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ES 2398 734 T3

DESCRIPCION
Procedimiento para el mejoramiento del color de diésteres de oligoglicoles con acidos carboxilicos

El invento se refiere a un procedimiento para el mejoramiento del color de diésteres de oligoglicoles con acidos
monocarboxilicos alifaticos saturados mediante la introduccién de oxigeno o de gases que contienen oxigeno en el
éster en bruto y una subsiguiente destilacion en condiciones moderadas.

Los ésteres de oligoglicoles con acidos carboxilicos son unos compuestos de ésteres, que estan constituidos a base
de dioles o respectivamente de éter-dioles como componente alcohdlico y de acidos monocarboxilicos como
componente acido.

Los ésteres de oligoglicoles con acidos carboxilicos encuentran una amplia utilizacion como agentes plastificantes
para materiales sintéticos, agentes de revestimiento, masas de hermetizacion, y articulos de caucho y de caucho
vulcanizado. Ellos entran en interaccion fisica con ciertas sustancias termoplasticas macropoliméricas, sin
reaccionar quimicamente, de manera preferida por su capacidad de disolucién e hinchamiento. Para esto, se forma
un sistema homogéneo, cuya region termoplastica se ha desplazado hacia temperaturas mas bajas en comparacion
con los polimeros originales. Mediante una eleccion y una dosificacion deliberadas de determinados ésteres de
oligoglicoles con acidos monocarboxilicos se pueden ajustar exactamente las propiedades mecanicas, tales como la
dureza, la flexibilidad en frio y la resistencia mecanica de los polimeros segun sea su sector de empleo.

Con el fin de abrir a los ésteres de oligoglicoles con acidos carboxilicos unos sectores de uso lo mas amplios que
sean posibles, ellos tienen que cumplir una serie de criterios. En el caso ideal, ellos deberian ser inodoros, incoloros,
y estables frente a la luz, el frio y el calor. Ademas de esto, se espera que ellos sean insensibles frente al agua,
dificilmente combustibles y poco volatiles, asi como que no dafien a la salud. Por lo demas, su preparacion debe de
ser sencilla y, con el fin de satisfacer los requisitos ecoldgicos, debe de efectuarse mediando evitacion de materiales
de desecho, tales como unas aguas residuales que contienen productos secundarios no reutilizables y sustancias
daninas contaminantes.

Los ésteres de oligoglicoles con acidos carboxilicos contienen como componente alcohdlico unos dioles o
respectivamente éter-dioles, en particular etilenglicol, di(etilenglicol), tri(etilenglicol) y tetra(etilenglicol). Los ésteres
de oligoglicoles con acidos carboxilicos se pueden preparar de diferentes maneras. Junto a la reaccion de un alcohol
y un acido, eventualmente en presencia de catalizadores de caracter acido, en la practica se usan todavia otros
procesos, p.€j. la conversion quimica de un diol con un halogenuro de acido, la transesterificacion de un éster de
acido carboxilico con un diol y la reaccion por adicion del 6xido de etileno con el acido carboxilico (etoxilacion). A la
escala industrial, los ésteres de oligoglicoles con acidos monocarboxilicos se obtienen mediante una reaccion directa
de un diol con un acido carboxilico o mediante una etoxilacién, dandose la preferencia a la reaccién directa de un
diol con un acido carboxilico, puesto que este procedimiento se puede llevar a cabo sin ningun gasto especial en
unos aparatos sencillos, facilmente accesibles comercialmente, y proporciona unos productos quimicamente
uniformes. En contraposicion con esto, la etoxilacion requiere unos medios técnicos extensos, complejos y caros, y
ademas requiere unas altas medidas técnicas de seguridad a causa del comportamiento quimicamente agresivo del
oxido de etileno. Ademas de ello, la reaccion con el 6xido de etileno no es muy selectiva y da lugar a unas mezclas
de compuestos con diferentes longitudes de las cadenas.

La esterificacion directa de alcoholes con acidos carboxilicos pertenece a las operaciones basicas de la quimica
organica.

