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DESCRIPCION

Meétodo para la produccién de carbonatos de dial-
quilo.

La invencion estd en el area de las cosmética y
se relaciona con un procedimiento para la produccién
de aceites del tipo de carbonatos de alquilo, con los
cuales se obtendran productos con caracteristicas me-
joradas de olor.

Estado de la técnica

Los carbonatos de dialquilo representan nuevos
materiales oleosos interesantes para la cosmética y
usualmente son manufacturados mediante la transes-
terificacion de carbonatos de dietilo o dimetilo con al-
coholes grasos de cadena larga. La produccién y em-
pleo son preferibles particularmente desde el carbo-
nato de dioctilo que bajo la denominacién INCI del
capronato de dicaprililo y la marca comercial Cetiol®
CC (Cognis Alemania GmbH) [véase WO 97/47583
(Cognis)]. Es desventajoso sin embargo que los car-
bonatos posean un olor similar al sudor, de manera
que es necesario para su uso en cosmética afiadir un
perfume. Un sistema desodorizante usual para estos
casos ha demostrado ser infructuoso.

Por lo tanto el objeto de la presente invencién con-
siste en obtener carbonatos de dialquilo que exhiban
cualidades odoriferas mejoradas con respecto al esta-
do de la técnica, con el fin de facilitar su empleo de
esta forma en cosmética.

Descripcion de la invencion

El objeto de la invencién es un procedimiento para
la produccién de carbonatos de dialquilo de la formu-
la (I),

RI1IOCOOR2 @

en donde R1 y R2 representan independientemente
restos de hidrocarburos lineales o ramificados con 6 a
22 atomos de carbono y 0 o 1 a 3 dobles enlaces, por
transesterificaciéon de C1-C4-dialquilcarbonatos con
alcoholes C6-C22- con los cuales se obtiene la mezcla
cruda de la transesterificacién

(a) de una primera rectificacion y destilando los
productos de bajo punto de ebullicién,

(b), de tal forma que se obtienen los productos re-
siduales de una segunda rectificacién, separandose las
impurezas mas pesadas, y

(c) de tal manera que se obtiene finalmente un des-
tilado en una columna de desodorizaciéon mediante
vapor de agua o gases inertes de las impurezas cen-
trales, en particular los portadores de olores.

La invencién es la base de la realizacién, que dis-
minuye o anula el olor impartido por los carbonatos
de dialquilo a impurezas completamente diferentes,
que pueden eliminarse s6lo mediante procedimientos
complejos. Sorprendentemente, se ha encontrado que
la combinacién de de dos productos de rectificacién a
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un producto final desodorante lo hace completamente
libre de olores desagradables y que puede usarse en
cosmética sin la adicién de perfumes.

En la primera rectificacién de la rectificaciéon de
dos etapas se separan las impurezas indeseables de
bajo punto de ebullicién. El producto intermedio es
sometido entonces a una segunda rectificacion, con
la cual se dejan en el residuo sélido las impurezas
mds pesadas y solo se reutiliza el destilado. Cuando
sea particularmente favorable, pues poco deterioro su-
fren los materiales, se emprende la evaporacién de la
mezcla de transesterificacién mientras que se recibe
el destilado con la ayuda de una combinacién de eva-
porador fino de una seccién delgada y evaporador de
pelicula por goteo. La rectificacion se hace en particu-
lar en columnas con empaques estructurados, los cua-
les exhiben preferiblemente una pérdida de presion de
menos de 1-2 mbar/m. Usualmente la primera rectifi-
cacion se lleva a cabo de preferencia a temperaturas
dentro del rango de 180 a 250°C y a una presién re-
ducida (de cabeza) disminuida de 0,01 a 10 mbar, a
temperaturas de 180 a 200°C y, de 1 a 10 mbar. La
segunda rectificacion tiene lugar usualmente a tempe-
raturas de 150 a 250°C y a una presion disminuida (de
cabeza) de 0,01 a 0.5 mbar, preferiblemente a tempe-
raturas de 150 a 180°C y una presién disminuida (de
cabeza) de 0,01 a 0.5 mbar.

