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DESCRIPCION
Mezcla de ésteres del acido succinico en calidad de plastificante

La presente invencion se refiere a mezclas de ésteres del acido succinico, a procedimientos para la preparacion de
estas mezclas, a composiciones que contienen las mezclas, asi como al uso de mezclas de ésteres del acido
succinico como tales o en composiciones.

Poli(cloruro de vinilo) (PVC) pertenece a los polimeros mas importantes en la industria. Encuentra multiples
aplicaciones tanto como PVC duro como también como PVC blando.

Para la generacion de un PVC blando se afiaden al PVC plastificantes, encontrando uso en el nimero predominante
de los casos ésteres del acido ftalico, en particular ftalato de di-2etilhexilhexilo (DEHP), ftalato de diisononilo (DINP)
y ftalato de diisodecilo (DIDP). Mediante regulaciones legales ya existentes y posiblemente futuras para el empleo
de ftalatos, existe la demanda de encontrar nuevos ésteres adecuados como plastificantes para PVC. Ademas de
ello, actualmente los plastificantes de PVC estan constituidos principalmente a base de materias primas que
proceden esencialmente del tratamiento del petréleo crudo. Considerando la finitud de las reservas de petrdleo
crudo, es aconsejable un aprovechamiento sostenible de fuentes alternativas. En particular, a este respecto se
ofrecen compuestos hidroxi (tales como, p. ej., alcoholes) y/o &acidos carboxilicos como materias primas
plastificantes. El problema en este caso es, no obstante, la mala disponibilidad, la calidad oscilante y la escasa
pureza de la mayoria de los compuestos “renovables” que entran en consideracion, de modo que esta limitada la
eleccion de “materias primas bioldgicas” empleables actualmente o a medio plazo a gran escala.

El acido succinico se puede preparar tanto por via petroquimica (p. €j., mediante hidrogenacion de acido maleico)
como por via biotecnolégica, pudiendo emplearse en este ultimo caso de manera particularmente ventajosa materias
primas renovables para la obtencion del acido succinico. El acido succinico se presenta en numerosos lugares en la
naturaleza libre, entre otros, como producto del metabolismo dentro del ciclo del acido citrico, en muchas frutas y
verduras, maderas, hongos, liquenes, etc.; ademas, el acido succinico es también un producto secundario de la
fermentacion alcohdlica. El acido succinico forma una serie de microorganismos anaerobios como producto de la
fermentacion a partir de azUcares y celulosa. De importancia técnica son la bacteria de la panza Actinobacillus y la
bacteria no de la panza Anaerobiospirillum que producen acido succinico con un rendimiento de 83-87% a partir de
glucosa o licor de maiz fermentado en cultivos discontinuos [Rompp Chemielexikon; edicion online; acceso 06/2009].

En el documento US 6355711 (ExxonMobil; 1998) se describe la preparacion de plastificantes a base de oxo-
alcoholes ramificados. Junto a ftalatos, adipatos y trimelitatos se menciona en este caso también una pluralidad de
otros ésteres del acido carboxilico, entre ellos también ésteres del acido succinico. Los componentes alcohdlicos
descritos presentan, no obstante, en al menos un 50% una ramificacion metilo en el atomo de carbono 3,
indicandose como componentes principales 3-metiloctanol, 7-metiloctanol y 2,6-dimetilheptanol. La elevada
proporcion de ramificaciones en el atomo de carbono B es, no obstante, desventajosa tanto para la esterificacion
como para el efecto WM.

En el documento DE 10043545 (Evonik Oxeno; 2000) se describe un procedimiento para la preparacion de ésteres
del acido carboxilico los cuales, junto a otros sectores de aplicacion, pueden ser empleados, en particular, también
como plastificantes para materiales sintéticos. En este caso, se mencionan, entre otros, también acido succinico
como acido carboxilico alifatico e isononanol como alcohol alifatico. El documento DE 10043545 no contiene, no
obstante, ensefianzas con respecto a la composicién especifica de los nonanoles, asi como las propiedades
materiales especificas de los ésteres o bien de las mezclas de PVC preparables con los mismos. Tampoco se refiere
a ésteres que se generan a base de materias primas renovables.

Lo mismo es valido para las mezclas de ésteres de acidos carboxilicos polifuncionales descritas en el documento US
2015077 y el documento US 2015088 (DuPont; 1932), que se preparan a base de alcoholes monofuncionales
alifaticos ramificados. Como ejemplo de acidos carboxilicos polifuncionales se mencionan ciertamente, entre otros,
también el acido succinico, como ejemplos de alcoholes ramificados alifaticos monofuncionales se mencionan, entre
otros, 4,6-dimetil-1-heptanol, 4,6-dimetil-1-octanol y 3-metil-3-octanol. No obstante, los mencionados alcoholes no
estan disponibles como materias primas por una parte, a gran escala en cantidades suficientes, por otra parte en el
caso de 3-metil-3-octanol, un alcohol secundario, debido a la ramificacién que se encuentra directamente en el grupo
éster se ha de partir asimismo de efectos técnicos de aplicacion desventajosos. Ademas, asimismo tampoco se
refieren a ésteres que se pueden obtener a base de materias primas renovables.
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El libro técnico de Saechting “Kunststoff Taschenbuch”, 2001, Hanser (ISBN: 3446216057) describe en las paginas
452 a 455 como plastificante del grupo de los ésteres a acidos dicarboxilicos alifaticos, entre otros a adipato de di-
iso-nonilo.

En relacién con el uso de materias primas renovables en la preparacién de los plastificantes, el documento EP
1005562 (Michigan State University; 1998) da a conocer un procedimiento para la preparacion y purificacion de
acido succinico que se prepara por via fermentativa a partir de hidratos de carbono. Sin embargo, no resulta una
relacion directa con determinados ésteres del acido succinico o bien su uso como plastificantes de PVC.

El documento EP 1849764 y el documento US 2006/0252956 (Michigan State University; 2006) se refieren a un
procedimiento para la preparacion de ésteres del acido carboxilico a través de destilacion reactiva, preparandose el
componente acido preferiblemente a base de materias primas renovables (“basadas en biomasa”). En este caso, sin
embargo, no se emplean, en particular, alcoholes lineales y/o “alcoholes inferiores” con 1 a 8 atomos de carbono
para la esterificacion, en el punto de mira se encuentra, en particular, etanol y, en particular, éster etilico del acido
citrico. El uso de alcoholes nonilicos se describe asimismo poco, al igual que las ventajas y/o desventajas de
determinados ésteres del acido succinico en el caso del uso como plastificantes de PVC. Los ésteres lineales de
cadena corta son volatiles, los de cadena larga tienden a la cristalizacion, lo cual influye negativamente sobre las
propiedades materiales, en particular, en composiciones y en los productos preparados a partir de las mismas.

Los acidos succinicos conocidos hasta ahora presentan, segun ello, tanto inconvenientes técnicos, econémicos,
toxicolégicos como ecoldgicos. Técnicamente, en particular la volatilidad de ésteres del acido succinico alifatico de
cadena corta es demasiado elevada, al igual que su velocidad de migracion. A esto se afiade en el caso de ésteres
del acido succinico de cadena larga (en particular en el caso de aquellos con un componente alcohol lineal), junto a
una gelificacion insuficiente, una mala compatibilidad con polimeros (en particular poli(cloruro de vinilo)) y aditivos de
formulacién (tales como p. ej., antiespumantes, estabilizadores, aditivos de viscosidad, etc.), que conduce a un
enturbiamiento en el producto final y a una exudacién, y hace imposible un empleo comercial conveniente.
Econémicamente desventajoso es, en particular, el dificil acceso a componentes de alcohol (sustancias puras) de
muchos ésteres del acido succinico conocidos. Toxicolégicamente es problematico, en particular, el uso de ésteres
del acido succinico que presentan atomos de carbono cuaternarios, dado que éstos sélo pueden ser biolégicamente
degradables con dificultad y, por lo tanto, tienden a la bioacumulaciéon. Por el contrario, desde un punto de vista
ecoldgico, los ésteres del acido succinico que se basan so6lo en componentes petroquimicos fésiles, se han de
valorar como no eficaces y con poco futuro asegurado.

Por consiguiente, los ésteres del acido succinico mencionados hasta ahora en el estado de la técnica no son o sélo
son insuficientemente adecuados por los motivos antes mencionados como para posibilitar un empleo significativo
en recetas técnicamente relevantes.

Partiendo del estado conocido de la técnica, existia, por lo tanto, la misién de proporcionar ésteres del acido
succinico que puedan encontrar uso como plastificantes para materiales sintéticos tales como, por ejemplo, PVC,
PVB o PAMA y en los que no se manifiesten o sélo lo hagan en una forma claramente debilitada los problemas
técnicos, econdmicos, toxicoldgicos y ecoldgicos antes mencionados.

El problema se resuelve mediante una mezcla a base de ésteres del acido succinico que se distingue porque el
radical alquilo presenta una proporcion de componentes alquilo con menos de 9 atomos de C de como maximo 15%
en masa, el radical alquilo presenta una proporcién de componentes alquilo con mas de 9 atomos de C de como
maximo 25% en masa y encontrandose la proporcion de radicales 3,5,5-trimetilhexilo en como maximo 5% en moles
y la proporcion en radicales n-nonilo lineales en como maximo 15% en moles.

Sorprendentemente, se encontré que pueden utilizarse mezclas especiales de ésteres nonilicos isoméricos del acido
succinico como plastificantes para materiales sintéticos, en particular PVC y alli muestran propiedades ventajosas
frente a los ésteres del acido succinico ya conocidos por la bibliografia, siendo decisivo para la aplicabilidad técnica
en relaciéon con el componente alcohol, en particular, solo una pequefia proporcion de alcoholes de mayor
ramificacion (tales como, p. €j., 3,5,5-trimetil-1-hexanol) en el caso de la presencia simultanea de sdélo porciones
limitadas de alcohol nonilico lineal.

En una forma de realizacién de la invencién, la proporcién del acido succinico, referida a todas las partes de acido
succinico que se presentan en la mezcla en forma de ésteres que se basa en materias primas renovables asciende
como minimo a 10% en moles.
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El componente acido que se utiliza para la preparacién de las mezclas de ésteres de acuerdo con la invencion es
acido succinico, pudiendo ascender la proporciéon de acido succinico que se basa en materias primas renovables, en
el procedimiento de preparacion de acuerdo con la invencion y, por consiguiente, también en la mezcla de ésteres
de acuerdo con la invencion, a hasta 100% en moles.

El acido succinico se puede preparar tanto por via petroquimica (p. €j., mediante hidrogenaciéon de acido maleico)
como por via biotecnoldgica, pudiendo emplearse en este Ultimo caso, de manera particularmente ventajosa,
materias primas renovables para la obtencion del acido succinico.

Preferiblemente, la proporcion de acido succinico que se obtuvo utilizando materias primas renovables asciende
como minimo a 10% en moles, de manera particularmente preferida como minimo a 30% en moles, de manera
especialmente preferida como minimo a 50% en moles y de manera especialmente preferida como minimo a 70%
en moles del acido succinico empleado para la preparacién de las mezclas de ésteres de acuerdo con la invencién.

En relacién con la base de materias primas de esta forma de realizacion, la particularidad de la presente invencion
se encuentra en el aprovechamiento de materias primas renovables para la preparacion de las mezclas de acido
succinico. En este caso, en el sentido de la presente invencién se entiende por materias primas renovables, a
diferencia de materias primas petroquimicas que se basan en fuentes fosiles tales como p. €j., petréleo o hulla,
aquellas materias primas que resultan o bien se preparan a base de biomasa. El término “biomasa” y las
expresiones “de base bioldgica” o “basado en” o bien “preparado a partir de materias primas renovables”
comprenden todos los materiales de origen biolégico que proceden del denominado “ciclo de tiempo corto de
carbono”, por consiguiente no son componente de formaciones geoldgicas o capas de fosiles. En particular, por
“basado en materias primas renovables” y “a base de materias primas renovables” que mediante el método ASTM
D6866-08 (método de 14C) se puede detectar la correspondiente proporcién de isétopos de "C en la mezcla de
acido succinico o bien en la mezcla de los ésteres del acido succinico,

La identificacién y cuantificacion de materias primas renovables puede tener lugar conforme al método ASTM
D6866. Lo caracteristico es, entre otros, para las materias primas renovables su proporcién de isétopos de carbono
'C a diferencia de las materias primas petroquimicas. Con ayuda del método de radiocarbono se puede determinar
la proporcién de isétopos e y, por consiguiente, también la proporcion de moléculas que se basan en materias
primas renovables.

Un éster nonilico del acido succinico presenta en total 22 atomos de carbono, 2 por 9 de los radicales alquilo y 4 del
acido succinico. En el caso de una proporcién de acido succinico de base bioldgica de 100% en moles resulta, por
consiguiente, una proporcion, referida a todos los atomos de carbono en el éster de 4/22 = 0,1819. Este factor varia
con el numero correspondiente de atomos de carbono de los radicales alquilo y, por consiguiente, con las mezclas
de alcoholes empleadas para la esterificacion. La mezcla de alcohol puede analizarse para la determinacién de su
composicion con los procedimientos de analisis habituales (p. €., mediante cromatografia de gases con subsiguiente
espectroscopia de masas / “GC-MS”). Asimismo, también es posible determinar el nimero de atomos de carbono en
los radicales alquilo del acido succinico, también después de la esterificacion (p. ej., en donde el éster es
primeramente saponificado por completo y, a continuacion, se analizan los alcoholes que se liberan). Sobre la
proporcidon maxima posible de acido succinico de base biolégica se puede calcular entonces la proporcion real de
acido succinico de base bioldgica en la mezcla de ésteres.

Una ventaja econdémica y al mismo tiempo ecoldgica particular de esta forma de realizacion estriba en el
aprovechamiento simultaneo de materias primas renovables, como fuente para el componente de acido, y materias
primas petroquimicas como fuente para la mezcla de alcoholes, para la preparacién de los ésteres del acido
succinico lo cual posibilita, por una parte, una preparacion particularmente econémica y una amplia aplicabilidad,
pero por otra parte, también conduce a productos particularmente “sostenibles”.

En otra forma de realizacién, la proporcién de los ésteres del acido succinico que contienen al menos un radical
3,5,5-trimetilhexilo asciende como maximo a 5% en moles.

En otra forma de realizacién, la mezcla contiene una proporciéon de radicales alquilo con 9 atomos de carbono que
presenta una ramificacion metilo en el segundo atomo de carbono después del oxigeno del grupo carboxilo de como
maximo 49,5% en moles.

En otra forma de realizacion, el punto de ebullicion de la mezcla es mayor que 180°C.
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En otra forma de realizacion, la viscosidad propia de la mezcla, determinada mediante reometria por cizallamiento
con una tasa de cizallamiento de 1/s a una temperatura de 20°C asciende como maximo a 40 mPa*s.

Se prefieren las mezclas de ésteres preparadas a partir de alcoholes nonilicos isoméricos y acido succinico,
presentando la mezcla de alcoholes utilizada para la preparacion de los ésteres una proporcion de componentes
alcohol con menos de 9 atomos de carbono de como maximo 15% en masa y una proporciéon de componentes
alcohol con mas de 9 atomos de carbono de como maximo 25% en masa, encontrandose al mismo tiempo el
contenido en 3,5,5-trimetil-1-hexanol como maximo en 5% en moles y el contenido en n-nonanol lineal en como
maximo 15% en moles, y el acido succinico utilizado para la esterificacion se preparé a base de materias primas
renovables o se obtuvo a partir de materias primas renovables.

