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(57) Zusammenfassung: Die Erfindung betrifft ein Verfah-
ren zur Herstellung eines Esters aus einer organischen
Carbonylverbindung und einem Alkohol unter Durchfiih-
rung einer Veresterungsreaktion in Gegenwart eines Kata-
lysators, der eine anorganische Phosphor(l)-Verbindung
sowie ein Titanat umfasst. Das Verfahren wird derart durch-
gefiihrt, dass zunachst die organische Carbonylverbindung
und die anorganische Phosphor(l)-Verbindung miteinander
vermischt werden, die erhaltene Mischung anschlieBend
filtriert wird und dann der filtrierten Mischung der Alkohol
und das Titanat zugesetzt werden und die Veresterungsre-
aktion durchgefuhrt wird. Das Verfahren eignet sich beson-
ders zur Veresterung von (Poly)Fettsduren oder (Poly)Hy-
droxyfettsduren zu Estern mit einem hohen Veresterungs-
grad und geringer Farbigkeit.
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Beschreibung
Gebiet der Erfindung

[0001] Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren
zur Herstellung von Estern und insbesondere von Es-
tern, welche durch Veresterung von Fettsduren oder
Hydroxyfettsduren mit Alkoholen oder Polyolen er-
halten werden und welche beispielsweise als Zusat-
ze in kosmetischen Zusammensetzungen oder phar-
mazeutischen Zubereitungen verwendet werden.

Stand der Technik

[0002] Bei zahlreichen Veresterungsreaktionen und
vor allem bei der Herstellung von Fettsaure- oder Hy-
droxyfettsdureestern besteht das Problem, dass der
Veresterungsgrad oft nicht hoch genugist und das er-
haltene Produkt gelblich bis braunlich verfarbt ist.
Veresterungsgrad und Verfarbung sind unter ande-
rem abhangig von den bei der Veresterung einge-
setzten Katalysatoren. So erzielen saure Katalysato-
ren Ublicherweise zwar ein hellgefarbtes Produkt,
aber einen nicht akzeptablen Veresterungsgrad,
wahrend mit basischen Katalysatoren zwar ein guter
Veresterungsgrad erreicht wird, die erhaltenen Ester
daflr aber dunkel gefarbt sind.

[0003] In der EP 0 000 424 B1 wird beispielsweise
die Veresterung polymerer Monocarbonsauren wie
Poly(12-hydroxystearinsaure) mit Alkoholen wie Po-
lyethylenglycol beschrieben. Als Veresterungskataly-
sator ist unter anderem Tetrabutyltitanat erwahnt. Die
erhaltenen Hydroxyfettsaureester sind jedoch hin-
sichtlich ihrer Farbe nicht zufriedenstellend.

[0004] Um die Verfarbung polymerer Ester zu ver-
mindern, wurden auch Katalysatoren vorgeschlagen,
die aus einer Kombination mehrerer Verbindungen
bestehen. Die US-Patente 6080834, US 6166170
und US 6255441 betreffen Katalysator-Zusammen-
setzungen, die zur Herstellung von Polyestern und
hier insbesondere von Polyalkylenterephthalaten ein-
gesetzt werden kénnen. Die Katalysator-Zusammen-
setzung wird erhalten, indem eine Titanverbindung in
Gegenwart eines Komplexierungsmittels mit einer
Phosphorverbindung umgesetzt wird. Geeignete Ti-
tanverbindungen sind Tetraalkyl-orthotitanate, die
Phosphorverbindung kann eine Phosphorsaure wie
unterphosphorige Saure sein. Wendet man die be-
schriebenen Katalysator-Zusammensetzungen je-
doch auf die Veresterung von Fettsduren und insbe-
sondere Hydroxyfettsauren mit Alkoholen wie Polyo-
len an, werden Ester erhalten, die weder hinsichtlich
ihres Veresterungsgrades noch hinsichtlich ihrer Far-
be zufriedenstellend sind.

