizadores de esterificacidén de compues-
tos metdlicos incluyen alcéxidos de titanio, preferiblemente
de alcoholes inferiores que tienmen 1 a 16 dtomos de carbono
10. en cada grupo alquilico, por ejemplo 2 a 6 dtomos de carbono
en cada grupo alquflico (que pueden si se desea ser formados
in gitu) titenia, compuestos de titanio poliméricos especial-
mente aquéllos que contienen grupos organicos, metal de tita-
nio o sales de titanio y'los correspondientes compuestos de
15. circonio.

Alcelis inorgdnicos que pueden utilizarse en el prouce-
dimiento de la presente invencidn incluyen los hidrdxidos,
carbonatos o bicarbonatos de metales alcalinos, siendo prele
rido el carbonato de sodio, Un andlisis del producto de 4s~
20, ter permite que pueda determinarse su acidez residual y por
lo tanto puede caleularse la cantidad de délecali requerida.
Preferiblémente se mtilize un exceso de 10 a 1000 % por ejem-
plo 100 % de exceso de dlcali. ILa cantidad de £lcali luego
ge introduce en la forma de una solueidn acuosa. Ia centided
25. de sgua en la solucidn acuosa puede ser agquélla que la experiqg
cia ha demostrado genera suficiente vapor pars eliminar el ex
ceso de alcohol mediante destilacidn por vapor. Alternativa-
mente, puede- sgregarse una proporcidn sustencial del dloeli en

una solucidn concentrads siendo el resto agregado como ung SoO-

30. lucidn diluida para proveer el vapor para la destilacidn por



50

10.

15.

20.

25.

30.

4’{4@01} -6~

vapor mientras que sl es necesario puede agregarse solemente
el agua luego del dlcali acuoso para generar el vapor necesa-
rio. Se ha hallado que en cuslquier “sistema dado la misma
centidad de agua produce la misma disminucién en la tempera-
tura en experimentos repetidos de maners de que el procedi-
miento de le presente invencidén provee un medio rdpido y fa-
cil para lograr wne disminucidn predeterminada de temperatu-
ra. La alternativa de utilizar el presente procedimiento es
proveer errollamientos de enfriemiento costosos o esperar un
tiempo excesivemente largo pars que tenga luger un enfrismien
to no ayudado.

Los productos de éter que pueden traterse por el pre-
sente procedimiento contiene el catalizador que he sldo utili
zedo en le esterificacidn. ZEl catalizador es un catalizador
de metal o compuesto metdlico por ejemplo titenio, cireonio,
aluminio, o cine o un compuesto de los mismos. Ie acidez re
gidual en ei producto de éster es finalmente de 0,1 & 0,2
mgn. KOH/gramo pero puede ser ten elevado como 1,0 mgn.KOH/
gramo. Iuego del tratemiento mediante el procedimiento de la
presente invencidén el {ndice de dcido es preferiblemente de-
ducido por debajo de 0,05 mgm.KOH/gremo. Bl procedimiento
es pérticularmenxe apropiado para usar con productos de éster
derivados de una esterificacién catalizada por titenio, es dgl
cir una reaccidén de esterificacidn ecatalizada por titanio o
un compuesto de titanio, por ejemplo un éster de titenio co-
mo ser titanato de tetraisopropilo ya que ademds de ser dedu
cida la acidez el catslizador es precipitado en ung forma que
puede ser dejads en el producto o puede fdcilmente separarse

del mismo por filtracidn.

E1l procedimiento de esterificacidn se lleva a cabo &
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una temperaturs en exceso de 100°%¢ ¥y preferiblemente entre
10090 y 250°C, mdes preferiblemente entre 150°C y 250°¢. E1
élcali acuoso puede introducirse en o por debajo de la super-
ficie del producto de éster, por ejemplo por medio de un con
ducto de extremo sbierto. En este Wltimo caso el dlcali acug
8o puede introducirse simplemente proveyendo un "frente"
apropiado de solucidn acuosa o el dlcali acuoso puede ser
forzado por una bomba o por presidn de un ges inerte como ser
nitrdgeno.