Otro objeto de la presente invencion son composiciones que contienen las mezclas de acuerdo con la invencion.

En una forma de realizacion, la proporcién de ésteres del acido succinico a base de alcoholes nonilicos isoméricos
se encuentra en al menos 60% en masa, preferiblemente en al menos 70% en masa, de manera particularmente
preferida en al menos 80% en masa.

En otra forma de realizacion, la proporcion de ésteres del acido succinico a base de alcoholes nonilicos isoméricos
se encuentra en como maximo 70% en masa, preferiblemente ente 1 y 65% en masa, de manera particularmente
preferida entre 2 y 55% en masa y de manera especialmente preferida entre 5 y 50% en masa.

Asimismo objeto de la presente invencion son composiciones de PVC, en particular plastisoles de PVC,
caracterizadas porque, junto a al menos un homo- o co-polimero de PVC, contienen 5 a 250 partes en masa de la
mezcla de ésteres de acuerdo con la invencién por cada 100 partes en masa de PVC.

Asimismo objeto de la presente invencion son productos, productos semi-acabados o acabados, revestimientos para
suelos, revestimientos de paredes, toldos, peliculas, perfiles, mangueras, masas protectoras, adhesivos, selladores,
aislamientos y revestimientos que contienen los ésteres del acido succinico de acuerdo con la invencion.

Los ésteres del acido succinico de acuerdo con la invenciéon presentan un componente acido, es decir, acido
succinico, que se obtiene preferiblemente a partir de materias primas renovables. Materias primas renovables en el
sentido de la presente invencion pueden ser en este caso todas las materias primas organicas que proceden, por
ejemplo, de la produccioén agricola y del cultivo forestal. De manera particularmente preferida, en este caso se trata
de hidratos de carbono, en particular de azlcares. La preparacion del acido succinico tiene lugar en este caso
preferiblemente a través de un proceso de fermentacién tal como es conocido, por ejemplo, por el documento EP
1005562. Esto tiene la ventaja de que los procesos bioquimicos utilizados para la preparacion trabajan de manera
energéticamente eficaz.

De manera particularmente preferida, los ésteres del acido succinico de acuerdo con la invencién se componen de
un componente acido (acido succinico) preparado (p. ej., por via biotecnologica) a base de materias primas
renovables y dos componentes alcohol (p. €j., alcoholes nonilicos isoméricos) preparados sobre una base
petroquimica. Esto tiene la ventaja de que de este modo se pueden proporcionar ésteres del acido succinico que
reunen en una medida muy particular una sostenibilidad y eficiencia de costes en la preparacion.

Preferiblemente, el componente alcohol se obtiene a través del proceso oxo tal como se conoce, por ejemplo, por el
documento US 2327066.

La composicion de las mezclas de alcoholes empleadas para la preparacion de los ésteres del acido succinico de
acuerdo con la invencién se puede variar a través de la eleccion del/de los catalizador/es, las condiciones de
reaccion, p. €j., en la oligomerizacién, las materias primas utilizadas, la realizacion del proceso, p. €j., mediante
retorno de corrientes parciales, asi como mediante un tratamiento por destilacion y/o extraccion correspondiente de
la corriente de producto de alcohol y se puede ajustar de manera preestablecida dentro de determinados limites.

Las mezclas de alcoholes empleadas para la preparacion de los ésteres del acido succinico de acuerdo con la
invencion presentan, en particular, una proporcién de componentes alcohol con menos de 9 atomos de carbono de
como maximo 15% en masa, preferiblemente de como maximo 14% en masa, de manera particularmente preferida
de como maximo 13% en masa y de manera especialmente preferida de 0 a 12% en masa, encontrandose otros
limites inferiores entre 0 y 7% en masa, entre 5y 9% en masa y entre 7 y 11% en masa. Esto tiene la ventaja de que
la proporcion de componentes volatiles superiores se minimiza y, con ello, se reduce la volatilidad total de los
ésteres del acido succinico de acuerdo con la invencion’.
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Ademas, las mezclas de alcoholes empleadas para la preparacion de los ésteres del acido succinico de acuerdo con
la invencién presentan una proporcion de componentes alcohol con mas de 9 atomos de carbono de como maximo
25% en masa, preferiblemente de como maximo 23% en masa, de manera particularmente preferida de como
maximo 21% en masa y de manera especialmente preferida de 0 a 20% en masa, encontrandose otros limites
inferiores entre 0 y 12% en masa, entre 6 y 15% en masa y entre 9 y 20% en masa. Esto tiene la ventaja de que se
minimiza la proporcién de componentes moleculares superiores y la viscosidad propia de los ésteres del acido
succinico de acuerdo con la invencion es baja.

Ademas, las mezclas de alcoholes empleadas para la preparacion de los ésteres del acido succinico de acuerdo con
la invencién presentan, en particular, una proporcion de n-nonanol lineal de como maximo 15% en moles,
preferiblemente de como maximo 14% en moles, de manera particularmente preferida de como maximo 13% en
moles y de manera especialmente preferida de 0 a 13% en moles, encontrandose otros limites inferiores entre 2 y
12% en moles, entre 3 y 11% en moles, entre 2 y 5% en moles, asi como entre 4 y 10% en moles. Esto tiene la
ventaja de que se minimiza la proporcion de ésteres del acido succinico lineales que presentan una compatibilidad
muy limitada con PVC y aditivos de la formulacién, asi como una mayor volatilidad dentro de los ésteres del acido
succinico de acuerdo con la invencion.

Ademas, las mezclas de alcoholes empleadas para la preparacion de los ésteres del acido succinico de acuerdo con
la invencion presentan, en particular, una proporciéon de alcoholes isoméricos con 9 atomos de carbono que
presentan una ramificacion metilo en el atomo de carbono B del alcohol de como maximo 49,5% en moles,
preferiblemente de como maximo 48% en moles, de manera particularmente preferida de como maximo 47% en
moles y de manera especialmente preferida de 0 a 45% en moles, encontrandose otros limites inferiores entre 0 y
18% en moles, entre 10 y 44% en moles, entre 12 y 42% en moles, entre 14 y 41% en moles, entre 15 y 35% en
moles, asi como entre 32 y 42% en moles. Esto tiene la ventaja de que es pequeiia la proporcion de alcoholes que,
en virtud del impedimento estérico, solo esterifican lentamente.

Ademas, las mezclas de alcoholes empleadas para la preparacion de los ésteres del acido succinico de acuerdo con
la invencion presentan, en particular, una proporciéon de alcoholes isoméricos con 9 atomos de carbono que
presentan dos ramificaciones metilo de como maximo 49,5% en moles, preferiblemente como maximo 48% en
moles, de manera especialmente preferida como maximo 47% en moles, y de manera particularmente preferida
entre 0 y 45% en moles, encontrandose otros grupos inferiores entre 5 y 44% en moles, entre 12 y 25% en moles,
entre 14 y 34% en moles, asi como entre 36 y 44% en moles. Esto tiene la ventaja de que se minimiza la proporcion
de alcoholes que conducen a ésteres del acido succinico con una elevada viscosidad propia.

Ademas, las mezclas de alcoholes nonilicos isoméricos de la formula empirica CsH17CH,OH, empleadas para la
preparacion de los ésteres del acido succinico de acuerdo con la invencién, contienen, en particular, menos de 10%
en moles, preferiblemente menos de 5% en moles, de preferencia menos de 1% en moles y en particular de 0 a
0,5% en moles, preferiblemente menos de 0,1% en moles, en particular de 0,0001 a 0,1% en moles y de manera
particularmente preferida menos de 0,05% en moles, en particular de 0,01 a 0,05% en moles de 3,5,5-trimetilhexanol
u otros alcoholes nonilicos tres veces sustituidos con la formula empirica CsH17CH2OH, en particular aquellos con
atomos de C cuaternarios. Esto tiene la ventaja de que se minimiza la proporcion de alcoholes que conducen a
ésteres del acido succinico con una elevada viscosidad propia.

Las distribuciones de isémeros de los alcoholes nonilicos isoméricos en las mezclas pueden determinarse con los
métodos de medicidon usuales, habituales para el experto en la materia, tales como espectroscopia RMN,
espectroscopia GC o GC/MS, preferiblemente después de la transformacién en los ésteres sililico o metilico,
eventualmente después de una previa purificacion o bien separacion mediante métodos de cromatografia liquida (p.
€j., HPLC).

Una muy buena fluidez y una baja viscosidad propia se pueden entonces alcanzar cuando se puede mantener lo
mas baja posible en particular la proporcién de moléculas varias veces ramificadas, en particular de trimetil-1-
hexanol. Los ésteres acido succinico de acuerdo con la invencién contienen, por lo tanto, solo muy pequefias
cantidades de ésteres que, como componente alcohol, contienen trimeti-1-hexanol tal como, p. ej., 3,5,5-
trimetilhexanol u otros componentes alcohdlicos con atomos de C cuaternarios. En particular, en las mezcla de
ésteres de acuerdo con la invencion, la proporcion de éster de acido succinico que contiene al menos un radical
3,5,5-trimetilhexilo, se encuentra como maximo en 10% en masa, preferiblemente en como maximo 8% en masa, de
manera particularmente preferida en como maximo 6% en masa y de manera especialmente preferida en como
maximo 5% en masa.
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Los ésteres de acido succinico de acuerdo con la invencién se componen de un componente acido (acido succinico)
y un componente alcohol (mezcla de alcoholes nonilicos isoméricos). Con el fin de obtener un éster de acido
succinico con una viscosidad propia lo mas baja posible, la mezcla de alcoholes nonilicos isoméricos empleada para
la ésteres de acido succinico presenta, en particular, una viscosidad de cizallamiento maxima (a 20°C) de 20 mPa*s,
preferiblemente de como maximo 15 mPa*s y de manera particularmente preferida de como maximo 12 mPa*s.

Las mezclas de acuerdo con la invencion de succinatos de diisononilo o bien los succinatos de diisononilo
propiamente dichos pueden prepararse todos segun los modos conocidos por el estado de la técnica,
preferiblemente con el procedimiento descrito en lo que sigue.

Junto a la mezcla propiamente dicha, también se reivindica un procedimiento para su preparacion.

Un procedimiento de este tipo para la preparacion de las mezclas precedentemente descritas comprende la puesta
en contacto de acido succinico o éster dimetilico del acido succinico con una mezcla de alcoholes C9 isoméricos,
liberandose con ello agua o metanol, encontrando uso un exceso de hasta 50% estequiométrico de la mezcla de
alcoholes C9 isoméricos y la reaccion tiene lugar utilizando un catalizador, en particular elegido del grupo que
comprende titanato de butilo, titanato de nonilo.

En una variante del procedimiento, la proporcién del acido succinico o derivados del acido succinico que se emplea
para la preparacion del éster y que se basa en materias primas renovables, asciende como minimo a 10% en moles.

En una variante del procedimiento, el acido succinico se esterifica con una mezcla de nonanoles isoméricos, en lo
que sigue denominada isononanol, opcionalmente en presencia de un catalizador bajo la liberaciéon de agua.

En otra variante del procedimiento, éster dimetilico del acido succinico se transesterifica con una mezcla de
nonanoles isomeéricos, bajo la liberacién de metanol, opcionalmente utilizando un catalizador, para formar una
mezcla de ésteres nonilicos isoméricos del acido succinico.

Una forma de realizaciéon particular del procedimiento de acuerdo con la invencién se caracteriza porque la
proporcion de diésteres del acido succinico del n-nonanol en la mezcla de ésteres obtenida se encuentra en como
maximo 20% en masa, y la proporcion de diésteres del acido succinico del 3,5,5-trimetilhexanol en la mezcla de
ésteres obtenida se encuentra en como maximo 10% en masa.

El procedimiento de acuerdo con la invencién para la preparacion de ésteres nonilicos isoméricos del acido
succinico se distingue, en una variante del procedimiento, en particular porque acido succinico o un éster del acido
dialquilsuccinico, en particular éster dimetilico del acido succinico, se hace reaccionar con una mezcla de nonanoles
isoméricos, pasando a emplearse un catalizador. De manera particularmente preferida, en la reaccion de acido
succinico o bien derivados del acido succinico se trabaja con un exceso estequiométrico del 50% de alcoholes
isononilicos. Como catalizadores pueden emplearse, p. €j. acido de Bronsted y/o de Lewis, particularmente preferido
es el empleo de acido sulfdrico, acido metilsulfénico, titanatos y oxalatos. En una forma de realizacion particular
preferida se emplea titanato de butilo o titanato de nonilo como catalizador de esterificacién, siendo particularmente
preferido el empleo de titanato de nonilo y presenta la ventaja de que se pueden formar menos productos
secundarios mediante transesterificacion. La temperatura de reaccion durante la esterificacion oscila entre 150 y
250°C, teniendo lugar durante la esterificacion una separacion continua de productos de reaccién de bajo peso
molecular tales como, p. €j., agua. La realizacion de la esterificacion tiene lugar de forma continua o discontinua, p.
€j., en un modo de proceder en tandas, de manera particularmente preferida, la esterificacion tiene lugar de forma
discontinua. Como recipiente de reaccion pueden utilizarse (después de una correspondiente adaptacion) en
principio todos los tipos de reactor conocidos del estado de la técnica, particularmente preferido, en el caso de una
realizacion discontinua de la reaccion, es el uso de una caldera con agitador. Para el caso de la realizacion continua
de la reaccién pasan a emplearse preferiblemente cascadas de calderas con agitador y/o reactores de tubos, en
donde, en el caso de utilizar estos ultimos, los productos de reacciéon de bajo peso molecular deben ser separados
en una o varias etapas de procedimiento separadas (p. €j., mediante combinacion del tubo de flujo con una caldera
con agitador con columna de destilacion o mediante el empleo de evaporadores. En una forma de realizacion
particularmente preferida, para la transferencia cuantitativa del o de los componentes de bajo peso molecular se
aporta dosificadamente un adyuvante, siendo particularmente preferida la adicion por dosificacion de gas nitrégeno.
El progreso de la reaccién se vigila mediante la determinacion del indice de acidez (conforme a la norme DIN EN
ISO 2114), asi como a través de cromatografia de gases, sirviendo un indice de acidez de < 0,1 mg de KOH/g como
medida para alcanzar una conversion completa de acido succinico. La duracién de la reaccion asciende (a partir del
instante del comienzo de ebullicion de la mezcla de reaccion), en particular, a entre 60 y 500 minutos,
preferiblemente entre 70 y 400 minutos, de manera particularmente preferida entre 80 y 300 minutos y de manera



10

15

20

25

30

35

40

45

50

ES 2 625280 T3

especialmente preferida entre 90 y 250 minutos. A continuacion de la esterificacion tiene lugar el tratamiento de la
mezcla de reaccion que comprende la descomposicion y/o separacion del catalizador de esterificacion utilizado asi
como la purificacion (p. €j., destilativa) de la mezcla de reaccion.

Ademas, como sustancia de partida para la preparacion de los ésteres diisononilicos se puede emplear también el
dicloruro de acido succinico que se puede obtener mediante reaccion del acido succinico con agentes de cloracion
tales como, por ejemplo, cloruro de tionilo.

En una forma de realizacién especialmente preferida, como sustancias de partida para la preparacién de los ésteres
del acido succinico de acuerdo con la invencién se emplea acido succinico y/o éster metilico del acido succinico y
una mezcla de alcoholes nonilicos isoméricos - que proceden de un proceso oxo - . Especialmente preferidos en
este caso son aquellos alcoholes nonilicos isoméricos que se preparan mediante un proceso oxo a base de butenos,
p. €j., a base de los denominados cortes de refineria C4 por craqueo.