[0005] Der Erfindung lag daher die Aufgabe zugrun-
de, ein Verfahren zur Herstellung eines Esters zur
Verfligung zu stellen, welcher einen hohen Vereste-
rungsgrad bei gleichzeitig mdglichst geringer Far-
bung aufweist. Das Verfahren sollte sich insbesonde-
re zur Herstellung von Veresterungsprodukten von

2/6

Fettsauren oder Hydroxyfettsduren und Alkoholen
mit den vorstehend genannten Eigenschaften eig-
nen.

Beschreibung der Erfindung

[0006] Es wurde nun Uberraschend gefunden, dass
sich Ester aus einer organischen Carbonylverbin-
dung und einem Alkohol mit einem hohen Vereste-
rungsgrad und auBerst geringer Verfarbung unter
Verwendung eines Katalysators herstellen lassen,
der eine anorganische Phosphor(l)-Verbindung so-
wie ein Titanat umfasst, wenn eine bestimmte Abfol-
ge von Verfahrensschritten eingehalten wird.

[0007] Gegenstand der Erfindung ist entsprechend
ein Verfahren zur Herstellung eines Esters aus einer
organischen Carbonylverbindung und einem Alkohol
unter Durchfiihrung einer Veresterungsreaktion in
Gegenwart eines Katalysators, der eine anorgani-
sche Phosphor(l)-Verbindung sowie ein Titanat um-
fasst, worin zunachst die organische Carbonylverbin-
dung und die anorganische Phosphor(l)-Verbindung
miteinander vermischt werden, die erhaltene Mi-
schung filtriert wird und anschlielend der filtrierten
Mischung der Alkohol und das Titanat zugesetzt wer-
den und die Veresterungsreaktion durchgefuhrt wird.
[0008] Im Unterschied zu den bekannten Verfahren,
bei denen man in einer Vorstufe aus anorganischer
Phosphor(l)-Verbindung, Titanat und Komplexie-
rungsmittel eine Katalysatorkomponente herstellt,
welche dann der Reaktionsmischung aus Saure und
Alkohol zugefugt wird, werden die Katalysatorkompo-
nenten im erfindungsgemafien Verfahren getrennt
voneinander in verschiedenen Stufen zugesetzt. Da-
bei wird zunadchst die organische Carbonylverbin-
dung mit der anorganischen Phosphor(l)-Verbindung
vorbehandelt, und die erhaltene Mischung wird an-
schlief3end filtriert. Ohne auf eine bestimmte Theorie
festgelegt werden zu wollen, besteht der Vorteil die-
ses Vorgehens vermutlich darin, dass die Vorbe-
handlung mit der Phosphor(l)-Verbindung und die an-
schlielende Filtration zu einer Reinigung der organi-
schen Carbonylverbindung fihren. Dadurch wird der
Anteil an Verunreinigungen deutlich reduziert, der bei
der anschlieRenden Umsetzung des Filtrats mit dem
Alkohol in Gegenwart des Titanats zur Verfarbung
des erhaltenen Esters fiihren kdnnte. Die Anwesen-
heit des Titanats als zusatzliche Katalysatorkompo-
nente in der eigentlichen Veresterungsreaktion flhrt
schlief3lich zu den gewinscht hohen Veresterungs-
graden. Insgesamt werden daher im erfindungsge-
mafen Verfahren gering gefarbte Produkte mit einem
hohen Grad der Veresterung erhalten.

Organische Carbonylverbindung

[0009] Das erfindungsgemalie Verfahren ist nicht
auf die Herstellung bestimmter Ester beschrankt. Es
kénnen vielmehr grundsatzlich alle veresterbaren or-
ganischen Carbonylverbindungen eingesetzt werden
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wie Carbonsauren oder Carbonsaurederivate, insbe-
sondere Carbonsaureanhydride, Carbonsaurehalo-
genide, Carbonsauresalze, Carbonsaureamide oder
Carbonsaureester. Wenn im folgenden allgemein von
Carbonsauren als Ausgangsverbindungen der Ver-
esterungsreaktion die Rede ist, sind damit immer
auch die vorstehend genannten Derivate der ent-
sprechenden Saure gemeint.

