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{57) Rezumat:

Inventia se refera la o compozitie pe baza de: esteri; si
la un procedeu de obtinere a acesteia, cu utilizare ca
plastifiant si lubrifiant in procesarea polimerilor. Compo-
zitia conform inventiei este constituita din: 1 mol acid
benzoic sau anhidridd ftalica, 1...2 moli etilenglicol sau
prapilenglicol, 1 mol. alcooli alifatici C3-C5 si un cata-
lizator acid de tip acid p-toluen sulfonic. Procedeul
conforminventiei consta din esterificarea, intr-0 singura

faza, a acidului benzoic, respectiv, anhidrida ftalica, cu
etilenglicol, propilenglicol, respectiv, cu alcooli alifatici
C3-C5, in prezenta catalizatorului acid la o temperatura
de 108...128°C, intr-un reactor tip.coloana.cu barbotare,
din care rezulta esteri cu puritate avansata.
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COMPOZITIE PE BAZA DE ESTERI SI PROCEDEU DE
OBTINERE

Inventia se referd la obtinerea unor esteri, cu calititi de plastifiant si lubrefiant in
procesarea polimerilor avand caracteristici specifice ale fluidelor folosite in tribologie si care
sunt destinati obtinerii de substante peliculogene, folosite in industria chimica.

Se cunosc o serie de esteri cum sunt cei ftalici, adipici, sebacici, fosforici, etc., care
sunt utilizati ca si plastifianti sau ca si lubrifianti in procesarea polimerilor, respectiv pentru
obtinerea de substante peliculogene. Acesti esteri se obtin prin procese clasice de sterificare.
Esterii si procesele de mai sus prezintd o serie de dezavantaje: utilizarea solventilor toxici in
sintezd, timp indelungat precum si temperaturii mult mai ridicare de sintezi. Astfel de
sinteze sunt prezentate in brevetele de mai jos.

Este cunoscuta inventia EP 1533363 care se referd la compozitia unui lubrifiant ce
cuprinde un ester obfinut dintr-un amestec de alcool si un acid carboxilic mixt ca o
componenta principald. Alcoolul amestecat cuprinde 65-99.95% mol pentaeritritol §i 0.05-
35% mol dipentaeritritol, acidul carboxilic mixta cuprinde 25-55% mol acid monocarboxilic
avand 5 pand la 8 atomi de carbon si 45-75 %mol acid isononanoic §i compozitia are un
indice de hidroxil de 5,0 mg KOH / g sau mai putin si un indice de aciditate de 0,05 mg KOH
/ g sau mai mica.

Este cunoscuta inventia JP2005170998 care asigurd o metoda simpla de obtinere a
unui ester utilizat ca si ulei lubrifiant prin eliminarea aciditétii si decolorare cu un decolorant
utilizat in cantitate redusid. Metoda de fabricare a esterului pentru uleiurile lubrifiante
cuprinde etapa (1), in care un alcool alifatic polihidric (A) si un acid monocarboxilic alifatic
saturat (B) reactioneaza pentru a obtine produse de reactie, inclusiv esteri urmata de etapa de
eliminare a primului acid (2), in care acidul monocarboxilic alifatic saturat nereactionat este
indepartat din produsele de reactie obtinute in etapa (1). In etapa (3) produsii de reactie sunt
supusi decolorarii.

Este cunoscuta inventia RO 121.112 care se refera la esteri ftalici micsti cu structura
simetrica §i asimetrica, si la procedeul de obtinere a acestora. Conform inventiei, procedeul
de obfinere a esterilor ftalici cuprinde esterificarea anhidridei ftalice cu un alcool de tip
alifatic-aromatic, cu structurd complexa, intr-o singura etapad, cu componente alcoolice in
exces, in prezenta unui solvent organic, in cataliza acida, la reflux.

Este cunoscuta invenfia RO 122.453 se refera la diesteri adipici folosifi in prelucrarea
polimerilor si la procedeul de obtinere a acestuia. Conform inventiei, diesterii adipici sunt
definiti prin formula generald R;00C- (CH,)4-COOR; unde R; este un radical de tip: n-butil,
n-hexil, 2-etil-hexil, izodecil si izotridecil, iar R, este un radical alifatic-aromatic obtinuti in
doua etape succesive, in solutie in cataliza.
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Solutiile de mai sus au in general urmatoarele dezavantaje: utilizarea solventilor toxici
in sinteza, timp indelungat precum si temperaturi mult mai ridicare de sinteza.