Preferiblemente, se emplea una mezcla de nonanoles isoméricos que presenta al menos dos nonanoles de la
férmula empirica CgH17CH2OH con diferente férmula constitutiva, no presentando ninguno de los alcoholes nonilicos
presentes en la mezcla una proporcion de mas de 50% en moles, preferiblemente al menos 49,5% en moles.

Las mezclas de acuerdo con la invencion presentan una escasa volatilidad que en la aplicacion final y/o durante el
proceso de preparacion, minimizan las pérdidas de plastificante por evaporacion. El punto de ebullicion de una
mezcla de isémeros se determina también mediante su composicion y, en este sentido, es un rasgo caracteristico. El
punto de ebullicion bajo la presion atmosférica de los ésteres de acido succinico de acuerdo con la invencion,
determinado mediante calorimetria de barrido diferencial (medio tangencial) se encuentra en este caso, en particular,
por encima de 180°C, preferiblemente por encima de 190°C, de manera particularmente preferida por encima de
200°C y de manera especialmente preferida por encima de 210°C.

Las mezclas de acuerdo con la invencion presentan una baja viscosidad propia, lo cual es particularmente ventajoso
para la preparacion de pastas de PVC blando, dado que esto conduce también a una baja viscosidad de la pasta y,
con ello, a una fluidez particularmente buena de las pastas y a propiedades de tratamiento particularmente buenas.
La viscosidad propia de los ésteres del acido succinico de acuerdo con la invencién se encuentra claramente por
debajo de los ftalatos preparables con el mismo componente alcohdlico. En particular, la viscosidad propia de los
ésteres del acido succinico, determinada mediante reometria con cizallamiento con una tasa de cizallamiento de 1/s
a una temperatura de 20°C a como maximo 40 mPa*s, preferiblemente a como maximo 35 mPa*s y de manera
especialmente preferida a como maximo 25 mPa*s. En particular. La viscosidad propia determinada por la reometria
con cizallamiento (20°C, tasa de cizallamiento: 1/s) oscila entre 5 y 30 mPa*s, de manera particularmente preferida
entre 7 y 28 mPa*s y de manera especialmente preferida entre 9 y 25 mPa*s. Esto es particularmente ventajoso, en
la medida en que existe una clara diferencia de viscosidades, por ejemplo, con el actual plastificante estandar ftalato
de diisononilo (viscosidad propia > 70 mPa*s), que conduce en el caso de utilizarlo en formulaciones (p. €j., en
pastas de PVC) a viscosidades de las pastas claramente reducidas y, por consiguiente, posibilita velocidades de la
magquina mayores (p. €j., en el caso de un tratamiento mediante recubrimiento).

Las mezclas de acuerdo con la invencion son, de manera particularmente preferida, incoloras y transparentes y, por
consiguiente, se adecuan particularmente (pero no de forma exclusiva) para el uso en aplicaciones de PVC blancas
(pigmentadas o no pigmentadas) y/o transparentes (p. ej., capa de cubricion, peliculas de calandria, etc.). En
particular, los ésteres del acido succinico de acuerdo con la invencién presentan un indice de color determinado
fotométricamente segun la escala de indice de colores Hazen/APHA de como maximo 50, preferiblemente de como
maximo 45, de manera particularmente preferida de como maximo 40 y, de manera especialmente preferida de
como maximo 30. En una forma de realizacion particular, el indice de color determinado fotométricamente segun la
escala de indices de color Hazen/APHA oscila entre 1 y 30, preferiblemente entre 2 y 25, de manera particularmente
preferida entre 3 y 20 y de manera especialmente preferida entre 4 y 15. Esto tiene la ventaja de que los ésteres del
acido succinico de acuerdo con la invencion con indices de color Hazen/APHA muy bajos (es decir, < 20) se
adecuan particularmente para el empleo en aplicaciones épticas muy valiosas. Los indices de color bajos se realizan
en este caso, en particular, mediante el proceso de preparacién de acuerdo con la invencion asi como las etapas de
tratamiento (destilativa) pertenecientes al mismo.

Los ésteres del acido succinico de acuerdo con la invencion, preparados segun el procedimiento de acuerdo con la
invencion (incluidos tratamiento destilativo y separacion del catalizador) presentan de manera particularmente
preferida un contenido en acido residual bajo con el fin de impedir transesterificaciones, disociaciones de ésteres y/o
reacciones secundarias (p. €j., con estabilizadores, aditivos, etc.), en particular en formulaciones de PVC complejas.
En particular, los ésteres del acido succinico de acuerdo con la invenciéon presentan un indice de acidez,
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determinado segun la norma DIN EN ISO 2114, de como maximo 1 mg de KOH/g, preferiblemente de como maximo
0,5 mg de KOH/g, de manera particularmente preferida de como maximo 0,25 mg de KOH/g y de manera
especialmente preferida de como maximo 0,1 mg de KOH/g.

Los ésteres del acido succinico de acuerdo con la invencion preparados segun el procedimiento de acuerdo con la
invencion (incluido el tratamiento destilativo) presentan de manera particularmente preferida un contenido en
humedad residual (contenido en agua) bajo, con el fin de impedir reacciones de descomposicion y/o secundarias. El
contenido en agua determinado segun la norma DIN 51777 se encuentra, para los ésteres del acido succinico de
acuerdo con la invencion preparados segun el procedimiento de acuerdo con la invencién, en como maximo 1%,
preferiblemente en como maximo 0,5%, de manera particularmente preferida en como maximo 0,1% y de manera
especialmente preferida en como maximo 0,075%.

La pureza de los ésteres del acido succinico de acuerdo con la invencion se puede determinar segun el estado de la
técnica mediante cromatografia de gases. En este caso, en virtud de la presente distribucion de isémeros, se ha de
integrar a través de la superficie de los picos de la zona de picos correspondiente. La pureza de los ésteres del acido
succinico de acuerdo con la invencion preparados segun el procedimiento de acuerdo con la invencion (incluido el
tratamiento destilativo) se encuentra, por norma general, en > 98%, preferiblemente en > 98,5%, de manera
particularmente preferida en > 99% y de manera especialmente preferida en > 99,25%. Con ello se consigue que
exclusivamente se empleen sustancias claramente identificadas para el tratamiento ulterior (p. €j., en pastas de
PVC), lo cual es particularmente ventajoso en la valoracion de la toxicologia asi como de fendmenos de
compatibilidad (p. €j., manifestaciones de exudacion).

Mediante la estructura especial de los ésteres del acido succinico de acuerdo con la invencién, se proporcionan
moléculas que presentan una densidad mas bien baja. Esto es particularmente ventajoso dado que, por una parte,
en el caso de utilizar, p. €j., en formulaciones de PVC, el plastificante se aporta dosificadamente en partes en masa,
pero por otra parte son de elevada relevancia fendmenos de volumen tales como, p. €j., las propiedades de flujo, en
particular para el tratamiento de pastas. Cuanto menor sea por lo tanto la densidad de un plastificante, tanto mas
colaborara (en el caso de una viscosidad propia simultaneamente baja) en una viscosidad de la pasta menor. Los
ésteres del acido succinico de acuerdo con la invencion presentan una densidad determinada segun la norma DIN
51757, a 20°C de como maximo 0,96 g/cm3, preferiblemente de como maximo 0,95 g/cm3, de manera especialmente
preferida de como maximo 0,94 g/cm® y de manera especialmente preferida de como maximo 0,93 g/cm®.

Con respecto a los ésteres del acido succinico conocidos del estado de la técnica a base de alcoholes lineales, los
ésteres isononilicos de acuerdo con la invencién presentan una volatilidad mucho menor. También con respecto a
los ésteres del acido succinico conocidos por el estado de la técnica a base de alcoholes ramificados, los ésteres
isononilicos de acuerdo con la invencion presentan una capacidad de tratamiento mejor y (en muchos casos)
también una menor volatilidad. Con respecto a los ésteres del acido succinico conocidos del estado de la técnica a
base de 2-etilhexanol, los ésteres isononilicos de acuerdo con la invencion presentan, p. ej., una volatilidad
claramente menor de la pelicula de cubricién, asi como, en plastisoles, un aumento menor de la viscosidad (factor
de espesamiento) con el tiempo y, por consiguiente, una estabilidad frente al envejecimiento mejorada. La
gelificacion retardada en comparacion con los ésteres del acido succinico preparados a partir de 2-etilhexanol,
procura una aplicabilidad mas larga a temperaturas elevadas y puede adaptarse, mediante la adiciéon por
mezcladura de pequeias porciones de un gelificante rapido tal como, p. €j., benzoatos de alquilo, derivados de
pirrolidona, citratos, etc., a las presentes necesidades técnicas. El efecto plastificante, determinado por la dureza
Shore “A” determinada después de 24 h, se encuentra en este caso solo un poco por debajo que en el caso de
disuccinato de (2-etilhexilo), el indice de amarilleamiento y la opacidad son equiparables.

Con respecto a los ésteres del acido succinico conocidos del estado de la técnica a base de 3,5,5-trimetil-1-hexanol,
los ésteres isononilicos de acuerdo con la invencién presentan una viscosidad propia claramente menor. También en
plastisoles la viscosidad de los ésteres diisononilicos de acuerdo con la invencién es menor, de modo que los
ésteres de acuerdo con la invencidon se adecuan extraordinariamente para la preparaciéon de plastisoles poco
viscosos, en particular también en mezcla con otros ésteres. Ademas de ello, con respecto a los disuccinatos de
3,5,5-trimetil-hexilo conocidos por el estado de la técnica se consigue una gelificacion y un efecto plastificante
mejorados en o durante la preparacion de materiales sintéticos o bien composiciones de materiales sintéticos.

Sorprendentemente, las mezclas de acuerdo con la invencién presentan propiedades centrales para el usuario,
también propiedades mejoradas con respecto al ftalato correspondiente tales como, por ejemplo, una viscosidad
propia y viscosidad de la pasta claramente menores, un factor de espesamiento menor (es decir, aumento de la
viscosidad de la pasta en el caso de almacenamiento de la pasta, p. €j., durante 2 h, 24 h 'y 7 dias), en particular a
velocidades de cizallamiento elevadas, una termoestabilidad claramente mejorada, medida en el aumento del valor
de amarilleamiento YI, asi como el tiempo de permanencia maximo a la temperatura de tratamiento (al menos
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160°C) hasta la coloracién de negro, siendo el efecto plastificante, determinado por la dureza Shore “A” determinada
después de 24 h, asi como la opacidad y el valor de amarilleamiento en recetas de capa de cubricion a
concentraciones de plastificante iguales.

Junto a las mezclas, se reivindican también composiciones que contienen estas mezclas.
En una forma de realizacion, la composicion presenta un polimero elegido de poli(cloruro de vinilo), polivinilbutiral y/o
poli(metacrilato de alquilo).

En una forma de realizacion de la invencion, la relacion (partes en masa) de la mezcla de acuerdo con la invencion
al polimero se encuentra en un intervalo de 1 a 25 hasta 25 a 1.

En otra forma de realizacién de la invencion, la relacion de mezcla de éster de acido succinico de acuerdo con la
invencioén a otros plastificantes no de acuerdo con la invenciéon se encuentra en un intervalo de 1 a 10 hasta 10 a 1.

Las mezclas de acuerdo con la invencidon se emplean solas o en mezclas con otros plastificantes, por ejemplo
gelificantes rapidos, en forma de composiciones tales como, p. €j., en pastas de PVC blando. Si el empleo tiene
lugar junto con otros plastificantes, entonces la proporcion de los ésteres del acido succinico de acuerdo con la
invencion en la mezcla de plastificantes se encuentra en el menos 5% en masa, preferiblemente en al menos 15%
en masa, de manera particularmente preferida en al menos 25% en masa y de manera especialmente preferida en al
menos 30% en masa. Esto tiene la ventaja de que mediante el empleo preestablecido de los ésteres del acido
succinico de acuerdo con la invencion se puede reducir de manera preestablecida, en particular, la viscosidad de la
pasta de una pasta de PVC blando.

En un caso de realizaciéon particular, la proporcién de las mezclas de acuerdo con la invencién en la mezcla de
plastificantes empleada se encuentra en al menos 50% en masa, de manera particularmente preferida en al menos
60% en masa y de manera especialmente preferida en al menos 70% en masa. Esto tiene la ventaja de que
mediante el empleo preestablecido de los ésteres del acido succinico de acuerdo con la invencién, se pueden
preparar, en particular, pastas de PVC con una viscosidad baja de las pastas, cuyas propiedades de tratamiento, por
ejemplo de la gelificacion, pueden ser ajustadas mediante la adicion de otros plastificantes tales como, p. €j.,
gelificadores rapidos en una ancha amplitud de banda.

Los compuestos (plastificantes) que se desvian de los ésteres diisononilicos del acido succinico pueden ser tanto de
bajo peso molecular como también de alto peso molecular y pueden presentar, en particular, tanto parametros de
materiales monoméricos como también poliméricos. Para mezclas que contienen ésteres adicionales, éstos se
eligen de ésteres trialquilicos del acido citrico, ésteres trialquilicos del acido citrico acilados, ésteres de glicerol,
aceites vegetales epoxidados, ésteres de acidos grasos saturados o insaturados que también pueden estar parcial o
totalmente epoxidados, dibenzoatos de glicol, benzoatos de alquilo, adipatos de dialquilo, trimelitatos de trialquilo
tereftalatos de dialquilo, ftalatos de dialquilo o los ésteres dialquilicos de los acidos 1,2-, 1,3- 6 14-
ciclohexanodicarboxilicos, presentando los radicales alquilo de 4 a 13, preferiblemente 5, 6, 7, 8, 9, 10, 11 6 13
atomos de carbono. Los plastificantes pueden ser también ésteres de dianhidrohexitol, preferiblemente diésteres de
isosorbida de acidos carboxilicos tales como, por ejemplo, acido n- o iso-butirico, acido valérico o acido 2-
etilhexanoico o acido isononanoico.

Polimeros que pueden estar contenidos en la composicion de acuerdo con la invencién son, p. €j., poli(cloruro de
vinilo) (PVC), poliacido lactico (PLA), polihidroxibutiral (PHB), poliacido hidroxivalérico (PHV), poliésteres, almidon,
celulosa y derivados de celulosa, en particular nitrocelulosa (NC), etilcelulosa (EC), acetato de celulosa (CA),
acetato/butirato de celulosa (CAB), polivinilbutiral (PVB) y los poli(metacrilatos de alquilo (PAMA), asi como mezclas
o copolimeros de los polimeros mencionados. Particularmente preferido es el polimero poli(cloruro de vinilo) (PVC).

Composiciones conforme a la invencién se caracterizan, particularmente, por que la relacion de ésteres del acido
succinico de acuerdo con la invencion a polimero oscila entre 1:25 y 25:1 partes en peso, preferiblemente entre 1:20
y 20:1, de manera particularmente preferida entre 1:25 y 10:1 y de manera especialmente preferida entre 1:22 y 5:1.