Con el fin de dirigir la reaccion en direccion hacia el éster de un oligoglicol con un acido carboxilico, es conveniente
eliminar continuamente el agua de reaccién. A partir de la obra Fatty Acids in Industry (Acidos grasos en la industria)
(1989), capitulo 9, Polyoxyethylene Esters of Fatty Acids (Esteres de polioxietilenos con acidos grasos), se conocen
unas medidas técnicas adecuadas, tales como la destilacion azeotrépica en presencia de un disolvente no miscible
con agua, el calentamiento de la mezcla de reaccion mediando conduccién a su través de un gas inerte, la
realizacion de la reaccion bajo un vacio o en presencia de un agente de desecacion. La reaccion se puede efectuar
en ausencia de catalizadores, pero requiere entonces unas temperaturas mas altas y unos mas largos periodos de
tiempo de reaccién. Ambas condiciones de reaccion se pueden moderar mediante el empleo de unos catalizadores
de caracter acido. Junto al acido sulfurico, los catalizadores preferidos son ciertos acidos organicos tales como el
acido p-toluenosulfénico asi como ciertos intercambiadores de cationes del tipo de un poli(acido estireno-sulfonico).

Un criterio cualitativo importante para el empleo de ésteres de oligoglicoles con acidos carboxilicos como agentes
plastificantes es su indice cromatico. Asi, p.ej. para la produccion de articulos transparentes de materiales sintéticos,
tal como la de laminas transparentes, es necesaria la utilizacion de unos ésteres de oligoglicoles con acidos
carboxilicos lo mas incoloros que sean posibles. El ajuste de un indice cromatico bajo, necesario para muchos
sectores de uso, mediante una destilacién convencional a través de una columna es dificil y por regla general poco
exitoso. Mas alla de una intensificacion del color, una prolongada carga térmica en una destilacion convencional a
través de una columna puede dar lugar también a un desdoblamiento multiplicado del éster. EI aumento, vinculado
con esto, del indice de acidez del éster es desventajoso para muchas aplicaciones.
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Mediante la adicidon posterior de agentes blanqueantes o de agentes de clarificacion, tal como por ejemplo de un
carbén activo, se puede mejorar el indice cromatico. Estas medidas técnicas hacen necesaria, sin embargo, una
etapa adicional de tratamiento o respectivamente de filtracion, que da lugar ademas todavia a pérdidas de productos
y plantea problemas de evacuacion a vertederos para el agente absorbente consumido. La adicion de agentes
blanqueantes, que con frecuencia se pueden separar solo dificilmente o que incluso ya no se pueden separar desde
el éster de un oligoglicol con un acido monocarboxilico, puede perjudicar a las propiedades técnicas de aplicaciones.

Unos ésteres de acidos carboxilicos con un color claro se obtienen, de acuerdo con el documento de patente
alemana DE 197 20257 C1, también mediante el recurso de que la reaccién catalitica de esterificacion se lleva a
cabo en presencia de un acido fosfinico y de unas sales de estafio. Si se lleva a cabo la esterificacion segun este
procedimiento, entonces los compuestos fosforados se pueden separar facilmente por lavado en presencia de las
sales de estafio, y se obtiene un éster con un contenido de fésforo solamente pequefio, pero manifiestamente
detectable. Este puede dar lugar a problemas técnicos de aplicaciones al emplear el agente plastificante.

Una purificacion posterior de unos compuestos de ésteres con perdxido de hidrégeno es un procedimiento conocido
a partir de la técnica (comparese p.ej. la obra de H. Suter, Phtalsaureanhydrid und seine Verwendung (El anhidrido
de acido ftalico y su utilizacion), editorial Dr. Dietrich Steinkopf Verlag, Darmstadt 1972, pagina 80). En el caso de
este procedimiento, el trato con el agresivo perdxido de hidrégeno requiere unos aparatos y unos recipientes
dispuestos por separado asi como unas medidas técnicas especiales de seguridad. Ademas, el agua, introducida al
realizar el blanqueo con perdxido de hidrogeno y que resulta de la descomposicion del perdxido de hidrégeno. se
tiene que eliminar en una etapa adicional de desecacién, con el fin de satisfacer el requisito de especificacion de
muchos usos del agente plastificante.