[0010] Besonders geeignet ist das erfindungsgema-
Re Verfahren zur Herstellung von Fettsaureestern mit
einem Fettsaurerest, der 8 bis 22 und vorzugsweise
12 bis 18 Kohlenstoffatome aufweist. Die Carbonyl-
komponente kann auch substituiert sein. Besonders
vorteilhaft eingesetzt werden kann das erfindungsge-
maRe Verfahren beispielsweise bei der Veresterung
von Hydroxyfettsduren wie solchen mit 8 bis 22 und
vorzugsweise 12 bis 18 Kohlenstoffatomen im Fett-
saurerest. 12-Hydroxystearinsaure ist als Ausgangs-
verbindung des erfindungsgemaflen Veresterungs-
verfahrens besonders geeignet.

[0011] Anstelle der vorstehend beschriebenen mo-
nomeren Fettsauren oder Hydroxyfettsduren kdnnen
auch die entsprechenden Polyfettsauren oder Poly-
hydroxyfettsduren verwendet werden. Bevorzugt
sind solche mit einem Eigenkondensationsgrad von 2
bis 20 und insbesondere 2 bis 10. Ein bevorzugtes
Beispiel dieser Gruppe organischer Carbonylverbin-
dungen ist Poly-12-hydroxystearinsaure.

[0012] Die Ester der Poly-12-hydroxystearinsaure
werden beispielsweise als Emulgatoren in kosmeti-
schen Zubereitungen eingesetzt. Sie sind beispiels-
weise in Zusammensetzungen vorhanden, die unter
den Marken "Dehymuls® PGPH", "Eumulgin® VL 75"
(Abmischung mit Coco Glucosides im Gewichtsver-
héltnis 1:1) oder "Dehymuls ® SBL" von der Cognis
Deutschland GmbH & Co. KG vertrieben werden. Po-
lyolpolyhydroyxstearate sind auch in der EP 0 766
661 B1 beschrieben. Diese Verbindungen kdnnen mit
dem erfindungsgemalen Verfahren ebenfalls herge-
stellt werden.

Alkohol

[0013] Das erfindungsgemafe Verfahren ist jedoch
nicht auf die in der EP 0 766 661 B1 beschriebenen
Alkohole als eine der Ausgangskomponenten der
Veresterungsreaktion beschrankt. Vielmehr kénnen
grundsatzlich alle mono- und polyfunktionellen Alko-
hole eingesetzt werden. Bevorzugt erfolgt die Veres-
terungsreaktion unter Verwendung eines Polyols.
Hier sind solche Polyole bevorzugt, die 2 bis 12 und
insbesondere 2 bis 8 Hydroxylgruppen aufweisen.
Unter den Polyolen besonders bevorzugt sind Polyal-
kylenglycole und hier insbesondere Polyethylengly-
cole, sowie Glycerin und Polyglycerine.

[0014] Die Menge der im erfindungsgemaRen Ver-
fahren eingesetzten organischen Carbonylverbin-
dung und des Alkohols ist ebenfalls nicht besonders
beschrankt. Sie kann sich im flr die Veresterungsre-
aktionen dieser Ausgangskomponenten allgemein
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Ublichen Rahmen bewegen. Es kann neben einer
vollstandigen Veresterung der zur Verfligung stehen-
den Hydroxylgruppen auch eine teilweise Vereste-
rung derselben erfolgen. Geeignet ist beispielsweise
ein mol-Verhaltnis von organischer Carbonylverbin-
dung zu Alkohol von 1 : 1 bis 30 : 1, insbesondere 1 :
1 bis 20 : 1, besonders bevorzugt ist 1 : 1 bis 15 : 1.