El contenido del ésteres del acido succinico de acuerdo con la invencién en las composiciones se orienta a la
aplicacion objetivo respectiva. Asi, para pastas de PVC blando asciende, en particular, a entre 5 y 70 partes en peso
por cada 100 partes en peso de PVC, preferiblemente entre 7 y 65 partes en peso, de manera particularmente
preferida ente 9 y 60 partes en peso y de manera especialmente preferida entre 10 y 58 partes en peso, oscilando
otros grupos inferiores entre 10 y 25 partes en peso, entre 20 y 35 partes en peso, asi como entre 30 y 55 partes en
peso.
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Para mezclas secas, las “Dryblends”, la proporcién de los ésteres del acido succinico de acuerdo con la invencion en
las composiciones asciende entre 10 y 65 partes en peso por cada 100 partes en peso de PVC, preferiblemente
entre 12 y 62 partes en peso, de manera particularmente preferida entre 15 y 60 partes en peso y de manera
especialmente preferida entre 17 y 58 partes en peso, encontrandose otros grupos inferiores entre 18 y 30 partes en
peso, entre 25 y 42 partes en peso asi como entre 32 y 56 partes en peso.

En mezclas preferidas, que contienen ésteres diisononilicos del acido succinico y, al mismo tiempo, plastificantes
que se desvian estructuralmente de los mismos, la relacion en masa de plastificantes, en particular de benzoatos de
alquilo, adipatos de dialquilo, ésteres trialquilicos del acido citrico, ésteres trialquilicos del acido citrico acilados,
trimelitatos de trialquilo, dibenzoatos de glicol, ésteres de glicerol, tereftalatos de dialquilo, ftalatos de dialquilo,
ésteres dialcandlicos de la isosorbida y/o los ésteres dialquilicos de los acidos 1,2-, 1,3- 6 1,4-
ciclohexanodicarboxilicos a succinatos de diisononilo asciende hasta 1 a 10 a hasta 10 a 1, preferiblemente 1 a 5
hastaa5a1.

Las formulaciones o bien mezclas de acuerdo con la invencién que contienen los ésteres del acido succinico de
acuerdo con la invencion pueden contener, junto a polimero o polimeros y/u otros plastificantes o bien ésteres,
también ademas otros componentes. Estos otros componentes se eligen particularmente de pigmentos, cargas,
disolventes, estabilizadores, co-estabilizadores (p. €j., aceites vegetales epoxidados), aditivos de reologia, agentes
de matizado, propulsores, catalizadores de descomposicion, aditivos de ventilacion, fungicidas e ignifugos.

Asimismo objeto de la presente invencion son productos que contienen los ésteres del acido succinico de acuerdo
con la invencion, en particular revestimientos para suelos a base de PVC, revestimientos de paredes (p. €j., papeles
pintados) a base de PVC, asi como mangueras, laminas, productos semi-acabados, productos acabados y toldos a
base de PVC. Estos productos presentan, en virtud del uso de los ésteres del acido succinico de acuerdo con la
invencion, en particular propiedades de tratamiento particularmente favorables, o bien en virtud de la proporcién de
materias primas renovables en los ésteres del acido succinico de acuerdo con la invencion utilizados, en particular
indices del medio ambiente mejorados (p. €j., balance de CO»).

En una forma de realizacién particular, en el caso de las peliculas de acuerdo con la invencién se trata de peliculas
para envasado, en particular de aquellas que se emplean para el envasado de alimentos, siendo particularmente
ventajosas las buenas propiedades toxicoldgicas de los ésteres del acido succinico de acuerdo con la invencion.

Junto a las mezclas también se reivindican usos de las mismas.

En otra forma de realizacién particular, se utilizan las laminas que contienen las mezclas de acuerdo con la
invencion para la produccion de bolsas de almacenamiento para liquidos corporales (en particular sangre u orina)
siendo particularmente ventajosas las buenas propiedades toxicolégicas de las mezclas de acuerdo con la
invencion.

En otra forma de realizacién particular, en el caso de los productos semi-acabados o bien productos acabados se
trata de componentes de juguetes para nifos que se distinguen, en particular, por sus buenas propiedades
toxicolégicas. Particularmente preferida es, en el caso de utilizar las mezclas de acuerdo con la invencion en
composiciones que se utilizan para la fabricacion de juguetes para nifios, la combinacion de las mezclas de acuerdo
con la invencién con estabilizadores que no contienen metales pesados.

En otra forma de realizacién particular, en el caso de los productos semi-acabados o bien productos acabados se
trata de productos que se utilizan para el cuidado médico de personas y o bien animales (p. ej., mascara de
respiracion, tubo, conexién de catéter, etc.), siendo particularmente ventajosas la buena capacidad de esterilizacion
de los productos asi como las buenas propiedades toxicoldgicas de las mezclas de acuerdo con la invencion.

Se reivindica también el uso de la composicién de acuerdo con la invencion.
Preferiblemente, la composicion de acuerdo con la invencién se utiliza como plastificante.

En una forma de realizacién, la composicion se utiliza como plastificante en la fabricacion de pinturas, tintas,
adhesivos o componentes de adhesivos, barnices, plastisoles, masas protectoras y/o masas selladoras.

En una forma de realizacién, la composicion se utiliza como disolvente en la produccién de pinturas, tintas,
adhesivos o componentes adhesivos, barnices, plastisoles y/o masas selladoras.
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En una forma de realizacion, la composicién se utiliza como componente de aceite lubricante.
En una forma de realizacion, la composicion se utiliza como coadyuvante en el tratamiento de metales.

Otro objeto de la presente invencion es el uso de las mezclas de acuerdo con la invencién, asi como de
composiciones que contienen las mezclas de acuerdo con la invencion.

El uso de las mezclas o de la composicion puede tener lugar en este caso en o como pinturas, tinta(s) o barniz(ces),
en plastisol(es), adhesivo(s) o componente(s) de adhesivos, en masas selladoras, en o como plastificante(s) para
materiales sintéticos o componentes de materiales sintéticos, como disolvente, como componente de aceite
lubricante y como coadyuvante en el tratamiento de metales.

Analitica:

1. Determinacion del contenido de 3,5,5-trimetilhexanol y n-nonanol a través de la determinacion de
isomeros mediante analisis por cromatografia de gases (GC)

La determinacion del contenido de 3,5,5-trimetilhexanol y n-nonanol de las mezclas utilizadas para la preparacion de
los ésteres de acuerdo con la invencién en alcoholes nonilicos ramificados (= isononanol) mediante cromatografia de
gases (GC) tuvo lugar con un dispositivo automatico de GC “HP 5896” de Hewlet Packard utilizando una columna
DB-FFAP (longitud 30 m, diametro interior 0,25 mm, grosor de pelicula 0,25 ym) de Agilent y un detector de
ionizacion de la llama a las siguientes condiciones marco:

Temperatura del horno de GC: 145°C Temperatura del inyector: 250°C
Temperatura del detector: 250°C
Tiempo de funcionamiento total: 50 minutos

Gas portador: helio (1 bar) Caudal de disociacion: 100 ml/min
Volumen de inyeccion: 0, 2 pl

La asociacion de las sefiales de CG a los dos isdmeros tuvo lugar con ayuda de comparaciones del tiempo de
funcionamiento con correspondientes sustancias comparativas.

2, Determinacion de la pureza de los ésteres mediante analisis por cromatografia de gases (GC)

La determinacion de la pureza de los ésteres preparados mediante CG tiene lugar con un dispositivo automatico de
GC “6890N” de Agilent Technologies utilizando una columna DB-5 (longitud 20 m, diametro interno 0,25 mm, grosor
de pelicula 0,25 ym) de J&W Scientific y un detector de ionizacion de la llama a las siguientes condiciones marco:

Tempera de inicio del horno: 150°C Temperatura final del horno: 350°C
(1) Tasa de caldeo 150-300°C 10K/min (2) Isoterma: 10 min. a 300°C

(3) Tasa de caldeo 300-350°C: 25 K/min

Tiempo total de funcionamiento: 27 min.

Temperatura de entrada del bloque de Relacion de disociacion: 200:1

inyeccion: 300°C

Caudal de disociacion: 121,1 ml/min Caudal total: 124,6 ml/min.

Gas portador: helio Volumen de inyeccion: 3 microlitros
Temperatura del detector: 350°C Gas de combustion: hidrogeno

Caudal de hidrégeno: 40 mi/min. Caudal de aire: 440 mi/min.

Gas de constitucion: helio Caudal del gas de constitucion: 45 ml/min

La evaluacion de los cromatogramas de gases obtenidos tiene lugar manualmente frente a sustancias comparativas
presentes, el dato de la pureza tiene lugar en porcentaje de superficie. En virtud de los elevados contenidos finales
de sustancia objetivo de > 99,4% es bajo el error a esperar por un calibrado ausente a la sustancia de muestra
respectiva.
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3. Determinacion del indice de color APHA
La determinacion del indice de color de los ésteres preparados tuvo lugar conforme a la norma DIN EN ISO 6271-2.
4. Determinacion de la densidad

La determinacion de la densidad de los ésteres preparados tiene lugar mediante oscilantes en U conforme a la
norma DIN 51757 - Procedimiento 4.

5. Determinacion del indice de acidez
La determinacion del indice de acidez de los ésteres preparados tuvo lugar conforme a la norma DIN EN ISO 2114.
6. Determinacion del contenido en agua

La determinacion del contenido en agua de los ésteres preparados tuvo lugar conforme a la norma DIN 51777 Parte
1 (procedimiento directo).

7. Determinacion de la viscosidad propia de los ésteres del acido carboxilico

La determinacion de la viscosidad propia (viscosidad de cizallamiento) de los ésteres preparados tuvo lugar
utilizando un aparato Physia MCR 101 (razén social Anton-Paar) con sistema de medicion Z3 (DIN 25 mm) en modo
de rotacion a través del siguiente procedimiento:

Los ésteres y el sistema de medicion se atemperaron primeramente a una temperatura de 20°C y a continuacion se
controlaron los siguientes puntos:

1. Un cizallamiento previo de 100 s” durante un espacio de tiempo de 60 s, en el que no se recogieron valores de
medicion (para la nivelacion de efectos tixotropicos eventualmente presentes y para una mejor distribucion de la
temperatura).

2. Una rampa de descenso de la frecuencia, comenzando en 500 s y finalizando en 0,1 3'1, dividida en una serie
logaritmica con 20 pasos de en cada caso 5 s de duracion del punto de medicion (verificacion del comportamiento
newtoniano).

Todos los ésteres mostraron un comportamiento de flujo newtoniano. Los datos de los valores de viscosidad tuvieron
lugar a modo ejemplo a una velocidad de cizallamiento de 1 s

8. Determinacion de la pérdida de masa después de 10 minutos a 200°C

La determinacion de la pérdida de masa de los ésteres preparados a 200°C tuvo lugar con ayuda de un secador de
halégeno del tipo “HB43S” (razdn social Mettler). Se ajustaron los siguientes parametros de medicion:

Rampa de temperatura: constante 200°C

Registro del valor de medicion: 30 s

Tiempo de medicién: 10 min.

Cantidad de muestra: 5 g.

Para la medicion se utilizaron placas desechables de aluminio (razén social Mettler) y filtros de fibras HS1 (velo de
vidrio razon social Mettler). Después de la nivelacion y el tarado de la balanza, las muestras (5 g) se distribuyeron
uniformemente sobre el filtro de fibras y se inicid la medicion. Para cada una de las muestras se llevé a cabo una
determinacion doble, y los valores de medicion se promediaron. El Gltimo valor de medicion al cabo de 10 min se
indica como “pérdida de masa después de 10 minutos a 200°C”.

9. Realizacion y evaluacion de la analitica térmica (DSC y TGA)

La determinacion de la entalpia de fusion y la temperatura de transicion vitrea tiene lugar a través de calorimetria
diferencial (DSC) conforme a la norma DIN 51007 (intervalo de temperaturas de -100°C a +200°C a partir de la
primera curva de calentamiento a una tasa de calentamiento de 10 K/min. El punto de inflexién de la curva de flujo
de calor se evalia como temperatura de transicion vitrea. La determinacion de la entalpia de fusion tiene lugar
mediante integracion de la o de las superficies pico.
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La realizacion de la medicion termogravimétrica (TGA) tuvo lugar conforme a la norma DIN 51006 (intervalo de
temperaturas: 25°C a 310°C) a una tasa de caldeo de 10 K/min.

10. Determinacion de la viscosidad del plastisol

La medicion de la viscosidad de los plastisoles de PVC se llevo a cabo con un aparato Physica MCR 101 (razon
social Anton-Paar) utilizandose el modo de rotacion y el sistema de medicion “Z3” (DIN 25 mm).

El plastisol se homogenizé manualmente primero en el recipiente de carga con una espatula, a continuacion se
introdujo en el sistema de medicion y se midi6 isotérmicamente a 25°C. Durante la medicién se controlaron los
siguientes puntos:

1. Un cizallamiento previo de 100 s” durante un espacio de tiempo de 60 s, en el que no se registraron valores de
medicion (para la nivelacion de efectos tixotropicos eventualmente presentes).

2. Una rampa de descenso de la frecuencia, comenzando en 200 s y terminando en 0,1 3'1, dividida en una serie
logaritmica con 30 pasos de en cada caso una duracion del punto de medicion de 5 segundos.

Las mediciones se llevaron a cabo, por norma general (si no se indica de otro modo) tras un
almacenamiento/maduracion de los plastisoles de 24 h (a 25°C).

1. Determinacion de la velocidad de gelificacion

El examen del comportamiento de gelificacion de los plastisoles se realizé en un aparato Physica MCR 101 en el
modo de oscilacidon con un sistema de medicion de placa-placa (PP25), que se hizo funcionar de manera controlada
por la tensién de avance. Se conecté una campana de atemperamiento adicional al aparato con el fin de alcanzar la
distribucion mejor posible del calor.

Parametros de medicion:

Modo: Gradiente de temperatura (rampa de temperatura)
Temperatura de inicio: 25°C
Temperatura final: 180°C
Tasa de calentamiento/enfriamiento: 5 K/min.
Frecuencia de oscilacion: rampa de 4-0,1 Hz (logaritimica)
Frecuencia angular omega: 10 1/s
Numero de puntos de medicion: 63
Duracion del punto de medicién: 0,5 min.
Restitucion de la disociacion automatica F: O N
Duraciéon constante del punto de medicién
Anchura de la rendija 0,5 mm

Realizaciéon de la medicién:

Sobre la placa del sistema de medicion inferior se aplico, sin burbujas de aire, una gota de la receta de plastisol a
medir. En este caso, se tuvo en cuenta que después de la conduccion del sistema de medicién podia fluir
uniformemente del sistema de medicién algo de plastisol (no mas de aprox. 6 mm en conjunto). A continuacion, se
posiciond la campana de atemperamiento por encima de la muestra y se inicié la medicion.

Se determiné la denominada viscosidad compleja del plastisol en funcién de la temperatura. Se podia reconocer un
inicio del proceso de gelificacion en un fuerte aumento repentino de la viscosidad compleja. Cuanto antes se iniciaba
este aumento de la viscosidad, tanto mejor era la capacidad de gelificacion del sistema.

A partir de las curvas de medicién obtenidas se determinaron, mediante interpolacién, para cada uno de los
plastisoles las temperaturas a las que se alcanzaba una viscosidad compleja de 1000 Pa - s o bien 10.000 Pa*s.
Adicionalmente, mediante el método tangencial se determind la viscosidad del plastisol maxima alcanzada en la
presente estructura de ensayo, asi como mediante la caida de una plomada, la temperatura a partir de la cual se
manifiesta la viscosidad maxima del plastisol.
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12. Determinacion del valor de amarilleamiento en peliculas de espuma y de cubricién

El valor de amarilleamiento (indice YD 1925) es una medida de la coloracion de amarillo de una probeta. La
medicion del color tuvo lugar con un aparato “Spectro Guide” de la razon social Byk-Gardner. Como fondo para las
mediciones de color se utilizé una baldosa de referencia blanca. Se ajustaron los siguientes parametros:

Tipo de luz: C/2

Numero de mediciones: 3

Indicacion: CIE L*a*b

indice de medicion: YD1925

Las propias mediciones se llevaron a cabo en 3 lugares diferentes de las muestras (para espumas de efecto y lisas
en el caso de un grosor de rasqueta de plastisol de 200 pm). Se promediaron los valores de las 3 mediciones.