El procedimiento de la presente invencidn pueds ser un
procedimiento de esterificacidn en tands, cont{muo o semicon~
t{nuo. En el primer caso la reaccidn de esterificacién pue-
de llevarse a cabo en un reactor en tandas y el producto de
éster puede tratarse con solucidén de dlcali acuoso tembidn
de meners discontinua. Cuando el dlcali acuoso ha sido agre-
gado el producto de éster puede filtrarse y luego puede iu-
troducirse continuamente a un purificador por vespor en don-
de sl es necesario el resto del alcohol es eliminado por con
tacto con vapor s sproximademente 150 a 210°C. Alternativa-
mente, como se ha descrito puede agregarse agua o una solu-
cién de d€lcali acuoso diluido luego del dlcell acuoso y con
aplicacidn de calor y a un vacio parcial (por ejemplo 700 mm
Hg de presidn ebsoluta) el exceso de alcohol es eliminado en
una corriente de vapor gemerada in situ.

El procedimiento de la presente invencidn es particu-
larmente apliczble a la preparacidn de ésteres plastifican—
tes para poliviniloloruro a partir de anhfdrido ftdlico y un
alcanol 66?04 e Cyy o mezcla de dichos alcenoles. Por ejem-
plo, una mezcla de anhf{drido ftdlico y wno o mds de estos

alcanoles puede calentarse gradualmente hasta 180-250°C, pre—~
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feriblemente & aproximadamente 200~240°C, en presencia de un
catalizador de titenio por ejemplo isopropdxido de titanio,
estando el alcanol en 10 a 30, por ejémplo 25 mol por ciento
en exceso del estequiométrico. Cuando la temperatura alcanza
180°-250°C, la esterificacidn estd sustancialmente campleta
si bien la acidez residual es de aproximadamente 0,3 a 0,05,
t{picemente 0,1 mgm.KOH/gremo. Ia solucidn de carbonato de
sodio luego se agregs lentamente al producto de éster para
proveer preferiblemente 1 a 12 por ejemplo 2 & 6 veces la can
tidad estequiométrica de dleali. Cuando la temperatura ha
disminuido a 150-200°C se admite sgua o una solucidén de Alca-
1i geuoso diluido y el exceso de alecanol se eliminp, Median-
te este tratamiento el catalizador de titanio se precipita y
puede separarse por filtracidn con exceso de cerbonato de so
dio y la acidez residusl reducirse s menos de 0,05 mgm.KOH/g:g
mo, tipicemente & 0,02 mgn.KOH/gramo.

Ia presente invencidn se describird shora adicionalmep
te con referencia a los sigulentes Ejemplos.

EJEMPLOS 1-3

3,75 gram moles de isooctanol, 1,5 gram mol de anhidri
do ftdlico y 0,0015 gram mol de isopropdxido de titanio se cg
lentaron a presidn atmosférica en wn frasco de 2 litros equi-
pado con un agltador, termdmetro, tubo de muestra y condensa-
dor de reflujo. La temperstura se llevd hasta 200°C cuando
se tomd uns muestra de la mezcla de reaccidn y se determind
su Indice de deido.

El condensador de reflujo luego se redispuso para per-
nitir la conduccién de liguido a un receptor y un tubo conec-

tedo a través de une espita a un recipiente de dlecali acuoso

se hizo pasar a través del cuello del frasco de manera de que



5

10,

15.

20.

25.

514004

estaba sumergido por debajo del nivel del 1liquido de reac-

oidn. Se conectd una fuente de nitrdgeno a une pieza en for
ma de T en el tubo inmediatemente por debajo del recipiente
de manera de que se podfa pasar nitrégeno sl liquido a 5 1/
hr junto con la solucidn acuosa. Bl recipiente se dispuso
pare proveer un frente constante de solucidn acuosa por enci
ma del nivel del producto de esterificacidn l{quido.

