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Inventia de fatd se referd la un procedeu de obtinere a unor esteri ai 2-etil-
hexanolului, utilizati in industria prelucratoare a maselor plastice, ca plastifianti pentru
policlorura de vinil.

Se cunosc procedee discontinue de obtinere a plastifiantilor alifatici si aromatici
pentru PVC, care constau in esterificarea in cataliza acida a 2-etilhexanolului, reactia
desfasurandu-se in prezenta sau absenta unui agent reducator, la temperaturi de
110...180°C si cu reducerea treptatd a presiunii, urméand purificarea esterului brut
prin neutralizarea esterului brut prin neutralizare-spalare, devolatilizare si filtrare.

2-Etilhexanolul se mai poate esterifica si in flux continuu, utilizadnd catalizatori
neacizi, pe baza de alchil -titanati, care insa prezintd dezavantajul c& se folosesc numai
in prezenta unui agent de activare.

Procedeele desfasurate in cataliza acida necesitd manopera suplimentara
pentru realizarea fazelor de neutralizare-spalare a esterului brut, faze care conduc in
acelasi timp si la pierderi considerabile de produs finit. De asemenea, pentru aceste
faze sunt necesare mari cantitdti de apa care necesitd consumuri energetice supli-
mentare pentru epurarea lor.

Problema, pe care o rezolvd, inventia consta in stabilirea catalizatorului si a
parametrilor reactiei, astfel, incat sd se asigure conversia practic totald a compo-
nentei acide la faza de esterificare, printr-un procedeu simplu, pe instalatii universale
de esterificare.

Procedeul de obtinere a unor esteri ai 2-etilhexanolului, utilizati in industria pre-
lucratoare a maselor plastice, ca plastifianti pentru policlorura de vinil, constéand in
esterificarea 2-etilhexanolului cu acid adipic, anhidrida ftalica si anhidrida trimelitica,
in cataliza neacida, conform inventiei, inldtura dezavantajele mentionate, prin aceea
ca, reactantii se introduc in sistem, concomitent cu catalizatorul, pe baza de alchil-
titanati si staniu, reactia desfasurandu-se in topiturd, in mediu inert, la temperatura
de 170...230°C, timp de 3...6 h si raport molar 2-etilhexanol/componentd acida
cuprinsa, intre 2,4/1....4/1, apa de reactie fiind eliminatd prin distilare la presiune
atmosferica si spre final prin barbotare energica de gaz inert.

Inventia prezintd urmatoarele avantaje:

- reducerea consumurilor energetice, de manopera si de materiale legate de
epurarea apelor de spélare, prin eliminarea fazelor de neutralizare-spalare;

- diminuarea pierderilor de ester brut;

- reducerea costurilor de productie;

- plastifiantii obtinuti sunt de calitate superioara, iar trimelitatul de tri- 2-etilhexil
poate fi utilizat in recepturile de PVC cu destinatie speciald, cum ar fi, izolari de
sarme, repere de automabile, articole de protectie Impotriva umiditatii.

Se dau, in continuare,4 exemple de realizare a inventiei.

Exemplul 1. Intr-un balon de esterificare previzut cu agitator, termometru,
refrigerent ascendent si fiold Dean Stark se introduc concomitent: 148 g anhidrida
ftalicd, 312 g 2-etilhexanol si 0,23 g oxalat de staniu.

Instalatia trebuie sa fie perfect etansa, iar incalzirea masei de reactie se face
in atmosfera de gaz inert. Condensui format pe intreaga duratd a esterificarii se
colecteaza in fiola Dean Stark, de unde 2-etilhexanolul se recirculad in balon, iar apa se
elimind. Temperatura de reactie este, de 185...230°C. Spre sfarsitul reactiei trebuie
aplicatd barbotarea de gaz inert, astfel, incat sa se asigure o distilare normala.
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Esterificarea se continud in acest mod pana la colectarea intregi cantitati de apa,
stoichiometric calculatd din sistem(5...4) h. Se opreste incalzirea si produsul se
raceste. Indicele de aciditate al produsului este sub 0,1 mg KOH/g.