Ademas de esto, en el documento de solicitud de patente belga BE 519 660 A se divulga el mejoramiento del color
de ciertos agentes plastificantes, p.ej. del di-(2-etil-hexanoato) de ftri(etilenglicol), mediante un tratamiento con
hidrégeno. El documento de patente de los EE.UU. US-A-3 891 694 describe la descoloracion de ciertos agentes
plastificantes, tales como p.ej. el éster dioctilico de acido adipico, por calentamiento con un peracido (p.ej. acido
peracético) en vacio.

En el caso de los procedimientos conocidos es desventajosa, por un lado, la introduccién de sustancias auxiliares,
que se pueden separar por lavado sélo hasta cierto punto y no de un modo completo desde el éster de un oligoglicol
de un acido carboxilico, o, por otro lado, el trabajo con peroxido de hidrégeno, que requiere unas medidas técnicas
adicionales de seguridad y consiguientes.

La mision del invento ha consistido en poner a disposicion un procedimiento sencillo para el mejoramiento del color
de diésteres de oligoglicoles con acidos monocarboxilicos alifaticos saturados, que proporcione tales diésteres con
un bajo indice cromatico. En este contexto se concede una importancia especial al hecho de que el proceso se
pueda realizar con unos medios técnicos sencillos, asegure unos largos periodos de tiempo de funcionamiento,
proporcione durante el periodo de tiempo de funcionamiento unos productos con un indice cromatico
invariablemente pequefio y a ser posible no produzca ningun producto de acoplamiento.

El invento consiste en un procedimiento para el mejoramiento del color de diésteres de oligoglicoles, que se obtienen
mediante una esterificacion de acidos monocarboxilicos alifaticos, aciclicos, saturados, lineales o ramificados, con 3
hasta 20 atomos de carbono en la molécula, con un monoglicol o un glicol oligomérico. El esta caracterizado porque
el diéster de un oligoglicol de un acido carboxilico en bruto, que esta bajo una presion reducida, es gaseado a una
temperatura de 20 a 230°C por introduccién de oxigeno o de gases que contienen oxigeno hasta llegar a como
maximo la presion normal, y al mismo tiempo o a continuaciéon es sometido a una destilacion.

Sorprendentemente, se encontré que el indice cromatico del éster en bruto se puede mejorar manifiestamente,
cuando el éster en bruto - como es de esperar o respectivamente necesario para muchos compuestos organicos - no
es mantenido en unas condiciones lo mas inertes que sean posibles, tales como un vacio o un gas inerte, sino que
el producto en bruto, calentado y que esta bajo un vacio, es gaseado mediante la adiciéon de oxigeno o de gases que
contienen oxigeno, tales como, por ejemplo, aire, hasta llegar a como maximo la presiéon normal y tan sélo entonces
se destila.

Un mejoramiento del indice cromatico del éster en bruto se consigue asimismo cuando durante la destilacion en
vacio se permite en pequefa extension la entrada de oxigeno o de gases que contienen oxigeno, tales como p.ej.
aire. En este caso, el gas se conduce dosificadamente como un "aire falso" a través del equipo de destilacion
propiamente dicho.

También es sorprendente el hecho de que el método encontrado del mejoramiento del color por oxidacion no
repercute desventajosamente sobre el indice de perdxido, que es importante desde el punto de vista de la técnica de
aplicaciones, del diéster de un oligoglicol de un acido carboxilico ni sobre su contenido de agua.
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La realizacion del procedimiento conforme al invento no esta restringida a un determinado equipo. El gaseo con
oxigeno o con un gas que contiene oxigeno no plantea unos requisitos aparativos especiales, siempre y cuando que
sea posible una distribucion del gas introducido. Para la destilacion subsiguiente (o que eventualmente transcurre
simultaneamente) del descrito procedimiento conforme al invento se pueden utilizar todos los aparatos, que son
conocidos para un experto en la especialidad y usuales en el comercio, a fin de purificar por destilacién unos liquidos
de alto punto de ebullicion, cuyos puntos de ebullicion incluso a unas presiones de menos que 1 mbar estan situados
a altas temperaturas, por ejemplo por encima de 150°C. Unos aparatos preferidos, en los que se puede llevar a cabo
el procedimiento conforme al invento, son unos evaporadores de recorrido corto o unos evaporadores de capa fina
con una carga previa de destilacion, agitada y/o hecha circular por bombeo, para realizar el gaseo.