Ia determinacidn del velor de decido permitid caloular
la cantidad estequiométrica de dlecali y las centidades varian
tes en exceso de esta figura se agregeron en una serie de ex«
perimentos. A travds de experimentos se conocid el volumen
de agua requerido para produclir unas disminucidn dada en 1la
temperatura de los contenidos del frasco de manera que podia
establecerse la fuerzes y volumen de la solucidn alcalinu que
dehe agregesrse en cualquler caso en particular. Habiendo ecg
locado la solucidn alcalina correcta en el recipiente el ca-|
lor se retird del frasco y la solucidn alcelina se hizo pesax
por debajo de la cepa liquida lo mds rdpidsmente posible en
proporeidn con la evitacidn de formacidn de espuma en el
frasco. Iuego de agregarse la cantidad calewlada de solu-
¢ién de 4lcali acuoso se aplicd nuevaments calor y el dleall
acuoso se reemplazdé por agua que luego se agregd lentamente
en el frasco. Lo aplicacidn de un vacio parcisl (700 mms Hg
de presidn absoluta) permitid eliminar el exceso de alcohol
en la mezcla de reaccidn mediante 1o cual en realidad era
una destilacidn por vapor. Ios resultados de diversos expe-

rimentos se verdn en la Tebla siguiente.
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Temp, Indice [Volumen { Fuerza | Tiem-~ Ind;ce Temperatu
Ejem-| 2l tér |de dci [de molu | de solu | pos de aci | ra al tér
plo |mino de do de |cion de |eion de | de.adi | do lue |mino de
la reac |produg |carbong | carbong | cion o de la ,adi-
cion de [to de |to de to de |minu~ |la adi | cion
esteri~ | esteri |sodio godio tos eion
ficaddn | ficeodtn |agrege- | agrega~ KOH/g
ng. KO/ | do da %
&€
1 |200% 0,28 |27Tmls | 1,2 12 0,09 150°C
2 | 200° 0,18 |10 mls | 3,5 0,08 150°¢
0
3 | 200% 0,18 |30 mls | 3,5 0,04 150 ¢
EJEMPIO 4

Se esterificdé isooctanocl con anhidrido fidlico en un
reactor provisto con un arrollemiento de enfrismiento celen-
tado por una mezcla de Sxido de difenilo y difenilo (comer-
cializado bajo la denominacidn "THERMEX"). E1 reactor fud
provisto con un conducto de vacio que se conectaba con una
bomba de evacuacidn, apropiada y con un condensador para er—
frismiento por agua conectado g un decantador. Isooctanol y
agua eliminados durante la reaccidn de esterificacién podfan
condensarse en el condensador y el iscoctanol y agua separa-
dos en el decantador, siendo el isooctanol reciclado y el
agua descartada.

" Bl reactor se cargd con 8.500 kg de isooctanol y 4000
kg de anh{drido ftdlico seguido por 7,7 kg de isopropiltita-
nato en 10 litros de isooctanol. Ia temperaturs luego se
elevd a 200°C durante un periodo de 4 horss y se mantuvo a
esta temperatura durante 3} hores adicionsles siendo la pre-
sién reducida desde 760 a 300 mm de mercurio. Al término de
la reaceion el indice de deido de la reaccién era de 0,38 mg.