Purificarea esterului brut se face prin devolatilizare si filtrare. Se abtine ftalatul
de di-2-etithexil, plastifiant pentru PVC, avand urmatoarele caracteristici:

-indice de aciditate ............cooooeiiiii mai mic de 0,1 mg KOH/g;
-densitate, 18 20°C .......oveee 0,984 + 0,002 g/cm?;
- punct de inflamabilitate (Marcusson) ............c.cccoevennne. ... minimum 206°C.

Exemplul 2. in conditile de reactie, descrise la exemplul 1, se introduc n
balonul de esterificare 146 g acid adipic, 312 g 2-etilhexanol si 0,33 g tetrabutil-
ortotitanat.

Temperatura de reactie este de 220...230°C, iar durata 4...5 h. Indicele de
aciditate al produsului este sub 0,1 mg KOH/g.

Purificarea esterului brut se face prin devolatilizare si filtrare. Se obtine adipatul
de di-2-etilhexil, plastifiant pentru PVC, avand urmatoarele caracteristici:

~indicede aciditate.............oooiiiiiiiii mai mic de 0,1 mg KOH/g;
-densitate, 1@ 20°C..............oooi 0,927 = 0,003 g/cm?;
- punct de inflamabilitate (Marcusson) ..........c...ccccoiii minimum 195°C.

Exemplul 3. In instalatia de esterificare, descrisa la exemplul 1, se introduc
192 g anhidrida trimelitica, 468 g 2-etilhexanol cu continut de apa sub 0,1% si 0,23
g tetraizobutilortotitanat (C,H),Ti. Temperatura de reactie este, de 210°C, iar timpul
de reactie este de 4 h. Spre finalul esterificarii, eliminarea apei din sistem se face cu
o barbotare energicd de gaz inert. In aceste conditii, aciditatea masei de reactie
scade sub 0,1 mg KOH/g.

Purificarea esterului brut se face prin devolatilizare si filtrare, ca in exemplul 1.

Exemplul 4. In conditiile de reactie, descrise in exemplul 3, se supun esterifi-
carii 192 g anhidrida trimelitica, 648 g 2-etilhexanol si 0,25 g dihidroxiclorbutilstaniu:
C,HgSn(OH).CI.

Lucrandu-se, conform exemplelor 3 si 4, se obtine trimelitatul de tri-2-etilhexil,
plastifiant cu destinatie speciald, care are urmatoarele caracteristici:

- indice de aciditate ... mai mic de 0,1 mg KOH/g;

-densitate, 12 20°C .........ccoooiii 0,988 g/cm®;

-indice de refractie, 1a 25%C .............coooiiii i 1,484;

-puUNCE de CONGEIArE ... ....oiiiiiie e - 42°C;

- punct de inflamabilitate (Marcusson) .............c...coooiil. minimum 240°C;

-viscozitate, 18 25°%C .. ... 207...208 cSt.
Revendicare

Procedeu de obtinere a unor esteri ai 2-etilhexanolului, utilizati in industria pre-
lucratoare a maselor plastice, ca plastifianti pentru policlorurd de vinil, constand in
esterificarea 2-etilhexanolului cu acid adipic, anhidrida ftalica si anhidrida trimelitica,
in cataliza neacida, caracterizat prin aceea ca reactantii se introduc in sistem, con-
comitent cu catalizatorul pe baza de alchil-titanati si staniu, reactia desfasurandu-se
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in topiturd, in mediu inert,la temperatura, de 170...230°C, timp de 3...6 h si raport
molar 2-etilhexanol /componenta acida cuprinsa, intre 2,4/1....4/1, apa de reactie
find eliminatd prin distilare la presiune atmosferica si spre final, prin barbotare
energica de gaz inert.
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