En el caso del procedimiento conforme al invento para el mejoramiento del color de unos ésteres de oligoglicoles
con acidos carboxilicos en bruto tefiidos, al producto en bruto que ha resultado al realizar la esterificacion y que se
encuentra bajo una presion de < 100 mbar a una temperatura de por lo general 20 a 230°C, de manera preferida de
60 a 190°C y en particular de 120 a 150°C, se le afiade(n) de un modo escalonado oxigeno o unos gases que
contienen oxigeno, de manera preferida aire, hasta que la presion en la carga previa de destilacion haya aumentado
hasta como maximo la presién normal, de manera preferida hasta 500 mbar. La temperatura al realizar la
dosificacion y la cantidad dosificada del gas que debe de ser introducido dependen del tipo y de las propiedades del
éster en bruto que debe de ser tratado.

La introduccion del gas se puede efectuar mediante una sencilla ventilacion de la carga previa de destilacion.

Se ha acreditado como conveniente, no obstante, hacer burbujear el gas utilizado para el tratamiento a través de un
tubo de inmersion directamente a través del éster en bruto. Es especialmente conveniente proveer al tubo de
inmersién de una frita (cuerpo sinterizado), con el fin de conseguir una distribucion lo mas fina que sea posible del
gas utilizado en el liquido. Durante el tratamiento con oxigeno o con un gas que contiene oxigeno, el éster en bruto
de manera preferida es agitado o hecho circular por bombeo, con el fin de conseguir también de esta manera un
contacto 6ptimo del gas entrante con el componente que tifie al éster en bruto.

La destilacion subsiguiente del éster en bruto tratado de esta manera se efectia a continuacién en unas condiciones
lo mas moderadas que sean posibles en lo que respecta a la carga térmica y/o al periodo de tiempo de
permanencia. Para la destilacién propiamente dicha se adecuan por lo tanto aquellos aparatos de destilacién, que
permiten una destilacion moderada. Estos son de manera preferida unos aparatos que permiten también a la escala
de produccion una presion menor que 5 mbar y una carga térmica lo mas pequefa o respectivamente lo mas breve
que sea posible del éster tratado previamente. Las condiciones concretas de temperatura y de presion se orientan al
respectivo diéster de un oligoglicol de un acido carboxilico que debe de ser purificado, y ellas son facilmente
determinables mediante ensayos rutinarios.

En otra forma de realizacion adicional del procedimiento conforme al invento, el tratamiento conforme al invento del
éster en bruto se lleva a cabo durante la destilacion. Las cantidades del gas que se deben de introducir en este caso
en el equipo de destilacion propiamente dicho son sélo pequefias y por lo general se han de dimensionar de tal
manera que la destilacion se puede hacer funcionar ademas a unas presiones situadas por debajo de 500 mbar y
por consiguiente bajo una carga térmica lo mas moderada que sea posible y con un breve periodo de tiempo de
permanencia. Las condiciones concretas de temperatura y presion se orientan hacia el respectivo diéster de un
oligoglicol de un acido carboxilico que debe de ser purificado.

En particular, se adecuan los evaporadores de capa fina o los evaporadores de recorrido corto.

La destilacion se puede llevar a cabo de una manera tanto continua como también discontinua, independientemente
de que la destilacion se efectue a continuacion de o durante el gaseo conforme al invento.

La cantidad del material destilado se sitia por lo general en 30 hasta 95 % en peso, de manera preferida en 50
hasta 90 % en peso y en particular en 75 hasta 85 % en peso del producto empleado. El producto de colas
resultante puede ser sometido a una renovada destilacion, pudiéndose someter el material destilado, que resulta en
este caso, de nuevo al tratamiento conforme al invento con oxigeno o con gases que contienen oxigeno, pero
frecuentemente esto no es necesario, puesto que el material destilado procedente del producto de colas resultante
ya tiene un indice cromatico satisfactorio.