Titanat

[0015] Als Titanat kdnnen grundsatzlich alle bereits
als Veresterungskatalysatoren bekannten Titanate
verwendet werden. Erfindungsgemaf sind solche Ti-
tanate bevorzugt, welche zur Bildung von Estern mit
dem eingesetzten Alkohol befahigt sind. Bevorzugt
sind Tetraalkylorthotitanate und hier insbesondere
Tetraisopropyltitanat und Tetrabutyltitanat. Geeignete
Mengen des Titanats liegen beispielsweise bei 0,01
bis 0,1 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmenge an
organischer Carbonylverbindung, Alkohol und Kata-
lysator in der Reaktionsmischung. Eine zu grof3e
Menge an Titanat kann zu einer unerwinschten Ver-
farbung des erhaltenen Esters fihren, eine zu gerin-
ge Menge zu einer Verlangsamung der Veresterung.

Phosphor(l)-Verbindung

[0016] Auch als Phosphor(l)-Verbindungen kénnen
grundsatzlich alle diejenigen Verbindungen einge-
setzt werden, die bereits im Stand der Technik als
Veresterungskatalysatoren verwendet wurden. Erfin-
dungsgemal bevorzugte Phosphor(l)-Verbindungen
sind Phosphor(l)-sdure (d.h. Phosphinsaure, unter-
phosphorige Saure) oder Salze der Phosphor(l)-sau-
re (Phosphinate, Hypophosphite). Geeignete Men-
gen der Phosphor(l)-Verbindung liegen bei 0,1 bis 1
Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmenge an organi-
scher Carbonylverbindung, Alkohol und Katalysator
in der Reaktionsmischung.

[0017] Die organische Carbonylverbindung und die
anorganische Phosphor(l)-Verbindung werden in ei-
nem ersten Schritt des erfindungsgemafRen Verfah-
rens in einem Temperaturbereich von 20 bis 220°C,
bevorzugt von 60 bis 180°C und besonders bevor-
zugt von 80 bis 120°C Uber einen Zeitraum von we-
nigstens 20 Minuten durchmischt. Die Zeiten der
Durchmischung sind temperaturabhangig und liegen
Ublicherweise bei 15 bis 180 Minuten. Bevorzugt sind
Zeiten von 30 bis 60 Minuten im Temperaturbereich
von 80 bis 120°C.

Anorganische Base

[0018] Besonders gute Ergebnisse im Hinblick auf
die Farbung des erhaltenen Veresterungsproduktes
werden erhalten, wenn der Mischung aus organi-
scher Carbonylverbindung und anorganischer Phos-
phor(l)-Verbindung vor dem Filtrationsschritt eine an-
organische Base zugefligt wird. Besonders bevor-
zugt handelt es sich hier um ein basisches Salz und
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insbesondere ein Carbonat wie beispielsweise Natri-
um- oder Kaliumcarbonat. Die Zugabe der anorgani-
schen Base erfolgt zweckmaRig in einer Menge, die
ausreicht, die Phosphor(l)-Verbindung im Wesentli-
chen vollstandig zu neutralisieren. Die anorganische
Base wird also zweckmafig in einer aquivalenten
Menge zur eingesetzten Phosphor(l)-Verbindung zu-
gegeben, kann aber auch im Uberschuss zu letzterer
vorhanden sein.

[0019] Der Vorteil der Zugabe einer anorganischen
Base liegt vermutlich zum einen darin; dass durch die
Vorneutralisation die Reaktionsmischung im nachfol-
genden Veresterungsschritt nicht zu sauer ist und da-
durch ein héherer Veresterungsgrad erreicht werden
kann. Zum anderen wirkt im Falle der Zugabe eines
anorganischen Salzes das Salz vermutlich als Filtra-
tionshilfsmittel und verbessert somit die Reinigungs-
wirkung im Filtrationsschritt.