KOH/gramo. El vacfo luego se interrumpid con nitrdgeno y se
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agregd uns solucidn de 20 kg de carbonato de sodio en 60 li-
tros de agua al reactor siendo de una superficie del éster
erudo a 200°C. No hubo ninguna ebullicién violeta de agua,
demostrando que la neutralizacidén era tan tranquila como si
fuese llevada a osbo por debajo de 100°C. Ia adicién de la
solucién de carbonato de sodio concentrada involuord 20 minu-
tos y fué seguida por la reaplicacidén de vacfo (60 mm de mer-
curio) con adicidn de una solucidn acuosa al 1 % de carbonato
de sodio cuando tubo luger destilacidn por vapor del exceso
de alcohol en el producto de esterificacidén., Cuando habia si
do eliminado todo el exceso de alcohol se analizd nuevamente
una muestra del éster. EL {ndice de dcido ahora era menor
que 0,02 mg.KOH/gremo y el éster tenfa un color de menos de
5 unldades Hazen. Siguiendo la filtracidn el éster era apro-
plado pars uso sin una purificacidén adicional.
EJRMPLO
Ftalato de di-isodecilo
1,5 grem moles de anhidrido ftdlico, 3,45 gram moles

de isodecanol y 0,0015 gram moles de titanmato de tetraisopro-
pilo se Introdujeron en un frasco de 2 litros equipado con un
agitador, termdmetro, dispositivo de muestra, un condensador
enfriado por agua y conectado a un decantador y un conducto
de vacfo conectado a una apropiada bomba de evacuscidn, Al
comienzo de la reaccidn el decantador (también enfriado por
agua) se llend con iso-decanol. El alcochol y el agua eliming
dos durante la reaccién se condensaron en el condensador y se
separaron en el decantador. Siendo el alcohol recioclado sl
frasco y el agua descartada.

Los reactivos se celentaron a 200°C y se mentuvieron a

esta temperstura durante 2 horas, siendo la presidn reducida
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do atmésfora @ 90 mm. Al término de la reacolén el fndice
dcido de la mezcla de reaceidn era de 0,42 mg.KOH/g.

Ia mezcla se transfirid a otro’frasco equipado con un
termémetro, cuenta-gotas, un conducto de immersidn conectado
a un conducto de vapor regulado con una pieza en forma de T
en el conducto para un suministro de nitrdgeno regulado, ¥y
uns columna conectada a un condensador dispuests apropiada-
mente para conduccidn de lfquido a un receptor. EL aparato
tembién estd equipado con un conducto de vacio.

El éster crudo se oalentd a 15000 a presidn atmosféri-
ca. Dos veces el requerimiento estequiométrico de carbonato |
de sodio (como una solucidn scuosa fuerte) se agregd lenta-
mente a través del cuenta-gotas. Ia mezcla se purificd por
vapor a 100 mm de presidn y 1509C, hasta que se elimind todo
el exceso del alecohol. EL dster se enfrid a 80°C y demostrd
ser facilmente filtrable. El {ndice de dcido final era de
0,005 mg.KOH/g ¥ el color era de menos de 5 unidades hazen,

EJEMPIO 6
Ftelato de di-nonilo

Se repitid el Ejemplo 5 utilizando nonsnol en lugar
de isodecanol. Al término de la reaccidn el {ndice de dcido
era de 0,05 mg.X0H/g. Iuego de neutralizacidén y putificacidn
el {ndice de dcido era de 0,01 mg.KOH/g y el color era de 5
unidades hazen. El éster era fécilmente filtrable.

EJEMPIO 7
Fialato de di-trideclilo

Se repitid el Ejemplo 5 excepto que se introdujeron
en el frasco 1,5 gram moles de anhidrido ftdlieo, 3,75 moles
de tridecanol y 0,0015 grem moles de titanato de tetra-isopro

pilo. Iuego de un tiempo de reaccidn de 2% horas a 200°C, el
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indice de dcido era de 0,23 mg.KOH/g. Iuego de neutraliza-
cidn y purificacidn, el color era de 30 unidades hazen y el
{ndice de dcido era de 0,07 mg.KOH/g. El éster era fdcilmen
te filtrable.