13. Determinacion de la dureza Shore (eficiencia del plastificante)

Las mediciones de dureza se llevaron a cabo segun la norma DIN 53505 con un aparato de medicién Shore-A de la
razon social Zwick-Roell, el valor de medicion se leyd en cada caso después de 3 segundos. En cada una de las
probetas (p. €j., pieza elemental colada) se llevaron a cabo mediciones en tres puntos diferentes, y se formé un valor
medio.

14. Determinacion de la opacidad de peliculas de cubricion

La determinacion de la opacidad tuvo lugar con un aparato “Spectro Guide” de la razén social Byk Gardner. Como
fondo para las mediciones de opacidad se utilizé una baldosa blanca y una baldosa negra. A través del menu en el

aparato de medicién del color se eligié la medicion de opacidad. Las mediciones propiamente dichas se llevaron a
cabo en tres puntos diferentes de las muestras y se evaluaron automaticamente.

Ejemplo 1

Analisis del alcohol isononilico utilizado para la preparaciéon de los ésteres del acido succinico en relacién
con el contenido en 3,5,5-trimetilhexanol y n-nonanol

La determinacion de la distribucion de los isomeros tuvo lugar mediante GC a través del método descrito bajo
Analitica, punto 1. Los resultados estan recopilados en la Tabla 1.
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Ejemplo 2

Preparacion de los ésteres del acido carboxilico

2.1 Preparacion de adipato de diisononilo (DINA) a partir de acido adipico e isononanol de la razén social
Evonik Oxeno GmbH (ensayo comparativo)

En un matraz agitado de 4 litros con separador de agua, refrigerador intenso insertado, agitador, tubo de inmersion,
embudo de goteo y termdmetro se dispusieron 730 g (5 moles) de acido adipico (razon social Sigma Aldrich), 0,44 g
(0,06 % en masa referido al acido adipico) de ortotitanato de tetrabutilo (Vertec TNBT, razén social Johnson Matthey
Catalysts) y 1872 g (13 moles) de un isononanol preparado a través del proceso OCTOL (razén social Evonik Oxeno
GmbH) y se esterificd hasta 240°C. Después de 3 horas, la reaccién habia finalizado. Después, el alcohol en exceso
se separo por destilacion hasta 180°C y 3 mbar. A continuacion, se enfrié hasta 80°C y se neutralizé con 17 ml de
una disolucion de NaOH acuosa al 10% en masa. A continuacion, a una temperatura de 180°C y una presion entre
20 y 5 mbar se llevo a cabo una destilacion con vapor de agua. Después, la tanda se enfrié hasta 130°C y se seco a
esta temperatura a 5 mbar. Después de enfriar hasta < 100°C, la tanda se filtré a través de coadyuvantes de
filtracion. De acuerdo con GC result6é un contenido en éster (pureza) de > 99,9%.

2.2 Preparacion de succinato de di-2-etilhexilo (D2EHS) a partir de acido succinico y 2-etilhexanol (ensayo
comparativo)

En un matraz agitado de 4 litros con separador de agua, refrigerador intenso insertado, agitador, tubo de inmersion,
embudo de goteo y termémetro se dispusieron 826 g (7 moles) de acido succinico (razén social Sigma Aldrich), 2,07
g (0,25 % en masa referido al acido succinico) de ortotitanato de tetrabutilo (Vertec TNBT, razén social Johnson
Matthey Catalysts) y 2210 g (17 moles) de 2-etilhexanol (razén social Sigma Aldrich) y se esterificé hasta 220°C.
Después de 3 horas, la reaccion habia finalizado. Después, el alcohol en exceso se separd por destilacion hasta
180°C y 3 mbar. A continuacion, se enfrié hasta 80°C y se neutralizé con 7,5 ml de una disolucién de NaOH acuosa
al 10% en masa. A continuacion, a una temperatura de 140°C y una presién 40 mbar la tanda se purificé haciendo
pasar nitrégeno. Acto seguido, la tanda se enfrié6 hasta 90°C y mediante la adicion de 11,5 g (0,5% referido a la
cantidad de éster remanente) de carbon activo (CAP Super de la razén social Norit) se aclard a esta temperatura. De
acuerdo con GC resulté un contenido en éster (pureza) de 99,46%.

2.3 Preparacion de succinato de di-isononilo (DINS) a partir de acido succinico e isononanol de la razéon
social Evonil Oxeno GmbH (conforme a la invencién)

En un matraz agitado de 4 litros con separador de agua, refrigerador intenso insertado, agitador, tubo de inmersion,
embudo de goteo y termdmetro se dispusieron 826 g (7 moles) de acido succinico (razén social Sigma Aldrich), 2,07
g (0,25 % en masa referido al acido succinico) de ortotitanato de tetrabutilo (Vertec TNBT, razén social Johnson
Matthey Catalysts) y 2248 g (17 moles) de un isononanol preparado a través del proceso OCTOL (razén social
Evonik Oxeno GmbH) y se esterificé hasta 220°C. Después de 3 horas, la reaccion habia finalizado. Después, el
alcohol en exceso se separd por destilacion hasta 180°C y 3 mbar. A continuacion, se enfrié hasta 80°C y se
neutralizé con 2 ml de una disolucién de NaOH acuosa al 10% en masa. A continuacién, a una temperatura de
160°C y una presion 40 mbar la tanda se purificd haciendo pasar nitrégeno. Después, la tanda se enfrié hasta 90°C y
mediante la adicion de 11,5 g (0,5% referido a la cantidad de éster remanente) de carbén activo (CAP Super de la
razoén social Norit) se aclaré a esta temperatura. A continuacion, la tanda se filiré6 a < 90°C a través de un
coadyuvante de filtracion. De acuerdo con GC resulté un contenido en éster (pureza) de 99,84%.

17



ES 2 625280 T3

us %] 2, 002 1 (NWY) | [l %]
e sojnuiw Q| op
ejsey yo)| esew

epiplod| eidoid pepisoosip | us 10|00 | 8p opel

OpEeUIlLIg}ap OU = "P'U

(uoiouaaul
e| e aWIOoJu09)
¢z oldwalg | awiouod
(ojluouosi)ip ap 0jeuUIPINS

(oanesedwod
odwalg) z'z odwslg
e awIoJu09(0]IXay|13e
-2)p op ojeuldong

(oAnesedwos ojdwafz)
'z odwalg |e awiojuod
(ojuouos)ip ep ojedipy

(onnesedwod
ojdwa(3) Hawo
ousxQ  YIUOAT  [elo0S

uozes ‘6 @IONILSIA
‘(ojluouosip  ap oOjeleld

(ojdws(3
[B 8WJojuod)  0joNpoId

"001|IX0QJBD OPIOE 8P S819)S9 SO| 9P S9|els)ew sojsweled :Z ejgel

"Z e|ge] e| us sope|idooeal uglse z ojdwalg |8 Us SOPIUSIJO S8181S9 SO| 9P SODNSIIBJORIED [BlLIS]BW SoJjsweled

18



10

15

20

25

30

35

40

45

ES 2 625280 T3

Ejemplo 3

Formulaciones ilustrativas que contienen los ésteres de acido succinico de acuerdo con la invencion

En lo que sigue, los ésteres del acido succinico de acuerdo con la invenciéon se emplean en formulaciones de PVC
generales con el fin de explicar la amplitud de aplicacion de los ésteres de acuerdo con la invencién. Las
formulaciones representadas en lo que sigue pueden o deben ser adaptadas por el experto en la materia a los
requisitos especificos de tratamiento y uso existentes en el sector de aplicacién respectivo.

3.1 Capa de cubricion transparente (revestimiento para suelos)

64,5 partes en peso de PVC en suspension con un valor K (conforme a la norma DIN EN ISO 1628-2) de
60-75 (p. ej. VESTOLIT B 7021-1-Ultra)

32,3 partes en peso de ésteres del acido succinico de acuerdo con la invencion conforme al Ejemplo 2.3

1,9 partes en peso de aceite de soja epoxidado como (co)estabilizador (p. ej. DRAPEX 39)

1,3 partes en peso de estabilizador (p. ). MARK C/Z 149)

Preparacion del plastisol

La preparacion del plastisol tuvo lugar con un disolvedor Kreiss VDKV30-3 (razén social Niemann). Antes de los
componentes solidos, los componentes liquidos de la receta se pesaron en una cubeta de mezcla. Manualmente, la
mezcla se agitd con una espatula para la aplicacion de pomada de modo que ya no habia presente polvo no
humectado. La cubeta de mezcla se coloco en el dispositivo de apriete del agitador-disolvedor. Con el disco de
mezcla adecuado (D: 50 mm) se homogeneiz6 la muestra. Durante la homogeneizacion se creé un vacio en el
recipiente de mezcla con ayuda de una bomba de vacio. La presion en el recipiente de mezcla se controlé con un
medidor de vacio (DVR 2 razén social Vakkubrand). Se alcanzé una presion (abs.) inferior a 10 mbar.

Ademas de ello, se aumenté el nimero de revoluciones de 330 rpm a 2000 rpm y se agité hasta que la temperatura
en el indicador digital del termosensor alcanzé los 30°C. Con ello se aseguré que se habia alcanzado la
homogeneizacion del plastisol a una incorporacion definida de energia. Después, el plastisol se agité durante otros
10 min a un numero de revoluciones de 330 rpm y se ventilé. Después del acabado del plastisol, se atemperé
inmediatamente a 25°C.

Produccioén de las peliculas

La preparacion de las peliculas tiene lugar, por norma general, después de un tiempo de maduracién de 24 horas (a
25°C). Para la produccion de las peliculas se ajustd en la rasqueta rodante de un revestidor de laboratorio Mathis
(fabricante: razén social W. Mathis AG) una separacion de la rasqueta de 1,40 mm. Esta se control6 con una galga
de espesores y eventualmente se ajustd. Los plastisoles producidos se aplicaron mediante la rasqueta rodante del
revestidor de laboratorio Mathis sobre un papel de alto brillo tensado en plano en un bastidor (Ultracast Patent; razéon
social Sappi Ltd). El plastisol aplicado con rasqueta se gelificd entonces durante 2 min en la estufa Mathis a 200°C.
Después del enfriamiento, el grosor de la pelicula se determiné con ayuda de un medidor rapido de espesores
(KXL047; razon social Mitutoyo) con una precision de 0,01 mm. El grosor de esta pelicula oscilo, en el caso de la
separacion de rasqueta indicada, en todos los casos entre 0,95 y 1,05 mm. La medicion del espesor se llevd a cabo
en tres puntos diferentes de la pelicula.

3.2 Espuma de la cara dorsal (revestimiento de suelo)

61,5 partes en peso de PVC con un valor K (conforme a la norma DIN EN ISO 1628-2) de
65-75 (p. €j. VINNOLIT MP6852)
36 partes en peso de ésteres del acido succinico de acuerdo con la invencion conforme al Ejemplo 2.3
1,5 partes en peso de agente propulsor térmicamente activable
1 partes en peso de 6xido de zinc

Preparacion del plastisol

La preparacion del plastisol tuvo lugar como se describe en el Ejemplo 3.1, pero utilizando la receta recogida en el
Ejemplo 3.2.
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Produccion de las peliculas

La preparacion de las peliculas tiene lugar, por norma general, después de un tiempo de maduracion del plastisol de
24 horas (a 25°C). Para la producciéon de las peliculas se ajustd en la rasqueta rodante de un revestidor de
laboratorio Mathis (fabricante: razén social W. Mathis AG) una separacién de la rasqueta de 1,00 mm. Esta se
controld con una galga de espesores y eventualmente se ajusto. Los plastisoles producidos se aplicaron mediante la
rasqueta rodante del revestidor de laboratorio Mathis sobre un papel de separacién tensado en plano en un bastidor
(Warren Release Paper — Stripkote EHR; razon social Sappi Ltd). El plastisol aplicado con rasqueta se gelifico
entonces durante 30 s en la estufa Mathis a 200°C. Después del enfriamiento, el grosor de la pelicula se determino
con ayuda de un medidor rapido de espesores (KXL047; razon social Mitutoyo) con una precision de 0,01 mm. El
grosor de esta pelicula oscild, en el caso de la separacion de rasqueta indicada, en todos los casos entre 0,74y 0,77
mm. La medicién del espesor se llevo a cabo en tres puntos diferentes de la pelicula. A continuacién, asimismo con
o en el revestidor de laboratorio Mathis se produjeron las peliculas esponjadas (espumas) a diferentes tiempos de
permanencia en la estufa (p. €j., 60 s, 90 s, 120 s y 150 s).

3.3 Capa de espuma para el revestimiento (revestimiento para suelos)

35 partes en peso de PVC con un valor K (conforme a la norma DIN EN ISO 1628-2) de 65-75 (p. €j.
VESTOLIT P 1352 K)

24.5 partes en peso de ésteres del acido succinico de acuerdo con la invencién conforme al Ejemplo 2.3

25 partes en peso de carbonato de calcio (p. €j. Calcilit 8 G)

2,5 partes en peso de didxido de titanio (p. ej. Kronos 2220)

1 parte en peso de agente propulsor térmicamente activable (p. €j., a base de azodicarbonamida)

1 parte en peso de 6xido de zinc

1 parte en peso de isopropanol

Preparacion del plastisol

La preparacion del plastisol tuvo lugar como se describe en el Ejemplo 3.1, pero utilizando la receta recogida en el
Ejemplo 3.3.

Preparacion de la pelicula

La preparacion de las peliculas tuvo lugar como se describe en el Ejemplo 3.2, pero utilizando un plastisol producido
conforme al Ejemplo 3.3.

3.4 Revestimiento para suelos calandrado (Dryblend)

65 partes en peso de PVC en suspension con un valor K (conforme a la norma DIN EN ISO 1628-2) de 65-
75 (p. €j., SolVin 271 PC)

31 partes en peso de ésteres del acido succinico de acuerdo con la invencion conforme al Ejemplo 2.3

0,5 partes en peso de estabilizador (p. €j., estabilizador organico exento de metales tal como Mark OBS
1100)

1 parte en peso de estabilizador (p. €j., estabilizador organico exento de metales tal como Mark OBX 1360)
2 partes en peso de aceite de soja epoxidado como (co)estabilizador (p. ej., DRAPEX 39)

0,5 partes en peso de estearato de calcio (como coadyuvante del proceso / agente deslizante)

Preparacion de las Dryblends

La preparacion de las Dryblends tuvo lugar en un mezclador planetario Brabender. El recipiente de mezcladura del
mezclador planetario se atemperd a una temperatura constante de 90°C. Se ajustaron en el mezclador planetario por
parte de software los siguientes parametros.