Filtrationshilfsmittel

[0020] Alternativ zur Zugabe eines anorganischen
Salzes oder zusatzlich hierzu kann der Mischung aus
organischer Carbonylverbindung und anorganischer
Phosphor(l)-Verbindung vor dem Filtrieren ein Filtra-
tionshilfsmittel zugegeben werden. Geeignet sind
grundsatzlich alle leicht alkalischen bis leicht sauren
bekannten Filtrationshilfsmittel wie insbesondere
Bleicherden. Geeignete Filtrationshilfsmittel sind bei-
spielsweise unter den Marken "Hyflow® Supercel"
(Manville Corp.) oder "Tonsil® Standard" (Stidchemie)
im Handel erhaltlich. Diese Filtrationshilfsmittel erh6-
hen die Reinigungswirkung im Filtrationsschritt und
tragen somit zur Reduzierung der Farbe im Endpro-
dukt bei.

[0021] Das erfindungsgemale Verfahren kann ent-
weder in der Schmelze oder in Lésung erfolgen. Un-
ter Kosten- und Umweltgesichtspunkten ist die
Durchfuhrung des Verfahrens in der Schmelze bevor-
zugt. Die Umsetzung in einem unpolaren, inerten or-
ganischen Ldsemittel ist jedoch ebenfalls mdglich.
Hier sind insbesondere solche Lésemittel bevorzugt,
welche mit dem im Verlauf der Veresterung gebilde-
ten Wasser ein Azeotrop mit Siedepunktserniedri-
gung bilden, wie beispielsweise Toluol oder Xylol.
Welche Vorgehensweise im erfindungsgemafen
Veresterungsverfahren gewahlt wird, hangt in erster
Linie von den gewahlten Edukten ab. Die Auswahl
geeigneter Verfahrensparameter wie die Wahl geeig-
neter Losemittel und die Wahl der Umsetzungstem-
peraturen sind dem Fachmann grundsatzlich be-
kannt.

[0022] Um die Verfarbung des Endprodukts mdg-
lichst gering zu halten, wird die Veresterungstempe-
ratur im Verlauf des erfindungsgemafen Verfahrens
so gering wie moéglich gewahlt. Bei Umsetzung in der
Schmelze findet die Veresterungsreaktion bevorzugt
bei einer Temperatur unter 240°C und insbesondere
in einem Bereich zwischen 180 und 220°C statt. Ub-
licherweise wird ab einer Temperatur von etwa 170°C
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im Veresterungsschritt des erfindungsgemafien Ver-
fahrens eine rasche Entfarbung der Reaktionsmi-
schung beobachtet, wenn als Phosphor(l)-Verbin-
dung Phosphor(l)-sdure oder ein Salz derselben ein-
gesetzt wird. Dies ist vermutlich auf die Zersetzung
der Phosphor(l)-saure zurtickzufihren, die Uber Zwi-
schenstufen Phosphan und Phosphorsaure bildet,
welche letztendlich zu einer Gleichung der Reakti-
onsmischung fuhrt.

[0023] Besonders gute Ergebnisse werden erzielt,
wenn die Reaktionsmischung im Verlauf des Vereste-
rungsschrittes langsam auf die maximale Umset-
zungstemperatur erwarmt wird, so dass eine kontinu-
ierliche Wasserabscheidung erfolgt. Dies gilt beson-
ders bei der Verwendung von Hydroxyfettsauren als
der organischen Carbonylverbindung. Eine zu rasche
Temperaturerh6hung kann hier zur Eliminierung von
Wasser aus der Hydroxyfettsdure und damit zur un-
erwlnschten Bildung ungesattigter Fettsauren in der
Reaktionsmischung fihren.

[0024] Auch die Durchflihrung der Reaktion, entwe-
der nur der eigentlichen Veresterung oder der Umset-
zung insgesamt, unter Schutzgas wie Stickstoff oder
Argon kann eine Verbesserung der Qualitat des End-
produkts bewirken.

[0025] Die Erfindung soll nachfolgend anhand von
Beispielen weiter erlautert werden.