De esta manera se obtiene aproximadamente un 92 % en peso del éster en bruto empleado como un material
destilado de color claro, que por lo general tiene un indice cromatico de Hazen de menos que 20 Hazen (HZ). La
determinacion segun Hazen es un método habitual para la caracterizacion cromatica de liquidos transparentes
(Rémpps Chemie Lexikon, 9% edicién, tomo 2, pagina 1.306).

El material remanente en el colector de colas se puede emplear de nuevo en el caso de una destilacion
consiguiente, de tal manera que el rendimiento total durante un periodo de tiempo mas largo puede ser de mas que
95 % en peso.
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La ventaja del procedimiento conforme al invento se encuentra en el hecho de que se puede llevar a cabo sin ningun
gran gasto aparativo adicional en unos aparatos que estan presentes y son usados en cualquier caso para los
tratamientos convencionales por destilacién. Ademas, el mejoramiento del color mediante un gaseo con oxigeno o
con un gas que contiene oxigeno, con una destilaciéon subsiguiente o simultanea, no da lugar a unos productos de
acoplamiento, que posteriormente deban de ser eliminados todavia en una etapa adicional.

Los acidos monocarboxilicos utilizados para la preparacion de los ésteres de oligoglicoles con acidos carboxilicos
alifaticos son unos acidos carboxilicos alifaticos, aciclicos, saturados, lineales o ramificados. Ejemplos de acidos
carboxilicos como el componente acido para los ésteres de oligoglicoles con acidos carboxilicos son acido n-
propidnico, acido n-butirico, acido isobutirico, acido n-pentanoico, acido 2-metil-butirico, acido 3-metil-butirico, acido
2-metil-pentanoico, acido 2-etil-butirico, acido n-hexanoico, acido n-heptanoico, acido 2-metil-hexanoico, acido 2-etil-
hexanoico, acido n-nonanoico, acido 2-metil-octanoico, acido isononanoico, acido n-decanoico, acido 2-metil-
undecanoico, acido isoundecanocarboxilico y acido isotridecanocarboxilico.

Los mono-, di-, tri- y tetra(etilenglicoles) utilizados como materiales de partida son unos agentes quimicos producidos
a escala industrial. La sustancia de base para su preparacion es el 6xido de etileno, a partir del cual se puede
obtener a gran escala técnica el mono(etilenglicol) por calentamiento con agua bajo presion. El di(etilenglicol) se
obtiene mediante etoxilacion a partir del etilenglicol. El tri(etilenglicol) resulta, al igual que el tetra(etilenglicol), como
un producto secundario al realizar la hidrolisis del 6xido de etileno para la preparacion del mono(etilenglicol). No
obstante, ambos compuestos pueden ser sintetizados también por reaccién del mono(etilenglicol) con 6xido de
etileno.

El procedimiento de purificacion conforme al invento se adecua especialmente para aquellos diésteres de
oligoglicoles con acidos carboxilicos, que se obtienen por una esterificacion de acidos monocarboxilicos de Cs a C13
alifaticos saturados, en particular de acidos monocarboxilicos de C4 a Cy, tales como, por ejemplo, el acido 2-metil-
pentanoico o el acido n-heptanoico, con mono-, di-, tri- o tetra(etilenglicol).

La esterificacion de acidos carboxilicos con glicoles es un procedimiento conocido a partir del estado de la técnica.
La esterificacion se puede efectuar en ausencia de un catalizador, con la ventaja de que se evita aportar sustancias
ajenas a la mezcla de reaccion. No obstante, entonces se tienen que mantener por lo general unas temperaturas
mas altas de reaccion, con el fin de hacer transcurrir la reacciéon con una velocidad suficientemente alta. Ademas,
una carga térmica excesiva puede dar lugar a un dafo para el éster y a una intensificacion del color. Si no se emplea
ningun catalizador adicional, con el fin de aumentar la velocidad de reaccion, se recomienda entonces utilizar un
exceso del acido carboxilico, que sirve al mismo tiempo como componente de la reaccién para el glicol y como
catalizador. Frecuentemente, se afiaden, sin embargo, también los usuales catalizadores de esterificacion, tales
como acido sulfurico, acido p-toluenosulfénico, acido metanosulfénico o acido fosférico.