Problema tehnica pe care o rezolva prezenta inventie este realizarea unei compozitii
si a unui procedeu care si duci la obfinerea unor esteri cu caracteristici superioare, fard
utilizarea solventilor toxici in sinteza, cu timp mult mai redus de reactie, cu temperaturi mult
mai scizute de sintez3, pentru substantele peliculogene folosite ca plastifianti si lubrifianti.

Compozitia pe baza de esteri conform inventiei pe bazd de acid benzoic si anhidrida
ftalica, cu continut de etilen glicol, propilen glicol, respectiv cu alcooli alifatici de la C3 la
C5, folosind un catalizator acid pe bazi de acid p-toluensulfonic, este constituita din:

- 1,0 moli (122,12 g) acid benzoic

- 2,0 moli (152,18 g) propilenglicol

- 1,37 g catalizator acid, acidul p-toluen sulfonic,
respectiv:

- 1,0 moli (148,1 g) anhidrida ftalica

- 1,0 moli (62,07 g) etilenglicol

- 1,0 moli (60,09 g) n-propanol

- 2,7 g un catalizator acid, acidul p-toluen sulfonic

Procedeul de obtinere a compozitiei pe baza de esteri este urmatorul: amestecul de
substante format din etilen glicol, propilen glicol, alcooli alifatici de la C3 la CS5, este supus
esterificarii intr-o singura faza intr-un reactor tip coloana cu barbotare, cu raportul iniltime /
diametru de 10/1......... 14/1, prevazut cu un orificiu care are diametrul 0.6 mm, pentru
barbotarea argonului pe la partea inferioara, condensator de reflux, manta de incilzire-ricire,
sistem de urmdrire a temperaturii, care constd din urmatoarele etape:

- compozifia mai sus amintitd se incalzeste pana la temperaturi cuprinse intre
108 - 128°C,

- se menfine amestecul sub agitare prin barbotare de argon sub presiune de
12......121 Pa, la temperatura de reflux, urmarind conversia prin misurarea
indicelui de aciditate,

- se rdceste la temperatura ambiantd, si se determina indicele de aciditate,
- masa brutd este purificata prin distilare.

Compozifia pe bazé de esteri si procedeul conform inventiei prezintd urmatoarele
avantaje:

/%.
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permite obfinerea unor esteri cu puritate avansata,

e asigurd randament de sinteza ridicat, fard utilizarea solventilor toxici in procesul
tehnologic,

e conduce la eliminarea unor etape de purificare a produsului final,

e se realizeazi in timp mai scizut precum si la temperaturd mai mica de reactie, ceea ce
duce la un consum mult mai redus de energie.

Compozitia pe baza de esteri conform inventiei este urmatoarea: acid benzoic i anhidrida
ftalica, cu continut de etilen glicol, propilen glicol, respectiv cu alcooli alifatici de la C3 la
C5, folosind un catalizator acid pe baza de acid p-toluensulfonic. Procedeul conform
inventiei consta in aceea ca amestecul de reactie care este supus esterificérii intr-un reactor
tip coloana cu barbotare, cu un raport inaltime/diametru de 10/1......... 14/1, se incalzeste pana
la temperaturi cuprinse intre 108 - 128°C, si se mentine amestecul sub agitare prin barbotare
de argon sub presiune de 12.....121 Pa si in final se raceste la temperatura ambianta,
urmdrind conversia prin masurarea indicelui de aciditate.

In continuare se dau 2 exemple de realizare a inventiei.

Exemplul nr.1. Intr-un reactor tip coloana cu barbotare, cu raportul iniltime / diametru de
10/1, prevazut cu un orificiu care are diametrul 0.6 mm, pentru barbotarea argonului pe la
partea inferioara, condensator de reflux, manta de incalzire-ricire, sistem de urmdrire a
temperaturii, se introduc 1,0 moli (122,12 g) acid benzoic, 2,0 moli (152,18 g)
propilenglicol, 1,37 g catalizator acid, acidul p-toluen sulfonic, procedeul avand loc intr-o
singura faza. Esterificarea se realizeazi la temperatura de reflux de 120°C.