Beispiele
Beispiel 1

Synthese eines Polyethylenglycolpolyhydroxystea-
rats

[0026] 726,8 g (2,37 Mol) 12-Hydroxystearinsaure
werden mit 5 g Phosphor(l)-saure (50%ig) versetzt
und 1 Stunde lang bei 90°C gerthrt. Nach Zugabe
von 8 g Natriumcarbonat und 5 g Hyflow® Supercel1
wird die heille Mischung filtriert. Das Filtrat wird mit
273,2 g (0,18 Mol) Polyethylenglycol-1500 und 0,4 g
Tyzor® TPT2 versetzt. Die Reaktionsmischung wird
unter Schutzgas (Stickstoff) langsam innerhalb von 2
Stunden auf 190°C erwarmt und unter kontinuierli-
cher Wasserabscheidung im Vakuum bei sukzessiver
Temperaturerhéhung auf 210°C 18 Stunden lang ver-
estert. Nach Abklhlung auf etwa 100°C und Filtration
wird das Produkt als Filtrat erhalten.

Nyflow® Supercel — Kieselgur (Manville Corporation,
USA)

Tyzore TPT - Tetraisopropyltitanat (E.I. du Pont de
Nemours and Company, Wilmington, Delaware,
USA)

[0027] Das Produkt besitzt eine Saurezahl von 8
und eine lodzahl von 2. Die Farbzahl nach Hazen
liegt bei 100. Das erfindungsgemafle Verfahren lie-
fert besonders hellefarbige und geruchsarme Pro-
dukte.
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Beispiel 2

Synthese eines Polyethylenglycolpolyhydroxystea-
rats

[0028] Es wird wie in Beispiel 1 vorgegangen, je-
doch werden anstelle der 0,4 g Tyzor® TPT 0,4 g Ty-
zor® TBT3 eingesetzt.

Tyzore TBT — Tetrabutyltitanat (E.I. du Pont de Ne-
mours and Company, Wilmington, Delaware, USA)
[0029] Das Produkt besitzt eine Saurezahl von 8
und eine lodzahl von 2. Die Farbzahl nach Hazen
liegt bei 100.

Vergleichsbeispiel 1

Synthese eines Polyethylenglycolpolyhydroxystea-
rats

[0030] 672 g (2,19 mol) 12-Hydroxystearinsaure,
328,3 g (0,219 mol) Polyethylenglycol-1500 und 0,2
g Ti(OBu), werden unter Stickstoff auf 240°C aufge-
heizt. Nach Beendigung der Wasserabscheidung
wird Vakuum angelegt und weiter kondensiert, bis
keine weitere Absenkung der Saurezahl zu beobach-
ten ist. Nach Abkihlung auf 100°C und Zugabe von
0,5% Filterhilfsmittel (Hyflow® Supercel1) wird das
Produkt filtriert.

Hyflow® Supercel — Kieselgur (Manville Corporation,
USA)

[0031] Das Produkt (Filtrat) besitzt eine Saurezahl
von 9,5. Die Farbe ist dunkelbraun. Die Farbzahl
nach Hazen bzw. Gardner ist nicht bestimmbar.

Vergleichsbeispiel 2

Synthese eines Polyethylenglycolpolyhydroxystea-
rats

[0032] 754,3 g (2,46 mol) 12-Hydroxystearinsaure
und 245,8 g (0,164 mol) Polyethylenglycol-1500 wer-
den unter Stickstoff auf 240°C aufgeheizt. Nach Be-
endigung der Wasserabscheidung wird Vakuum an-
gelegt und weiter kondensiert, bis keine weitere Ab-
senkung der Saurezahl zu beobachten ist. Nach Ab-
kihlung auf 120°C und Filtration unter Zugabe von
0,5% Filterhilfsmittel (Hyflow® Supercel1) wird das
Produkt als Filtrat erhalten.

[0033] Das Produkt besitzt eine Saurezahl von 23.
Die Farbe ist dunkelbraun. Die Farbzahl nach Hazen
bzw. Gardner ist nicht bestimmbar.