EJEMPIO 8
Irimellitato de di~octilo

Se repitid el Bjemplo 5 excepto que se introdujeron
en el frasco 1,3 gram mol de anhidrido trimeliftico, 4,48
gram moles de 2-etilhexanol y 0,0013 gram moles de titanato
de tetra=-isopropilo. Iuego de 2 horas a 20000, el fndice
de doido era de 0,43 mg.KOH/g. Se agregd al éster crudo
0,5 % en peso de carbono. Iuego de neutralizecidn y pu.rific%
cidn el {ndice de deido era ds 0,037 mg.KOH/g. E1 dster era
fécilmente filtrable.

EJEMPLO 9

Se repitid el Ejemplo 5 excepto que se introdujeron en
el frasco 1,2 gram mol de anhidrido trimell{tico, 4,48 gram
moles de alcoholes mezclados de 0}7—09 camercializados bajo
la denominacidén "Alphanol" y 0,0012 gram moles de titansto
de tetra-isopropilo. El {ndice de dcido era de 0,27 mg.KOH/
g luego de 1 3/4 hores de tiempo de reaccién a 20000. Se agrg
g6 0,1 % de carbono, y el éster crudo se neutralizd y se pu~
rificd. E1 {ndice de dcido final era de 0,045 mg.KOH/g. El
éster era fdcilmente filtrable.

EJEMPLO 10

Se repitid el Ejemplo 5 excepto que se calentaron du-
rante 3 3/4 horas a 200°C 1,5 grem moles de enhfdrido £t41i
c0, 3436 gram moles de iso-octanol y 0,0015 gram moles de cg

talizador de cloruro estanoso. El producto tenfa un {ndice

de dcido de 0,26 mg.KOH/g. Se agregd una centidad doble de
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nato de sodio concentrads & 200°C y el éster se purificd por
vapor a 200°C. A

El éster se filtrd sin dificultad para dar un producto
que tenfa un color de 10 unidades hazen y un {ndice de dcido
de 0,028 mg.KOH/g., ILa filtracidn del producto era fdcil.

EJEMPIO 11
Se repitid el Ejemplo 10 excepto que el catalizador

era cloruro estdanico y el tiempo de reaccidén era de 3 horas.
El valor de dcido del producto de esterificacidn era de 0,38
ng.KOH/g. Luego de neutralizacidn y purificacidén por vapor
el {ndice de dcido finel era de 0,062 mg.KOH/g y el color era
de 5 unidades hazen. ILa filtracidén del producto era facii.

EJEMPIO 12
1,5 gram moles de anhidrido ftdlico, 3,36 grem molee

amino se oalentaron durante 110 minutos a 200°C cuando el fn-
dice de dcido de los reactivos era de 0,06 mg.KOH/g.

Se agregd dos veces el requerimiento estequiométrico de
carbonato de sodio (como una solucidn acuosa fuerte) al éster
crudo a 20000. Se aplicd una presién de 100 mm y el éster
crudo se purificd pasando en agua y calentando a 200°C quran=-
te 1 hora. EL valor de {ndice final del éster era de 0,022
mg.KOH/g y el color ers de 125 unidades hazen, Un tratemien-
to subsiguiente del éster con 0,5 % de carbono s 100°C duran-
te 1 hora redujo el color a menos de 5 unidades hazen.

-~-NOTA -~

Descrita suficientemente la naturaleza del invento, asi

como la manera de realizarlo en la préctica, debe hacerse conj

tar que las disposiciones anteriormente indicadas, son suscep
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tibles de modificaciones de detalle, en cuanto no slteren

su principio fundemental. También se hace conster que el in
vento corresponde a una Solicitud de Patente, presentada en
Inglaterre, con fecha 24 de sbril de 1972, bajo el nimero
18825/72, ascogiéndose por lo tanto a los beneficios que con-
ceden 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 afios en Espafin, sobre:
PROCEDIMIENTO DE ESTERIFICACION; caracterizdndose por lo si=~
gulente:

18,= Procedimiento de esterificacidn, caracterizado
porgue comprende hacer reaccionar un alcohol con un acido o
un anhfdrido de dcido, en presencia de un catalizador de s~
terificacidén de metal o compuesto metdlico; y tratar el pro-
ducto de éaster, que contiene el catalizador, con una solucidn
acuosa de dloali inorganico, mientras se mantiene la tempera-
tura por encima de 100°¢ durante el tratamiento.