Los diésteres de oligoglicoles con acidos carboxilicos en bruto, obtenidos segun las etapas conocidas de
procedimiento, son por regla general unos liquidos viscosos a la temperatura ambiente, que tienen un color desde
amarillo claro hasta pardo claro, pudiendo unos largos periodos de tiempo de esterificacion, unas altas temperaturas
de esterificacion o unas altas concentraciones del catalizador conducir por lo general a unos productos en bruto
teflidos mas intensamente.

La esterificacion se puede llevar a cabo con unas cantidades estequiométricas de un alcohol y de un acido. De
manera preferida, el glicol se hace reaccionar con el acido en exceso, con el fin de alcanzar una conversion quimica
lo mas completa que sea posible del diol. Ademas, un exceso del acido se puede eliminar mas facilmente por
destilacién a partir de la mezcla en bruto.

Para la eliminacion del agua de reaccién se puede afiadir un agente formador de azeotropos. Como agentes
formadores de azedtropos se adecuan unos disolventes inertes, tales como p.ej. tolueno. Sin embargo, también un
acido carboxilico en exceso puede actuar como un agente formador de azedtropos. Mediante la captura y
separacion de la mezcla de agua y del azeotropo, separada por destilacion, se puede vigilar la evolucion de la
reaccion de un modo sencillo. El agente formador de azeotropos, separado, se devuelve a continuaciéon sin mas
purificacién al proceso de esterificacion.

Otras variantes de procedimiento consisten en eliminar el agua de reaccién haciendo pasar a través de la mezcla un
gas inerte, mediando aplicacion de una depresion o mediante adicion de un agente de desecacion.

Por lo general, el proceso de esterificacion se lleva a cabo a unas temperaturas de aproximadamente 100 hasta
250°C y a unas presiones desde la presion normal hasta 1 mbar.

La mezcla en bruto resultante después de haberse terminado la reaccién y eventualmente después de la eliminacion
por destilacion del exceso del acido carboxilico o respectivamente después de la separacion del catalizador, por
regla general ya esta muy limpia en cuanto a la composiciéon quimica y solo requiere todavia un mejoramiento del
color.
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Los diésteres de oligoglicoles con acidos carboxilicos tefiidos son sometidos a continuacion al procedimiento de
purificacién conforme al invento. Para la realizacién exitosa del procedimiento de purificacién conforme al invento
carece de importancia segun qué variante de esterificacion escogida hubiese sido preparado el especial diéster de
un oligoglicol de un acido carboxilico.

Los diésteres de oligoglicoles con acidos carboxilicos purificados segun el procedimiento conforme al invento
resultan como unos liquidos de color claro, que se adecuan como agentes plastificantes para todas las sustancias
termoplasticas macromoleculares habituales. Ellos se han acreditado especialmente como una adicién a un
poli(vinil-butiral), que se utiliza en mezcla con diésteres de oligoglicoles con acidos carboxilicos como una capa
intermedia para la produccion de vidrios de multiples capas o de materiales compuestos.

En los siguientes Ejemplos se ilustra mas detalladamente el procedimiento conforme al invento. Sin embargo, éste
no esta restringido a la forma de realizacion descrita.

Preparacion del di-heptanoato de tri(etilenglicol):