Vergleichsbeispiel 3

Synthese eines Polyethylenglycolpolyhydroxystea-
rats

[0034] 506 g (1,65 mol) 12-Hydroxystearinsaure,
494 g (0,165 mol) Polyethylenglycol-3000 und 5 g
(0,038 mol) H,PO, (50%ig) werden unter Stickstoff
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auf 240°C aufgeheizt. Nach Beendigung der Wasser-
abscheidung wird Vakuum angelegt und weiter kon-
densiert, bis keine weitere Absenkung der Sdurezahl
zu beobachten ist. AbschlieRend wird der Katalysator
mit Natriumcarbonat neutralisiert. Dazu versetzt man
das Produkt bei 80 °C mit der theoretisch doppelten
Menge an Na,CO, (wasserfrei) (berechnet aus der
Saurezahl). Die Salze werden unter Zugabe von
0,5% Filterhilfsmittel (Hyflow® Supercel1) abfiltriert.
Das Produkt wird als Filtrat erhalten.

[0035] Das Produkt besitzt eine Saurezahl von 26.
Die Farbe ist hellbraun. Die Farbzahl nach Hazen
bzw. Gardner ist nicht bestimmbar.

Vergleichsbeispiel 4

Synthese eines Polyethylenglycolpolyhydroxystea-
rats

[0036] 711 g (2,316 mol) 12-Hydroxystearinsaure
werden auf 80°C erwadrmt und mit 0,5 g H,PO, ver-
setzt. Nach 30 Minuten bei 160°C werden 289 g
(0,193 mol) Polyethylenglycol-1500 und weitere 30
Minuten spater 0,4 g Ti(OBu), unter Stickstoff zuge-
geben und auf 210°C aufgeheizt. Nach Beendigung
der Wasserabscheidung wird Vakuum angelegt und
bei 240°C weiter kondensiert, bis keine weitere Ab-
senkung der Saurezahl zu beobachten ist. Nach Ab-
kiihlung auf 120°C und Filtration unter Zugabe von
0,5% Filterhilfsmittel (Hyflow® Supercel1) wird das
Produkt als Filtrat erhalten.

Hyflow® Supercel — Kieselgur (Manville Corporation,
USA)

[0037] Das Produkt besitzt eine Saurezahl von 11,1.
Die Farbe ist dunkelbraun. Die Farbzahl nach Hazen
bzw. Gardner ist nicht bestimmbar.

Beispiel 3
Synthese eines Polyglycerinpolyhydroxystearats

[0038] 893,6 g (2,91 mol) 12-Hydroxystearinsaure
werden mit 5 g unterphosphoriger Saure versetzt und
1 Stunde bei 90°C geriuhrt. Nach Zugabe von 2 g Na-
triumcarbonat und 5 g Filterhilfsmittel (Hyflow®
Supercel1) wird die heile Mischung filtriert.

[0039] Das Filtrat wird mit 106,4 g (0,64 mol) Poly-
glycerin und 0,4 g Tetrabutyltitanat versetzt. Die Re-
aktionsmischung wird unter Schutzgas (Stickstoff)
langsam innerhalb von 2 Stunden auf 190°C erwarmt
und nach kontinuierlicher Wasserabscheidung im Va-
kuum unter Erwarmung auf bis zu 210°C 18 Stunden
lang kondensiert, bis keine weitere Absenkung der
Saurezahl zu beobachten ist. Nach Abkuhlung auf
etwa 100°C und wird das Produkt als klares Filtrat er-
halten.

[0040] Das Produkt besitzt eine Saurezahl von 0,8
und eine lodzahl von 5,3. Die Farbe ist hellbeige. Die
Farbzahl nach Gardner betragt 2,1, diejenige nach
Hazen 299.
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[0041]
Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung eines Esters aus ei-
ner organischen Carbonylverbindung und einem Al-
kohol unter Durchfiihrung einer Veresterungsreaktion
in Gegenwart eines Katalysators, der eine anorgani-
sche Phosphor(l)-Verbindung sowie ein Titanat um-
fasst, dadurch gekennzeichnet, dass
(1) die organische Carbonylverbindung und die anor-
ganische Phosphor(l)-Verbindung miteinander ver-
mischt werden,