Programa del nimero de revoluciones: si

Perfil: numero de revoluciones 5 rpm; tiempo de parada: 9 min; tiempo de ascenso 1 min
Numero de revoluciones 100 rpm; tiempo de parada 20 min

Temperatura del amasador: 88°C

Intervalo de medicion: 2 Nm

Amortiguacion: 3
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Mediante pérdidas de calor que se manifiestan, la temperatura en el recipiente mezclador alcanzé los 88°C. Después
de que el mezclador planetario habia realizado un calibrado propio, se aportaron al recipiente de mezcla los
componentes solidos a través de un embudo. El programa se inici6 y la mezcla de polvo se agité durante 10 minutos
en el recipiente de mezcla, antes de anadir los componentes liquidos. Los componentes liquidos se pesaron
previamente. La mezcla se agité entonces durante otros 20 minutos en el mezclador planetario. Después de
finalizado el programa, se retiré la mezcla seca final y a temperatura ambiente. El diagrama momento de giro-tiempo
se evalud a través del software. Después de la adicion de los componentes liquidos se puede reconocer un claro
ascenso de la curva. Sélo cuando la curva cae claramente de nuevo ha concluido la absorcidon de plastificante. La
diferencia de tiempo de estos dos puntos es el tiempo de absorcion de plastificante (tiempo de Dryblend). El
momento de giro maximo es evaluado automaticamente por el programa.

Tratamiento de las Dryblends
Produccion de las chapas laminadas

La produccion de las chapas laminadas tuvo lugar en una calandria W150 AP de la razén social Collin. Para ello, se
ajustaron en la calandria los siguientes parametros:

Temperatura de los rodillos: 165°C

Separacion entre rodillos: 0,5 mm

Tiempo de laminacién: 5 min

Programa en cinco etapas para la produccion de la chapa laminada

Después de alcanzar la temperatura de los rodillos, se calibré la separacion entre rodillos. Para el inicio de la
medicion, la separacion entre rodillos se ajusté a 0,2 mm. La Dryblend se peso en ...(por norma general, aprox. 160
g de masa total) y con los rodillos parados se afnadié a la separacion entre rodillos. Se inicié el programa. Los
rodillos empezaron a funcionar con un nimero de revoluciones de 5 rpm y una friccion de 20%. Después de aprox. 1
min, la plastificacién habia concluido en su mayor parte, y la separacion entre rodillos se aumento hasta 0,5 mm.
Tuvo lugar una homogeneizacion triple mediante una unidad de cambio de posicién automatica en la calandria.
Después de 5 min, la capa laminada se retird del rodillo y se enfrio.

Produccioén de las planchas prensadas

Las planchas prensadas se produjeron en una prensa de laboratorio de la razén social Collin. Las chapas laminadas
pre-acabadas (véase arriba) se utilizaron para la produccién de las planchas prensadas. Los bordes laterales de las
chapas laminadas se retiraron con ayuda de una maquina cortadora, a continuacion, la chapa laminada se cort6 en
trozos de aprox. 14,5 x 14,5 cm de tamafo. Para planchas prensadas de 1 mm de espesor se dispusieron en cada
caso 2 trozos de chapas laminadas en el bastidor de prensa de acero noble de 15 x 15 cm de tamafo. En la prensa
de laboratorio se ajustaron los siguientes parametros:

Programa trifasico:

Fase 1: ambas planchas 165°; presion de la plancha de prensado: 5 bares; tiempo de fases: 60 segundos
Fase 2: ambas planchas 165°; presion de la plancha de prensado: 200 bares; tiempo de fases: 120 segundos
Fase 3: ambas planchas 40°; presion de la plancha de prensado: 200 bares; tiempo de fases: 270 segundos

El labio de prensado en exceso se retiré después de la produccion de las planchas prensadas.
3.5 Receta para papeles pintados espuma-Boucle (espuma de efecto)

48 partes en peso de partes en peso de PVC con un valor K (conforme a la norma DIN EN ISO 1628-2) de
65-75 (p. €j. VESTOLIT E 7012 K)

26 partes en peso de ésteres del acido succinico de acuerdo con la invencién conforme al Ejemplo 2.3

2,5 partes en peso de agente propulsor térmicamento activable (p. €j., a base de azodicarbonamida)

15 partes en peso de carbonato de calcio (p. €j. Calcilit 8 G)

4 partes en peso de dioxido de titanio (p. ej. Kronos 2220)

1,5 partes en peso de catalizador de descomposicion / "Kicker” a base de K/Zn (p. ej. Baerostaba KK 48)

1,5 partes en peso de disolvente parafinico (p. €j., Isopar J)

1,5 partes en peso de isopropanol
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Preparacion de los plastisoles

La preparacion de los plastisoles tuvo lugar con un agitador de laboratorio “Eurostar’ (razon social IKA). En el
agitador se monté un disco mezclador dentado con un diametro de 50 mm. Antes de los componentes sélidos, los
componentes liquidos de la receta se pesaron en una cubeta de mezcla de PE en una bascula (Mettler XS6002S).
La mezcla se agitdé manualmente con una espatula para pomadas de modo que ya no habia presente polvo no
humectado. El agitador de laboratorio se sumergié entonces en la mezcla y el nimero de revoluciones del agitador
se aumento en el espacio de 15 s de 0 a 2000 rpm. Durante otros 45 s, la mezcla se homogeneizé a un niumero de
revoluciones de 2000 rpm, de modo que para todos los plastisoles se mantuvo un tiempo de mezcladura de 60 s.
Después del acabado del plastisol, éste se atemperd inmediatamente a 25,0°C.

Tratamiento de los plastisoles/produccién de las espumas para papeles pintados

Después de un tiempo de almacenamiento de al menos dos horas y como maximo 24 horas, los plastisoles se
espumaron en una estufa Mathis (tipo LTE-TS). Como soporte se eligié un papel pintado revestido (razén social
Ahlstrom GmbH). Con una unidad de revestimiento por rasqueta, los plastisoles se aplicaron en 3 grosores
diferentes (300 pym, 200 ym y 100 pm). En cada caso, se aplicaron uno junto a otro 3 plastisoles. A 3 temperaturas
diferentes (200°C, 210°C y 220°C), los plastisoles se espumaron a un tiempo de permanencia de 60 segundos.
Después del enfriamiento de las espumas, los papeles pintados se cortaron para el tratamiento ulterior.

3.6 Receta para papeles pintados espuma lisa

18 partes en peso de partes en peso de PVC con un valor K (conforme a la norma DIN EN ISO 1628-2) de
65-75 (p. €j. VESTOLIT E 7012 K)

16 partes en peso de PVC en emulsion con un valor K (conforme a la norma DIN EN ISO 1628-2) de
65-75 (p. €j. VINNOLIT E 67 ST)

13,5 partes en peso de PVC en microsuspension con un valor K (conforme a la norma DIN EN ISO 1628-2)
de 55-67 (p. ej. VESTOLIT B 6021-Ultra)

25 partes en peso de ésteres del acido succinico de acuerdo con la invencion conforme al Ejemplo 2.3

1,5 partes en peso de agente propulsor térmicamento activable (p. €j., a base de azodicarbonamida)

3 partes en peso de aceite de soja epoxidado como (co)estabilizador (p. ej. DRAPEX 39)

2 partes en peso de didxido de titanio (p. ej. Kronos 2220)

20 partes en peso de carbonato de calcio-magnesio (p. ej. Microdol A 1)

1 parte en peso de catalizador de descomposicion / "Kicker” a base de K/Zn (p. ej. Baerostaba KK 48)

Preparacion del plastisol

La preparacion del plastisol tuvo lugar como se describe en el Ejemplo 3.5, pero utilizando la receta recogida en el
Ejemplo 3.6.

Produccioén de la pelicula

La preparacion de los papeles pintados tuvo lugar como se describe en el Ejemplo 3.5, pero utilizando un plastisol
producido conforme al Ejemplo 3.6.

3.7 Receta para papeles pintados compacto-mate

28 partes en peso de PVC con un valor K (conforme a la norma DIN EN ISO 1628-2) de 65-75 (p. €j.,
VESTOLIT E 7012 S)

26 partes en peso de ésteres del acido succinico de acuerdo con la invencién conforme al Ejemplo 2.3

37 partes en peso de carbonato de calcio no revestido, precipitado (p. ej., SOCAL N2R)

4,5 partes en peso de didxido de titanio (p. ej., Kronos 2220)

3 partes en peso de aceite de soja epoxidado como (co)estabilizador (p. ej., DRAPEX 39)

1,5 partes en peso de estabilizador (p. €j., Mark B/Z 562)

Preparacion del plastisol

La preparacion del plastisol tuvo lugar como se describe en el Ejemplo 3.5, pero utilizando la receta recogida en el
Ejemplo 3.7.
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Produccioén de la pelicula

La preparacion de los papeles pintados tuvo lugar como se describe en el Ejemplo 3.5, pero utilizando un plastisol
producido conforme al Ejemplo 3.7.

3.8 Masa de revestimiento para toldos de PVC

55 partes en peso de PVC con un valor K (conforme a la norma DIN EN ISO 1628-2) de 65-75 (p. €j.,
VESTOLIT P 1430 K70)

33 partes en peso de ésteres del acido succinico de acuerdo con la invencion conforme al Ejemplo 2.3

8 partes en peso de carbonato de calcio (p. €j.,Calcilit 8G)

1,5 partes en peso de didxido de titanio (p. €j., Kronos 2220)

1,5 partes en peso de aceite de soja epoxidado como (co)estabilizador (p. ej., DRAPEX 39)

1 parte en peso de estabilizador (p. €j., Mark B/Z 561)

Preparacion del plastisol

La preparacion del plastisol tuvo lugar como se describe en el Ejemplo 3.1, pero utilizando la receta recogida en el
Ejemplo 3.8.

Produccioén de la pelicula

La preparacion de los toldos tuvo lugar como se describe en el Ejemplo 3.1, pero utilizando un plastisol producido
conforme al Ejemplo 3.8.

3.9 Material en rollo para sellado de tejados de PVC

65 partes en peso de PVC en suspension con un valor K (conforme a la norma DIN EN ISO 1628-2) de 65-
75 (p. €j., SolVin 271PC)

31,5 partes en peso de ésteres del acido succinico de acuerdo con la invencion conforme al Ejemplo 2.3

2 partes en peso de aceite de soja epoxidado como (co)estabilizador (p. ej., DRAPEX 39)

1 parte en peso de estabilizador (p. €j., Mark B/Z 561)

0,5 partes en peso de estearato de calcio

Produccion de la Dryblend

La produccion de las Dryblends tuvo lugar como se describe en el Ejemplo 3.4, pero utilizando la receta recogida en
el Ejemplo 3.9.

Preparacion de las planchas prensadas

La produccion de las planchas prensadas tuvo lugar como se describe en el Ejemplo 3.4, pero utilizando una
Dryblend producida conforme al Ejemplo 3.9.

3.10 Receta para mangueras de PVC (con carga)

65 partes en peso de PVC en suspension con un valor K (conforme a la norma DIN EN ISO 1628-2) de 65-
75 (p. €j., SolVin 271PC)

20 partes en peso de ésteres del acido succinico de acuerdo con la invencién conforme al Ejemplo 2.3

12,5 partes en peso de carbonato de calcio (p. €j., Omya EXH1-OM)

1,5 partes en peso de didxido de titanio (p. €j., Kronos 2220)

0,5 partes en peso de estabilizador (p. €j., Baerostab MC 8763-1 CP)

0,5 partes en peso de agente deslizante a base ésteres del acido graso (p. €j., Loxiol G40)

Produccion de la Dryblend
La produccion de las Dryblends tuvo lugar como se describe en el Ejemplo 3.4, pero utilizando la receta recogida en

el Ejemplo 3.10.
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Preparacion de las planchas prensadas

La produccion de las planchas prensadas tuvo lugar como se describe en el Ejemplo 3.4, pero utilizando una mezcla
seca producida conforme al Ejemplo 3.10.

3.11 Revestimiento de cables

46,5 partes en peso de PVC en suspension con un valor K (conforme a la norma DIN EN ISO 1628-2) de
65-75 (p. €j., SolVin 271PC)

29 partes en peso de ésteres del acido succinico de acuerdo con la invencion conforme al Ejemplo 2.3

23 partes en peso de carbonato de calcio (p. ej. OMYA BSH)

1,5 partes en peso de estabilizador (p. ej. Baeropan MC KA 83/5)

Produccion de la Dryblend

La produccién de la mezcla seca tuvo lugar como se describe en el Ejemplo 3.4, pero utilizando la receta recogida
en el Ejemplo 3.11.

Preparacion de las planchas prensadas

La produccion de las planchas prensadas tuvo lugar como se describe en el Ejemplo 3.4, pero utilizando una
Dryblend producida conforme al Ejemplo 3.11.

3.12 Masa aislante de cables

43 partes en peso de PVC en suspension con un valor K (conforme a la norma DIN EN ISO 1628-2) de 65-
75 (p. €j., SolVin 271PC)

21 partes en peso de ésteres del acido succinico de acuerdo con la invenciéon conforme al Ejemplo 2.3

34 partes en peso de carbonato de calcio (p. ej. OMYA BSH)

2 partes en peso de estabilizador (p. ej. Baeropan MC KA 83/5)

Produccion de la Dryblend

La produccion de las Dryblends tuvo lugar como se describe en el Ejemplo 3.4, pero utilizando la receta recogida en
el Ejemplo 3.12.

Preparacion de las planchas prensadas

La produccion de las planchas prensadas tuvo lugar como se describe en el Ejemplo 3.4, pero utilizando una mezcla
seca producida conforme al Ejemplo 3.12.

3,13 Masa protectora (UBS)

32 partes en peso de PVC en suspension con un valor K (conforme a la norma DIN EN ISO 1628-2) de 65-
75 (p. €j., VESTOLIT E7031)

41 partes en peso de ésteres del acido succinico de acuerdo con la invencién conforme al Ejemplo 2.3

21,5 partes en peso de carbonato de calcio revestido (p. ej. SOCAL 312)

2 partes en preso cal fina (blanca)/cal viva (p. ej. PRECAL 30S)

1 parte en peso de adhesivo (p. €j. Nouribond 323; razén social Air Products)

0,5 partes en peso de 6xido de zinc (p. ej. 6xido de zinc activo)

2 partes en peso de disolvente alifatico con punto de ebullicion > 180°C (p. ej. Shellsol D70)

Preparacion del plastisol

La preparacion del plastisol tuvo lugar como se describe en el Ejemplo 3.1, pero utilizando la receta recogida en el
Ejemplo 3.13.

En lo que sigue, los ésteres del acido succinico de acuerdo con la invenciéon se emplean en formulaciones de PVC
elegidas y se examinan extensamente en relacion con las propiedades de los materiales, tratamiento y producto con
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el fin de indicar en detalle las ventajas obtenidas. Las formulaciones representadas en lo que sigue se mantienen en
este caso asimismo en general y pueden/deben ser adaptadas por el experto en la materia a los requisitos de
tratamiento y uso especificos existentes en el sector de aplicacion respectivo.

Ejemplo 4:

Uso de ésteres diisononilicos del acido succinico (succinatos de diisononilo) en formulacion de capa de
revestimiento de PVC (plastisol)-preparacion de los plastisoles para cubricion

La siguiente formulacion es a modo de ejemplo para el uso de los ésteres del acido succinico de acuerdo con la
invencion en capas de cubricién transparentes tal como se emplean, p. €j., en la produccién de revestimientos para
suelos de PVC (multicapa). La preparacion de los plastisoles tuvo lugar conforme al Ejemplo 3.1, pero con una
receta modificada. Las cantidades pesadas utilizadas de los componentes para los distintos plastisoles se pueden
deducir de la siguiente tabla (3).