En un matraz de mudltiples bocas con una capacidad de 10 | (equipado con un agitador, un dispositivo de
introduccion por burbujeo de N2, una conexién con un vacio, una columna y un separador de agua) se mezclan bajo
nitrogeno 3,26 kg (25,1 moles) de acido heptanoico (pureza: 99 %), 1,1 kg de un acido heptanoico recuperado a
partir de una tanda precedente (que es una mezcla a base de acido heptanoico y di-heptanoato de tri(etilenglicol)
con una proporcion de 53 % de acido heptanoico; 4,5 moles)) y 2,16 kg (14,4 moles) de tri(etilenglicol) (pureza:
99,7 %) y se calientan a la temperatura de reflujo. El agua de reaccion se separa de la fase organica en el
dispositivo separador y se retira; la fase organica se devuelve al matraz de reaccion. Después de haber separado
mas de la mitad del agua de reaccioén calculada, se introducen posteriormente otros 0,46 kg (3,5 moles) de acido
heptanoico. Después de que el agua de reaccion se hubo retirado ampliamente, el acido heptanoico en exceso en
mezcla con el producto se separa por destilacion a una presion disminuida continuamente de hasta < 1 mbar y a una
temperatura de 180 - 220°C, hasta que en el colector de colas se haya alcanzado un contenido de acido de
< 0,02 %. El di-heptanoato de tri(etilenglicol) en bruto permanece en el colector de colas como un producto de color
amarillento.

Rendimiento en bruto: 5,3 kg

Purificacion del di-heptanoato de tri(etilenglicol) en bruto:

En un matraz de mudltiples bocas con una capacidad de 10 | (equipado con un agitador, un dispositivo de
introduccion por burbujeo de N2 o respectivamente de aire y con una conexién con un vacio) se introducen 5,3 kg del
di-heptanoato de ftri(etilenglicol) en bruto bajo nitrégeno y a continuacion se ponen bajo una presion de
aproximadamente 100 mbar mediando agitacion a la temgeratura ambiente. A continuacion, el producto en bruto se
destila en un evaporador de recorrido corto (de 0,01 m“) a una presién de < 1 mbar y a una temperatura de la
envoltura de calefaccién del evaporador de recorrido corto de > 195°C, con una afluencia del producto en bruto de
0,45 kg/h y una relacion del material destilado al contenido del colector de 4 por 1. El material destilado muestra en
una medicién del indice cromatico un indice de Hazen de > 35 Hz. El material destilado y el material de colas son
devueltos continuamente al recipiente para la carga previa.

A continuacion, el recipiente para la carga previa el éster en bruto se calienta mediando agitacion hasta una
temperatura de aproximadamente 120 - 130°C y se aumenta la presion en varios escalones por introduccion por
burbujeo de aire hasta llegar a 500 mbar. El indice cromatico en la fraccion de salida de material destilado desde la
destilacién de recorrido corto se mejora en el transcurso de un breve periodo de tiempo hasta llegar a 20 HZ. Las
fracciones de salida del material destilado y del material de colas se conducen luego a cargas previas separadas.
Después de haber retirado a su través los 5,3 kg del di-heptanoato de tri(etilenglicol) en bruto, el material de colas es
sometido a una destilacion repetida; el residuo del material destilado entonces remanente se puede emplear
conjuntamente en una destilacién consiguiente.

Rendimiento: 4,9 kg (indice cromatico: 20 Hz; pureza: > 97,5 %, determinado por cromatografia de gases; peréxido
< 1 meqg/kg; contenido de acido: 0,02 %; contenido de agua: 0,05 %)
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para el mejoramiento del color de ésteres de oligoglicoles, que se obtienen mediante esterificacion
de acidos monocarboxilicos alifaticos, aciclicos, saturados, lineales o ramificados, con 3 hasta 20 atomos de carbono
en la molécula, con un monoglicol o un glicol oligomérico, caracterizado porque el éster de un oligoglicol de un acido
carboxilico en bruto se gasea a una temperatura de 20 hasta 230°C por introduccién de oxigeno o de gases que
contienen oxigeno hasta llegar a como maximo la presién normal y al mismo tiempo o a continuacién se le somete a
una destilacion.

2. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 1, caracterizado porque el éster de un oligoglicol de un acido
carboxilico en bruto se gasea a una temperatura de 60 a 190°C por introduccién de oxigeno o de gases que
contienen oxigeno.

3. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 1, caracterizado porque el éster de un oligoglicol de un acido
carboxilico en bruto se gasea a una temperatura de 120 a 150°C por introduccién de oxigeno o de gases que
contienen oxigeno.

4. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 hasta 3, caracterizado porque se gasea por
introduccion de oxigeno o de gases que contienen oxigeno hasta llegar a una presion de 500 mbar.

5. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 hasta 4, caracterizado porque se purifican unos
ésteres de oligoglicoles con acidos monocarboxilicos constituidos sobre la base de acidos monocarboxilicos con
cinco hasta trece atomos de carbono en la molécula y de mono-, di-, tri- o tetra(etilenglicoles).

6. Procedimiento de acuerdo con la reivindicaciéon 5, caracterizado porque se purifican los diésteres del
mono(etilenglicol) en cada caso con uno de los siguientes acidos carboxilicos: acido n-propionico, acido n-butirico,
acido n-pentanoico, acido n-hexanoico, acido n-heptanoico, acido n-nonanoico y acido n-decanoico.

7. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacién 5, caracterizado porque se purifican los diésteres del
di(etilenglicol) en cada caso con uno de los siguientes acidos carboxilicos: acido n-propidnico, acido n-butirico, acido
n-pentanoico, acido n-hexanoico, acido n-heptanoico, acido n-nonanoico y acido n-decanoico.

8. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacién 5, caracterizado porque se purifican los diésteres del
tri(etilenglicol) en cada caso con uno de los siguientes acidos carboxilicos: acido n-propiénico, acido n-butirico, acido
n-pentanoico, acido n-hexanoico, acido n-heptanoico, acido n-nonanoico y acido n-decanoico.

9. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacién 5, caracterizado porque se purifican los diésteres del
tetra(etilenglicol) en cada caso con uno de los siguientes acidos carboxilicos: acido n-propiodnico, acido n-butirico,
acido n-pentanoico, acido n-hexanoico, acido n-heptanoico, acido n-nonanoico y acido n-decanoico.

10. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 5, caracterizado porque se purifican los diésteres del
mono(etilenglicol) en cada caso con uno de los siguientes acidos carboxilicos: acido isobutirico, acido 2-metil-
butirico, acido 3-metil-butirico, acido 2-metil-pentanoico, acido 2-etil-butirico, acido 2-metil-hexanoico, acido 2-etil-
hexanoico, acido 2-metil-octanoico, acido isononanoico, acido 2-metil-undecanoico, acido isoundecanocarboxilico y
acido isotridecanocarboxilico.

11. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 5, caracterizado porque se purifican los diésteres del
di(etilenglicol) en cada caso con uno de los siguientes acidos carboxilicos: acido isobutirico, acido 2-metil-butirico,
acido 3-metil-butirico, acido 2-metil-pentanoico, acido 2-etil-butirico, acido 2-metil-hexanoico, acido 2-etil-hexanoico,
acido 2-metil-octanoico, acido isononanoico, acido 2-metil-undecanoico, acido isoundecanocarboxilico y acido
isotridecanocarboxilico.

12. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 5, caracterizado porque se purifican los diésteres del
tri(etilenglicol) en cada caso con uno de los siguientes acidos carboxilicos: acido isobutirico, acido 2-metil-butirico,
acido 3-metil-butirico, acido 2-metil-pentanoico, acido 2-etil-butirico, acido 2-metil-hexanoico, acido 2-etil-hexanoico,
acido 2-metil-octanoico, acido isononanoico, acido 2-metil-undecanoico, acido isoundecanocarboxilico y acido
isotridecanocarboxilico.

13. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 5, caracterizado porque se purifican los diésteres del
tetra(etilenglicol) en cada caso con uno de los siguientes acidos carboxilicos: acido isobutirico, acido 2-metil-butirico,
acido 3-metil-butirico, acido 2-metil-pentanoico, acido 2-etil-butirico, acido 2-metil-hexanoico, acido 2-etil-hexanoico,
acido 2-metil-octanoico, acido isononanoico, acido 2-metil-undecanoico, acido isoundecanocarboxilico y acido
isotridecanocarboxilico.

14. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 1, caracterizado porque para el tratamiento por destilacion se
utiliza un evaporador de capa fina.
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15. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 1, caracterizado porque para el tratamiento por destilacion se
utiliza un evaporador de recorrido corto.

16. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 hasta 4, caracterizado porque se gasea con aire.
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