28,~ Procedimiento segin la reivindicacidén 1, caracte~
rizedo porque el geido es un deido dibdsico alifdtico que uon
tiene hasta 20 dtomos de carbono.

3&,~ Procedimiento segin la reivindicacidn 2, caracte-
rizado porque el acido es dcido adfpico.

49,- Procedimiento segin la reivindicacidn 1, caracte~
rizado porque el deido es un deido ftdlico o anhidrido £441i-
co.

58.~ Procedimiento segin cualquiera de las reivindica-
ciones anteriores, caracterizado porque el alcohol es un al=-
cohol monokidrico que contiene hasta 20 dtomos de carbono.

68,~ Procedimiento segin ls reivindicacién 5, caracte-

rizado porque el alcohol es un alcohol que contiene 4 a 14 éti
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mos de carbono.

78.- Procedimiento segin ouslguiera de las reivindi-
caciones anteriores, ceracterizado Porque el dlcali inorgs-
nico es un hidrdxido, carbonato o bicarbonato de metal alca-
lino.

82.- Procedimiento segin cualquiera de las reivindi-
caciones anteriores, caracterizado porque se utiliza un exce
so de 10 g 1000 % de dlceli sobre la cantidad estequiométri-
ca.

98,- Procedimiento segin cuslqulera de las reivindicg
ciones anteriores, caracterizasdo porque estd presente sufi-
ciente agua en le solucidn acuosa pera eliminar exceso de al
cohol mediante destilacidn por vapor.

108, - Procedimiento segin cuslquiera de las reiviadi-
caciones anteriores, caracterizado porgue el catalizador
es titanio, circonio, estafio, aluminio o0 cinc o un compuaes—
to de los mismos.

118, - Procedimiento segin cuslquiers de las reivindi-
caciones anteriores, caracterizado porque la actividad resi-
dual del producto de éster es a lo sumo 0,05 mg de hidrdxido
de potasio por gramo. '

128.~ Procedimiento segin cuslquiera de las reivindi~
caciones anteriores, caracterizado porque la esterificacidn
es catalizada por titanio o un compuesto de titanio y en done
de el catallizador se separa del producto del procedimiento
mediante filtracidn.

138.~ Procedimiento segln cuslquiera de las reivindi-
caciones anteriores, caracterizado porque la esterificacidn
es conducida @ una temperaturs en la gema de 100-260°C.

148.~ Procedimiento segin cuaslquiera de las reivindi-
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caclones anteriores, caracterizado porque el dlcali acuoso
es introducido en o por debajo de la superficie del éster
por medio de un conducto de extremo sbierto.

158,= Procedimiento segin la reivindicacidén 1, carac-
terizado porque una mezcla de anhidrido ortoftalico y por lo
menos un alcohol que tiene 4 a 14 stomos de carbono, estando
el alcohol presente en un exceso de 10-30 %, se calienta gra-
dualmente hasta una temperatura de 180—260°C en presencia de
un catalizador de titanio, se agrega un carbonato de sodio
acuoso en una cantidad de 1 a 12 veces la cantidad estegnio-
métrica requerida pers neutralizar el producto, la temperatn
ra se reduce a 150-200°C y se admite ague 0 una solucidn écqg
sa diluide de dlcali, el alcohol en exceso se eliminag y el cg
talizador se separa del producto por filtraciédn.

162.= Procedimiento de esterificacidn, tal y como que~
da sustancialmente descrito en la presente Memoria.

Egte Memoria consta de 17 hojas, escritas a mdquina
por una sola cara;

Madrig o & JUEL 1573
IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED.,

3 GORMEZ ACZDO Y uoey

/ % B Elredot L, Gasle Feruda %
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