Tabla 3: Recetas de cubricion de PVC
[Todos los datos en phr (= partes en masa por 100 partes en masa de PVC)]

Receta de plastisol 1** 2% 3** 4*
Vestolit B 7021 --Ultra 100 100 100 100
VESTINOL® 9 50

Adipato de di(isononilo) conforme al Ej. 2.1 50

Succinato de di(2-etilhexilo) conforme al Ej. 2.2 50
Succinato de di(isononilo) conforme al Ej. 2.3 50
Drapex 39 3 3

Mark CZ 149 2 2 2 2

** = Ejemplo comparativo * = conforme a la invencién

Los materiales y las sustancias utilizados se explican en lo que sigue con mayor detalle:

Vestolit B 7021-Ultra: PVC en microsuspension (homopolimero) con un valor K (determinado conforme a la norma
DIN EN ISO 1628-2) de 70; razén social Vestolit GmbH.

VESTINOL®?9: (orto)ftalato de diisononilo (DINP), plastificante; razén social Evonik Oxeno GmbH.

Drapex 39: aceite de soja epoxidado; co-estabilizador con efecto plastificante; razén social Chemkura/Galata
Chemicals.

Mark CZ 149: estabilizador de calcio/zinc; razén social Chemkura / Galata Chemicals.

Ejemplo 5:

Determinaciéon de la viscosidad de los plastisoles de cubricion que contienen succinatos de diisononilo
después de un tiempo de almacenamiento de 24 h (a 25°C).

La medicién de las viscosidades de los plastisoles producidos en el Ejemplo 4 tuvo lugar con un redmetro Physica
MCR 101 (razén social Paar-Physica), conforme al modo de proceder descrito en Analitica, Punto 11. Los resultados
se representan en la siguiente Tabla (4) a modo de ejemplo para las velocidades de cizallamiento 100/s, 10/s, 1/s 'y
0,1/s)

Tabla 4: viscosidad de cizallamiento de los plastisoles del Ejemplo 4 después de almacenamiento durante 24 h a
25°C.
Receta de plastisol conforme al Ej. 4 1% 2% 3** 1 4*

25



10

15

20

25

30

ES 2 625280 T3

Receta de plastisol conforme al Ej. 4 1% 2% 3** 1 4*
Viscosidad de cizallamiento a velocidad de cizallamiento = 100/s [Pa*s] 6,8 1 0,7 1
Viscosidad de cizallamiento a velocidad de cizallamiento = 10/s [Pa*s] 3,2 0,63 (0,46 |0,58
Viscosidad de cizallamiento a velocidad de cizallamiento = 1/s [Pa*s] 2,8 0,65 /0,48 |0,58
Viscosidad de cizallamiento a velocidad de cizallamiento = 0,1/s [Pa*s] 3,19 /0,82 |0,63 /0,73
** = Ejemplo comparativo * = conforme a la invencién n.bb. = do determinable

En comparacién con el plastisol estandar DINP (1), todos los otros plastisoles presentan una viscosidad de
cizallamiento claramente menor, encontrandose ésta — como era de esperar — en el caso del plastisol de acuerdo
con la invencion (4) a un valor ligeramente superior que en el caso del plastisol analogo a base de succinato de di(2-
etilhexilo). Por consiguiente, se proporcionan plastisoles conformes a la invencién que presentan una viscosidad del
plastisol muy baja y, con ello, poseen una aptitud de tratamiento claramente mejor que los plastisoles de DINP
conocidos. En comparacioén con los plastisoles asimismo conocidos a base de di(adipato de isononilo) se han de
mencionar como ventaja para los plastisoles de acuerdo con la invencion la accesibilidad mas sencilla a partir de
materias primas renovables, asi como la ventaja de precio del acido succinico frente al acido adipico. La viscosidad
del plastisol claramente menor ofrece al experto en la materia, ademas, la posibilidad de reducir claramente la
cantidad de plastificante total mediante correspondientes adaptaciones de la receta.

Ejemplo 6:

Determinacion del comportamiento de gelificacion de los plastisoles de cubricion de PVC producidos en el
Ejemplo 4

El examen del comportamiento de gelificacion de los plastisoles de cubricion de PVC producidos en el Ejemplo 4
tuvo lugar como se describe en Analitica, Punto 12 (véase arriba), con un aparato Physica MCR 101 en modo de
oscilacion tras un almacenamiento de los plastisoles a 25°C durante 24 h. Los resultados se representan en la
siguiente Tabla (5).

Tabla 5: Vértices determinados a partir de las curvas de gelificacion (curvas de viscosidad) del comportamiento de
gelificacion de los plastisoles de recubrimiento de PVC producidos conforme al Ejemplo 4.

Receta del plastisol (conforme al Ej. 4) 1% 2** 3** 4*
Alcanzar una viscosidad del plastisol de 1.000 Pa*s a [°C] 89 123 101 122
Alcanzar una viscosidad del plastisol de 10.000 Pa*s a [°C] 103 139 126 140
Viscosidad del plastisol maxima [Pa*s] 29.300 |13.500 (20.600 |13.700
Temperatura al alcanzar la viscosidad del plastisol maxima [°C] 137 146 137 145

** = Ejemplo comparativo * = conforme a la invencién

La gelificacion del plastisol de acuerdo con la invencion discurre de forma claramente mas lenta que la del plastisol
estandar DINP, pero casi de forma coincidente con el plastisol basado en adipato de di(isononilo). El plastisol que se
basa en succinato de di(2-etilhexilo) adopta una posicién media. La gelificacion mas lenta significa, por otra parte,
que también a temperaturas elevadas es posible un tratamiento conformador reversible de los plastisoles sin
consolidacion. El déficit en la velocidad de gelificacion con respecto a los plastisoles estandar DINP puede
compensarse, en caso necesario, por el experto en la materia sencillamente mediante la adicion de otros
plastificantes, en particular de plastificantes de rapida gelificacion (p. e€j., tereftalatos con cadenas éster C4 0 Cs o
bien benzoatos con grupos éster Cs a Cq3).

Ejemplo 7:

Determinacion del efecto plastificante o bien de la eficiencia del plastificante en piezas elementales coladas
mediante determinacion de la dureza Shore (Shore A)

La dureza Shore es una medida para la blandura de una probeta. Cuanto mas pueda penetrar una aguja
normalizada en la probeta en el caso de un tiempo de medicion determinado, tanto mas bajo sera el valor de
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medicion. El plastificante con la mayor eficiencia proporciona, en el caso de una cantidad igual de plastificante, el
valor mas bajo para la dureza Shore. Dado que en la practica las formulaciones/recetas son ajustadas o bien
optimizadas frecuentemente a una dureza Shore determinada, en el caso de plastificantes muy eficientes puede
ahorrarse segun ello una denominada proporciéon en la receta, lo cual significa una reduccion de costes para el
usuario. Para la determinacioén de las durezas Shore, los plastisoles preparados conforme al Ejemplo 4 se vertieron
en moldes de colada redondos de laton con un diametro de 42 mm (cantidad pesada: 20,0 g). Después, los
plastisoles en los moldes se gelificaron en el armario de aire circulante durante 30 min a 200°C, se retiraron después
del enfriamiento y se almacenaron antes de la medicion durante al menos 24 horas en el armario de secado (25°C).
El grosor de los discos ascendid a aprox. 12 mm. Los resultados de la determinacién de la dureza estan recopilados
en la Tabla 6.

Tabla 6: dureza segun Shore A en piezas elementales coladas (preparadas conforme al Ejemplo 7) a partir de los
plastisoles de revestimiento con contenido en succinatos de diisononilo de acuerdo con la invencién (conforme al
Ejemplo 4).

Receta de plastisol conforme al Ej. 4 1% 2** 3** 4*
Shore A 80 79 75 80
** = Ejemplo comparativo * = conforme a la invencién

Los succinatos de di(isononilo) de acuerdo con la invencién presentan la misma eficiencia plastificante (referida a la
masa de plastificante) que el DINP (= plastificante estandar) conocido. Por consiguiente, se proporcionan ésteres de
acuerdo con la invencidon que, en el caso de una viscosidad propia claramente menor, presentan un efecto
plastificante equiparable al DINP estandar, pero estan exentos de ftalato y se pueden preparar a base de materias
primas renovables.

Ejemplo 8:

Determinacion de la opacidad, valor de amarilleamiento y comportamiento de exudacion de las peliculas de
cubricion.

La produccion de las peliculas de cubricion tuvo lugar tal como se describe en el Ejemplo 3.1, pero utilizando los
plastisoles del Ejemplo 4.

La transparencia es un criterio esencial para la valoracion de la calidad de capas de cubricién de PVC en el sector
de los suelos, dado que sdélo en el caso de una elevada transparencia (= escasa opacidad) se puede alcanzar un
aspecto global 6ptimo. La transparencia de una pelicula de cubricion de PVC es también valida como medida de la
compatibilidad de los componentes de la receta utilizados para la produccion de la pelicula, en particular como
medida para la evaluaciéon de la compatibilidad de matriz de PVC vy plastificante. Elevada transparencia (= escasa
opacidad) significa, por norma general, una buena compatibilidad. La determinaciéon de la opacidad tuvo lugar tal
como se describe en Analitica, Punto 14, utilizando peliculas de cubricién producidas en el Ejemplo 8. El valor de
amarilleamiento es un criterio de calidad adicionalmente importante. Una coloracion de amarillo en la capa de
cubricién puede conducir a un perjuicio 6ptico considerable de una decoracion de suelos, por lo que en el caso de la
capa de cubricion de PVC sdlo se pueden tolerar, por norma general, valores de amarilleamiento muy bajos. La
coloracion de amarillo puede ser provocada, por una parte, por componentes de la receta (al igual que también
mediante sus productos secundarios y de degradacion), por otra parte puede manifestarse mediante la degradacion
(p- €j., termooxidativa) durante el proceso de produccion y/o del uso de la capa de revestimiento o bien del
revestimiento para suelos. La determinacion del valor de amarilleamiento tuvo lugar tal como se describe en
Analitica, Punto 12, utilizando las capas de cubricion producidas en el Ejemplo 8.

La evaluacion del comportamiento de exudacion de las peliculas de cubricién permite sacar conclusiones sobre la
permanencia de los plastificantes utilizados y de otros componentes de la formulacion en el sistema gelificado. Una
intensa migracion de componentes de la formulacion (que se puede manifestar, p. €j., en la formacién de peliculas
lubricantes y/o gotitas sobre la superficie de la pelicula) tiene, junto a inconvenientes opticos y estéticos, también
numerosos inconvenientes practicos. Asi, debido a la pegajosidad incrementada para la adherencia de polvo y/o
suciedad, la cual no se puede eliminar de nuevo o al menos no por completo y, por consiguiente, conduce en muy
corto tiempo a una imagen negativa. Ademas, se perjudica fuertemente la haptica de la superficie, existe
adicionalmente un riesgo de resbalamiento incrementado. Ademas, mediante interacciones con adhesivos de fijacion
se puede producir un desprendimiento incontrolado del revestimiento para suelos. Para la evaluacién del
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comportamiento de exudacién se utiliza el sistema de puntuacién representado en la Tabla 7. Dado que en el caso
de la exudacion se trata, por norma general, de un criterio “K.0.”, en el caso de la evaluacion sélo tiene sentido una
escasa clasificacion. Las peliculas se almacenan a 25°C en el tiempo entre las evaluaciones.

Tabla 7: Sistema de evaluacion para la evaluacién del comportamiento de exudacién en el caso de peliculas
cubricion
Evaluacion | Significado

1 Muy buena (ningun tipo de difusién o bien migracion reconocible; ningun tipo de formacion de pelicula
en la superficie).

3 Buena - Satisfactoria (ninguna difusiéon o bien migracién evidente reconocible; minima formacion de
pelicula en la superficie).

5 Deficiente (claras manifestaciones migratorias; haptica “grasienta”; formacion de gotitas;
enturbiamiento por secrecion).

Los resultados de la evaluacion de las superficies y de la cara dorsal estan recopiladas en la Tabla 8

Tabla 8: resultados de la evaluacion de la superficie y de la cara dorsal de las capas de cubricion gelificadas del
Ejemplo 8.

Receta de plastisol (conforme al Ej. 4) 1% 2% |3 |4*
Opacidad [-] 97 |88 |89 |9
Valor de amarilleamiento [-] 84 |74 |73 |7,7
Evaluacién del comportamiento de exudacion después de 24 h 1 1 1 1
Evaluacién del comportamiento de exudacion después de 4 semanas 1 3 3 3
** = Ejemplo comparativo * = conforme a la invencién

En relacién con la opacidad y el valor de amarilleamiento, la pelicula producida a base del plastisol de acuerdo con
la invencion presenta una clara ventaja con respecto a la de DINP estandar (1). Frente a ello, la compatibilidad
(comportamiento de exudacion) es ligeramente peor que en el caso de DINP. El ligero déficit en la compatibilidad
con respecto a los plastisoles estandares de DINP puede ser compensado, en caso necesario, por el experto en la
materia faciimente de nuevo mediante la adiciéon de otros plastificantes, en particular de plastificantes de rapida
gelificacion (p. ej., tereftalatos con cadenas éster C4 o Cs o bien benzoatos con grupos éster Cs a Ci3 0 bien
mediante una adaptacion de las condiciones de tratamiento (p. ej., mayor temperatura de gelificacion).

Ejemplo 9:

Determinacion de la termoestabilidad de las peliculas de cubricién

El examen de la termoestabilidad tuvo lugar utilizando una construccién marco desarrollada especialmente para esta
problematica/en un dispositivo medidor de la temperatura Mathis (tipo LTE-TS; razén social Mathis AG). En este
caso, el bastidor de examen se introduce primeramente por completo en la zona del horno y luego se extrae con un
empuje determinado del horno de manera que en las tiras de muestra resultan zonas con tiempos de permanencia
diferentes (= diferente solicitacion de la temperatura). Como base para la produccién de las tiras de examen se
utilizé la pelicula producida en el Ejemplo 8. Las muestras se cortaron a medida primeramente con una tijera de
guillotina. En este caso, primeramente se retiraron los bordes laterales de la pelicula, de manera que la pelicula
presentaba una anchura de 20 cm. Después, se cortaron en cada caso dos tiras (20 * 2 cm). Las tiras se dispusieron
una tras otra en un carril del bastidor mencionado para la determinacién de la termoestabilidad y se fijaron con una
pinza metalica y una cinta adhesiva, de modo que resulté una longitud total de aprox. 40 cm. Los 4 carriles mas
externos en el bastidor no se cubrieron (exclusion de una distribucion no homogénea de la temperatura en la zona
del borde del horno). En el medidor de la temperatura de Mathis (tipo LTE-TS razén social Mathis AG) se ajustaron
los siguientes parametros:

Temperatura: 200°C

Avance de intervalo del bastidor de examen: 28 mm

Tiempo de intervalo. 1 min

Numero de revoluciones del ventilador: 1800 rpm
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Después de regulada la temperatura, el bastidor se encajo en la guia del medidor de la temperatura y se inicio la
medicion:

Con ayuda de un aparato medidor del color Byk (Spectro Guide 45/0 razon social Byk Gardner) se determiné el
L*a*b* incluido un valor de amarilleamiento Y segun el indice D1925. El tipo de luz C/2° ajustado y el uso de un
observador de muestras se utilizaron con el fin de alcanzar intervalos de medicién 6ptimos. Las tiras de
termoestabilidad se midieron entonces en el caso de cada avance (28 mm). Los valores de medicion se
determinaron detras de una baldosa blanca. El color amarillo que ya se presenta inmediatamente después de la
produccion de las peliculas (véase la Tabla 8) se utilizd como “valor nulo”, es decir, se resté de los valores
determinados.