(2) die erhaltene Mischung filtriert wird und anschlie-
Rend

(3) der filtrierten Mischung der Alkohol und das Tita-
nat zugesetzt werden und die Veresterungsreaktion
durchgefiihrt wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass als organische Carbonylverbindung
eine Carbonsaure, insbesondere eine Fettsaure mit 8
bis 22 Kohlenstoffatomen, bevorzugt 12 bis 18 Koh-
lenstoffatomen, einsetzt wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass als organische Carbonylverbindung
eine Hydroxyfettsaure, insbesondere eine Hydroxy-
fettsdure mit 8 bis 22, bevorzugt 12 bis 18 Kohlen-
stoffatomen und insbesondere 12-Hydroxystearin-
saure, eingesetzt wird.

4. Verfahren nach Anspruch 2 oder 3, dadurch
gekennzeichnet, dass als organische Carbonylver-
bindung eine Polyfettsaure oder Polyhydroxyfettsau-
re mit einem Eigenkondensationsgrad von 2 bis 20,
insbesondere 2 bis 10, eingesetzt wird.

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4,
dadurch gekennzeichnet, dass als Alkohol ein Polyol
und insbesondere ein Polyalkylenglycol, bevorzugt
Polyethylenglycol, Glycerin, Polyglycerin oder ein be-
liebiges Gemisch dieser Substanzen eingesetzt wird.

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5,
dadurch gekennzeichnet, dass als Titanat ein sol-
ches eingesetzt wird, welches zur Bildung von Estern
mit dem eingesetzten Alkohol beféhigt ist, insbeson-
dere ein Tetraalkylorthotitanat und bevorzugt Te-
traisopropyltitanat oder Tetrabutyltitanat.

7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekenn-
zeichnet, dass das Titanat in einer Menge von 0,01
bis 0,1 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmenge an
organischer Carbonylverbindung, Alkohol und Kata-
lysator, eingesetzt wird.

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7,
dadurch gekennzeichnet, dass als Phosphor(l)-Ver-
bindung Phosphor(l)-sdure oder ein Salz derselben
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eingesetzt wird.

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Phosphor(l)-Verbindung in einer
Menge von 0,1 bis 1 Gew.-%, bezogen auf die Ge-
samtmenge an organischer Carbonylverbindung, Al-
kohol und Katalysator, eingesetzt wird.

10. Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 9,
dadurch gekennzeichnet, dass der organische Car-
bonylverbindung und anorganische Phosphor(l)-Ver-
bindung enthaltenden Mischung vor dem Filtrations-
schritt (2) eine anorganische Base, bevorzugt ein ba-
sisches Salz und insbesondere ein Carbonat, zuge-
setzt wird.

11. Verfahren nach Anspruch 10, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die anorganische Base in einer
Menge zugesetzt wird, die ausreicht, die Phos-
phor(l)-Verbindung im Wesentlichen vollstandig zu
neutralisieren.

12. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis
11, dadurch gekennzeichnet, dass die organische
Carbonylverbindung und die anorganische Phos-
phor(l)-Verbindung im Schritt (1) der Reaktion im
Temperaturbereich von 20 bis 220°C, vorzugsweise
60 bis 180°C und besonders bevorzugt 80 bis 120°C
Uber einen Zeitraum von wenigstens 20 Minuten
durchmischt werden.

13. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis
12, dadurch gekennzeichnet, dass die Umsetzung in
der Schmelze oder in einem unpolaren, inerten orga-
nischen Losemittel, bevorzugt einem solchen, wel-
ches mit Wasser ein Azeotrop mit Siedepunktser-
niedrigung bildet, durchgefuhrt wird.

14. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis
13, dadurch gekennzeichnet, dass die Veresterungs-
reaktion in der Schmelze bei einer Temperatur unter
240°C, insbesondere zwischen 180 und 220°C,
durchgefihrt wird.

15. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis
14, dadurch gekennzeichnet, dass zumindest die
Veresterungsreaktion unter Schutzgas durchgefuhrt
wird.
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