Procedeul de esterificare desfasurat intr-o singura faza, consta in

e introducerea in reactorul tip coloand, preincilzit la temperatura de 60°C, a
amestecului de reactanti §i a catalizatorului.

e dupa aceasta se continua incalzirea In manta §i se porneste agitarea prin barbotare de
argon cu presiunea de 30 Pa pe la partea inferioara a coloanei.

o dupa ce s-a ajuns la temperatura de reflux, acesta este mentinut constant pana la
finalizarea sintezei. Atunci cand indicele de aciditate se mentine constant timp de 120
minute, sinteza se considerd finalizatd. Conversia se urmdreste pe tot parcursul
sintezei prin masurarea indicelui de aciditate.

e masa bruta este apoi ricita si purificata prin distilare.

Exemplul nr.2. Intr-un reactor tip coloani cu barbotare, cu raportul inaltime / diametru
de 12/1, previzut cu un orificiu care are diametrul 0.6 mm, pentru barbotarea argonului
pe la partea inferioard, condensator de reflux, manta de incalzire-ricire, siste

(
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urmdrire a temperaturii, se introduc 1,0 moli (148,1 g) anhidrida ftalica, 1,0 moli (62,07
g) etilenglicol, 1,0 moli (60,09 g) n-propanol, 2,7 g catalizator acid, acidul p-toluen
sulfonic, procedeul avand loc intr-o singura fazi. Esterificarea se realizeazd la
temperatura de reflux de 120°C.

Procedeul de esterificare desfasurat intr-o singura faza, consta in :

e introducerea in reactorul tip coloand, preincdlzit la temperatura de 60°C, a
amestecului de reactanti si a catalizatorului.

e dupa aceasta se continud incilzirea in manta si se porneste agitarea prin barbotare de
argon cu presiunea de 12 Pa pe la partea inferioara a coloanei.

e dupa ce s-a ajuns la temperatura de reflux, acesta este menfinut constant pani la
finalizarea sintezei. Atunci cand indicele de aciditate se mentine constant timp de 120
minute, sinteza se considerd finalizatd. Conversia se urmaéreste pe tot parcursul
sintezei prin masurarea indicelui de aciditate.

e masa brut este apoi ricita si purificatd prin distilare.

4
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REVENDICARI

1. Compozitii de esteri pe baza de acid benzoic si anhidrida ftalica, cu continut de etilen
glicol, propilen glicol, respectiv cu alcooli alifatici de la C3 la C5, folosind un
catalizator acid pe bazi de acid p-toluensulfonic, caracterizati prin aceea ci, este
constituitd 1,0 moli (122,12 g) acid benzoic, 2,0 moli (152,18 g) propilenglicol, 1,37 g
un catalizator acid, acidul p-toluen sulfonic, respectiv 1,0 moli (148,1 g) anhidrida
ftalica, 1,0 moli (62,07 g) etilenglicol, 1,0 moli (60,09 g) n-propanol, 2,7 g un
catalizator acid, acidul p-toluen sulfonic.

2. Procedeu de obtinere a compozitiei pe baza de esteri, caracterizat prin aceea ci,
amestecul de substante este format din etilen glicol, propilen glicol, alcooli alifatici de
la C3 la CS5, este supus esterificérii intr-o singura faza intr-un reactor tip coloani cu
barbotare, cu raportul iniltime / diametru de 10/1......... 14/1, prevazut cu un orificiu
care are diametrul 0.6 mm, pentru barbotarea argonului pe la partea inferioars,
condensator de reflux, manta de incalzire-racire, sistem de urmérire a temperaturii, in
care compozitia mai sus amintita:

- se incdlzeste pana la temperaturi cuprinse intre 108 - 128°C,

- se mentine amestecul sub agitare prin barbotare de argon sub presiune de
12......121 Pa, la temperatura de reflux, urmarind conversia prin mésurarea
indicelui de aciditate,

- se rdceste la temperatura ambiantd, si se determind indicele de aciditate,

- masa bruti este purificata prin distilare.
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