Desodorizacion

La desodorizacién se logra usualmente en una co-
lumna con una presién reducida de 10 a 100 mbar by
con vapor de agua o gases inertes, preferiblemente ni-
trégeno.

El procesamiento técnico de dioctilcarbonatos fue
alcanzado en dos columnas de rectificacién fisica-
mente acopladas, cada una de 0.5 m con empaque de
Sulzer AG, tal como la columna de desodorizacion.
El didmetro de la columna fue de 30 mm. La mezcla
cruda de la transesterificacion fue evaporada mediante
una combinacién de evaporadores de seccion delgada
y de pelicula de goteo, empezando por la primera co-
lumna de rectificacién, mediante la cual la presion de
cabeza cay6 a 5 mbar, con un aumento de temperatura
hasta 185°C, con una pérdida de presién de aproxima-
damente 9 mbar con un rendimiento de 43.5% en peso
de destilado a baja presién y 56.5 en peso de produc-
to de interés obtenido. Subsecuentemente, el subpro-
ducto fue evaporado de la misma manera y se aplico
sobre la segunda columna de rectificacién, con una
presién de cabeza de 0.1 mbar, con una temperatura
de 176°C, con una pérdida de presioén de aproximada-
mente 9 mbar. La desodorizacién siguiente tomo lu-
gar a 100°C en una columna separada con nitrégeno.
Se obtuvo un producto que resulté completamente li-
bre de olores aun después de 6 meses de almacena-
miento.

La Figura 1 muestra un diagrama de flujo del pro-
cedimiento.



3 ES 2278999 T3 4

REIVINDICACIONES

1. Un proceso para la produccién de dialquil car-
bonatos correspondientes a la férmula (I):

R10OCOOR2 @

En la cual R1 y R2 independientemente uno de
otro representan radicales hidrocarburo lineales o ra-
mificados que contienen de 6 a 22 dtomos de carbono
y de 0 6 1 a 3 dobles enlaces, por transesterificacion
de dialquil carbonatos C1-4 con alcoholes C6-22, ca-
racterizado porque

(a) la mezcla de transesterificacion cruda es some-
tida a una primera rectificacion en la cual las impure-
zas de de bajo punto de ebullicién son eliminados por
destilacion,

(b) el producto de “fondo” asi obtenido es someti-
do a una segunda rectificacién en la cual se retiran las
impurezas de alto punto de ebullicién, y

(c) finalmente, en una columna de desodorizacion,
el destilado asi obtenido es liberado de impurezas de
punto de ebullicién medio, bien con vapor o con gases
inertes.

2. Un proceso como el reivindicado en la reivin-
dicacion 1, caracterizado porque la mezcla cruda
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de transesterificacion y/o el destilado obtenido como
producto intermedio es evaporado en una combina-
cién de evaporadores de pelicula delgada y de pelicula
por goteo.

3. Un proceso como el reivindicado en las reivin-
dicaciones 1 y/o 2, caracterizado porque la rectifi-
cacion es llevada a cabo en columnas con empaques
estructurados.

4. Un proceso como el reivindicado en la reivin-
dicacion 3, caracterizado porque se usan columnas
con empaques estructurados que tiene una pérdida de
presion de menos de 1-2 mbar/m.

5. Un proceso como el reivindicado en al menos
una de las reivindicaciones 1 a 4, caracterizado por-
que la primera rectificacién se leva a cabo a tempera-
turas (fondo) de 180 a 250°C y bajo una presion redu-
cida (cabeza) de 0.01 a 10 mbar.

6. Un proceso como el reivindicado en al menos
una de las reivindicaciones 1 a 5, caracterizado por-
que la segunda rectificacion se lleva a cabo a tempe-
raturas (fondo) de 150 a 250°C y bajo una presion re-
ducida (cabeza) de 0.01 a 0.5 mbar.

7. Un proceso como el reivindicado en al menos
una de las reivindicaciones 1 a 6, caracterizado por-
que la desodorizacién es llevada a cabo bajo una pre-
sién reducida de 10 a 100 mbar.
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Figura i
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