Tabla 9: Valores de amarilleamiento de las peliculas de cubriciéon producidas en el Ejemplo 8 después de solicitacion
térmica de diferente duracion a 200°C

Receta de plastisol (conforme al Ej. 4) 1% 2% |3 4
Valor de amarilleamiento [-] después de 2 min a 200 °C 0 0 0 0
Valor de amarilleamiento [-] después de 4 min. a 200 °C 2,7 1,2 0,1 0,6
Valor de amarilleamiento [-] después de 6 min. a 200 °C 171 29 5,8 7.4
Valor de amarilleamiento [-] después de 8 min. a 200 °C 59,4 86 26 28
** = Ejemplo comparativo * = conforme a la invencién

La pelicula que se prepard a base del plastisol de acuerdo con la invenciéon presenta, de manera sorprendente, una
termoestabilidad claramente mejorada en comparacion con la muestra estandar de DINP (1), pero también con la
muestra de adipato de di(isononilo) (2). Por consiguiente, se proporcionan peliculas de PVC que presentan una
tolerancia claramente superior frente a las oscilaciones de temperatura y una prolongacién del tiempo de
permanencia en el horno que lo que se conoce del estado de la técnica.

Ejemplo 10:

Uso de ésteres diisononilicos del acido succinico (succinatos de diisononilo) en la formulaciéon de capa de
revestimiento de PVC (plastisol) junto con otros plastificantes — preparacion de los plastisoles de cubricion.

Tal como se discute en los Ejemplos 4 a 9, una adaptacion de determinados parametros de material de las
formulaciones de acuerdo con la invencién, recetas o bien de los productos semi-acabados producidos a partir de
éstas es en principio posible mediante la combinacién de los ésteres del acido succinico de acuerdo con la invencién
con otros plastificantes. Los siguientes ejemplos han de explicar con mayor detalle las ventajas de estas
combinaciones de plastificante. La preparacion de los plastisoles tuvo lugar conforme al Ejemplo 3.1, pero con una
receta modificada. Las cantidades pesadas utilizadas de los componentes para los distintos plastisoles se pueden
deducir la siguiente tabla (10).

Tabla 10: Recetas de cubricion de PVC con combinaciones de plastificante [todos los datos en phr (= partes en
masa por cada 100 partes en masa de PVC)]

Receta del plastisol 1** 2 3* 4* 5* 6* T* 8*
Vestolit B 7021 —Ultra 100 (100 |100 (100 [100 (100 |100 |100
VESTINOL® 9 50

Succinato de di(nonilo) conforme al Ej. 2.3 50 45 40 30 20 20 20
Unimoll AGF 10 20

Grindstedt's Soft'n Safe 20

Ester diisononilico de isosorbida 20
Drapex 39 3 3 3 3 3 3 3 3
Mark CZ 149 2 2 2 2 2 2 2 2

** = Ejemplo comparativo * = conforme a la invencién
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Los materiales y sustancias utilizados que no resultan ya de los ejemplos precedentes, se describen en lo que sigue
con detalle:

Unimoll AGF: mezcla de acetato de glicerol; plastificante; Lanxess AG.

Grindstedt’s Soft’n Safe: éster 12-(acetiloxi)-2,3-bis(acetiloxi)propilico del acido octadecanoico; triéster de glicerol
preparado a base de aceite de ricino; plastificante; razén social Danisco A/S.

Ester diisononilico de isosorbida: producto de laboratorio preparado conforme al documento DE
102007006442A1, Ejemplo 2.

Ejemplo 11:

Determinaciéon de la viscosidad de plastisol de plastisoles de cubricion que contienen succinatos de
dinonilo y otros plastificantes después de un tiempo de almacenamiento de 24 h (a 25°C).

La medicion de las viscosidades de los plastisoles preparados en el Ejemplo 10 tuvo lugar con un redmetro Physica
MCR 101 (raz6n social Para-Physica) conforme al modo de proceder descrito en Analitica, Punto 11. Los resultados
se representan en la siguiente Tabla (11) a modo de ejemplo para las velocidades de cizallamiento 100/s, 10/s, 1/s
y 0,1/s.

Tabla 11: Viscosidad de cizallamiento de los plastisoles del Ejemplo 10 después de almacenamiento durante 24 h a
25°C.

Receta del plastisol conforme al Ej. 10 1% |2 |3* |4* |5* |6* |7* |8*
Viscosidad de cizallamiento a velocidad de cizallamiento = 100/s [Pa*s] 6,2 /0,95 1,5 (2,7 3,5/55 (12,2 |12,7
Viscosidad de cizallamiento a velocidad de cizallamiento = 10/s [Pa*s] 2,91/0,58 10,77 |1,111,3/1,9(3,3 (2,8

Viscosidad de cizallamiento a velocidad de cizallamiento = 1/s [Pa*s] 2,7/0,62 0,82 |1,211,5/2,3(3,2 (2,3
Viscosidad de cizallamiento a velocidad de cizallamiento = 0,1/s [Pa*s] 330,87 112 (182514451 3,3
** = Ejemplo comparativo * = conforme a la invencién

Los plastisoles de acuerdo con la invencién que soélo contienen los succinatos de diisononilo de acuerdo con la
invencion ((2) a (4)) se encuentran en su viscosidad de plastisol todos mucho por debajo de los valores alcanzados
por el plastisol estandar de DINP (1) y, a saber, también en el caso de una cantidad de plastificante
significativamente reducida (en aprox. 20%). Esto significa, en particular, que estos plastisoles de acuerdo con la
invencion pueden ser aplicados mas rapidamente en muchos procedimientos de aplicacion técnicamente relevantes
(p. €j., la aplicacion con rasqueta). También en combinacion a base de succinato de diisononilo de acuerdo con la
invencion y otros plastificantes ((5) a (8)) se obtienen, en una gran parte (ademas con la cantidad de plastificante
global reducida en un 20%) viscosidades del plastisol claramente menores que en el caso del plastisol estandar de
DINP. Unicamente la mezcla a base de succinato de diisononilo de acuerdo con la invencién y el éster de glicerol
Grindsted’s Soft'n Safe (7) muestra una viscosidad del plastisol (ligeramente) elevada con respecto al plastisol
estandar de DINP. Por consiguiente, se proporcionan plastisoles de acuerdo con la invencién que presentan una
aptitud para el tratamiento significativamente mejorada con respecto al DINP estandar conocido y, en particular,
permiten una velocidad de tratamiento claramente mayor en muchos procesos de aplicacion relevantes.

Ejemplo 12:

Determinacion del comportamiento de gelificacion de los plastisoles de cubricion de PVC preparados en el
Ejemplo 10

El examen del comportamiento de gelificacion de los plastisoles de cubricion de PVC producidos en el Ejemplo 10
tuvo lugar como se describe en Analitica, Punto 12, (véase arriba), con un Physica MCR 101 en el modo de
oscilacion después de un almacenamiento de los plastisoles a 25°C durante 24 h. Los resultados se representan en
la siguiente Tabla (12).

Tabla 12: Vértices determinados de las curvas de gelificacion (curvas de viscosidad) del comportamiento de
gelificacion de los plastisoles de cubricién de PVC producidos conforme al Ejemplo 10

30



10

15

20

25

30

35

40

ES 2 625280 T3

Receta del plastisol (conforme al Ej. 10) 1% 2* 3* 4* 5* 6* 7* 8*

Alcanzar una viscosidad del plastisol de 1.000 Pa*s a |87 120 111 94 85 82 83 86
[°C]

Alcanzar una viscosidad del plastisol de 10.000 Pa*s a |99 136 133 127 124 94 90 109
[°C]

Viscosidad del plastisol maxima [Pa*s] 26700 | 14700 (16300 | 15900 | 17300 29700 (27900 | 27100

Temperatura al alcanzar la viscosidad del plastisol 139 144 139 135 144 139 142 144
maxima [°C]
** = Ejemplo comparativo * = conforme a la invencién

Los succinatos de diisononilo de acuerdo con la invencion solos determinan, sélo en el caso de una concentracion
de plastificante claramente menor en el plastisol (< 20% en comparacion con el plastisol estandar de DINP (1)), una
gelificacion similar a DINP. En este caso, se alcanza una velocidad inicial similar (4) pero el transcurso ulterior de la
gelificacion, pero en particular la viscosidad del plastisol alcanzable en estado gelificado permanece sin embargo
claramente por debajo del plastisol estandar de DINP. La combinacién a base de succinatos de isononilo de acuerdo
con la invencion con otros plastificantes no puede sin mas compensar no obstante, esta diferencia y conduce en
algunos casos ((6) y (7)) incluso a una gelificaciéon mas rapida y a alcanzar viscosidades maximas mayores en
estado gelificado. En particular, la combinacién a base de plastificantes de succinato de acuerdo con la invencion y
otros plastificantes que se basan en ésteres de glicerol parece ser, por consiguiente, particularmente ventajosa, toda
vez que en comparacion con el plastisol estandar de DINP se puede alcanzar una reduccion considerable de la
concentracion total de plastificante en el plastisol (y con ello una rentabilidad claramente mayor), no estando al
mismo tiempo presentes ortoftalatos y pudiéndose preparar una proporcion extraordinariamente elevada de los
plastificantes a base de materias primas renovables.

Ejemplo 13:

Determinacion de la absorcion de agua y del comportamiento de lavado en probetas de cubricion

La absorcion de agua y el comportamiento de separacién por lavado son dos criterios esenciales en la valoracion de
la calidad de revestimientos para suelos de PVC. Si un suelo de PVC absorbe en gran proporcion agua, entonces
con ello se modifican, por una parte, sus propiedades materiales, pero por otra parte también su aspecto 6ptico (p.
€j. enturbiamiento). Por ello, por norma general no se desea una elevada absorcion de agua. El comportamiento de
separacion por lavado es un criterio adicional para la permanencia de los componentes de la formulacion bajo
condiciones de uso (p. €j., en el caso de revestimientos de suelos o materiales para sellado de tejados). Esto es
valido en particular para estabilizadores, plastificantes y/o sus componentes, dado que una reduccion de la
concentracion en los suelos de PVC en el caso de estos componentes de la receta, puede empeorar tanto las
propiedades materiales como también reducir drasticamente la vida util del revestimiento para suelos. En particular
en las capas superiores del suelo — tal como, por ejemplo, en la capa de revestimiento transparente — son de
particular importancia, por lo tanto, la absorcién de agua y el comportamiento de separacion por lavado.

Para la determinacion de la estabilidad frente al agua se utilizaron peliculas poliméricas de 1 mm gelificadas
(condiciones de gelificacion en el horno de Mathis: 200°C/2 min.). Como probetas se cortaron de las peliculas discos
con un diametro de 3 cm. Antes del almacenamiento del agua, los discos se almacenaron a 25°C en un desecador
dotado de un agente de secado (perlas de secado KC). El peso de partida (peso neto) se determind con exactitud en
una balanza de analisis a 0,1 mg. Los discos se almacenaron entonces en un bafio con sacudimiento llenado con
agua totalmente desalinizada (tipo: WNB (40 |); fabricante: razén social Memmert) a una temperatura de 30°C
durante 24 horas con soportes de muestra adecuados debajo de la superficie del agua y se movieron
continuamente. Después del almacenamiento, los discos se retiraron del bafio de agua, se secaron y pesaron (peso
después de 24 h). Los discos pesados se colocaron de nuevo en el bafio de agua y después de 7 dias se pesaron
de nuevo en estado secado (peso después de 7 dias). Después del segundo pesaje, los discos se almacenaron a
25°C de nuevo durante 24 horas en un desecador dotado de agente de secado (perlas de secado KC) vy, a
continuacion, se pesaron de nuevo (cantidad pesada final = peso después del secado). Las variaciones en el peso
se calcularon porcentualmente y se representan en la Tabla 13.
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Tabla 13: Absorciéon de agua y comportamiento de separacion por lavado determinado en probetas de cubricion
producidas conforme al Ejemplo 13.

Receta del plastisol conforme al Ej. 10 1% 2* 3* 4* 5* 6* 7* 8*
Variacion del peso después de 1 dia [% en masa] +09 +12 (+11 |[+11 (+09 +0,8 (+11 |[+0,9
Variaciéon del peso después de 7 dias [% en masa] +12 |[+16 (+15 +15 +13 [+1,1 |+14 [+1,2
Variacion del peso después de secado [% en masa] +02 |+0,2 +0,1 |+0,2 |-0,1 |-0,3 |+0,1 |0
** = Ejemplo comparativo * = conforme a la invencién

Las probetas que contienen los succinatos de diisononilo de acuerdo con la invencién presentan esencialmente una
absorcion de agua similar al patron de DINP o bien un comportamiento de separacion por lavado similar,
manifestandose en ambos casos sélo escasos efectos. La combinacion a base de succinatos de diisononilo de
acuerdo con la invencion y ésteres de isosorbida presenta una absorcién de agua particularmente baja y, al mismo
tiempo, no muestra ni una unién del agua al sustrato ni una separacién por lavado, lo cual se ha de valorar como
particularmente ventajoso.

Ejemplo 14:

Determinacion del efecto plastificante o bien de la eficiencia del plastificante en piezas elementales coladas
mediante determinacion de la dureza Shore (Shore A)

La preparacion de las piezas elementales coladas tuvo lugar conforme al modo de proceder descrito en el Ejemplo
7, pero utilizando los plastisoles producidos conforme al Ejemplo 10. La determinacién de la dureza Shore tuvo lugar
conforme al modo de proceder descrito en Analitica, Punto 14 (véase arriba). Los resultados de la determinacion de
la dureza estan recopilados en la siguiente Tabla (14).

Tabla 14: Dureza segun Shore A en piezas elementales coladas producidas a partir de succinatos de diisononilo y
otros plastisoles de cubricién que contienen plastificantes (conforme al Ejemplo 10).

Receta del plastisol conforme al Ej. 10 1% 2* 3* 4* 5* 6* 7* 8*
Shore A 81 79 (83 (87 (86 |85 |86 |89
** = Ejemplo comparativo * = conforme a la invencién

Los succinatos de diisononilo de acuerdo con la invencion presentan, en el caso de un uso exclusivo ((2) a (4)) un
efecto plastificante similar al de DINP, incluso en el caso de una reduccién del plastificante en torno al 10% (3). En el
caso de la reduccion de la cantidad total de plastificante en un 20%, el efecto plastificante desciendo ligeramente y
tampoco puede ser elevado sin mas al nivel de DINP mediante el uso de combinaciones de plastificante con ésteres
de glicerol y ésteres de isosorbida. Como una posibilidad de resolver este problema, se ofrece al experto en la
materia el empleo de plastificantes con una gelificacion rapida (los denominados gelificantes rapidos), p. €j. de
benzoatos, ésteres del acido citrico, sulfonatos de alquilo, etc.

Ejemplo 15:

Determinacion de la opacidad, valor de amarilleamiento y comportamiento de exudacion de las peliculas de
revestimiento.

La produccion de las peliculas de revestimiento tuvo lugar como se describe en el Ejemplo 3.1, pero utilizando los
plastisoles producidos conforme al Ejemplo 10.

La determinacion de la opacidad tuvo lugar conforme al modo de proceder descrito en Analitica, Punto 15 (véase
arriba).

La determinacion de los valores de amarilleamiento de las peliculas de revestimiento tuvo lugar conforme al modo
de proceder descrito en Analitica, Punto 13 (véase arriba).

La evaluacion del comportamiento de exudacion tuvo lugar conforme al modo de proceder descrito en el Ejemplo 8
utilizando el sistema de puntuacién representado en la Tabla 7.

Los resultados de la valoracion de la superficie y de la cara dorsal estan recopilados en la Tabla 15.
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Tabla 15: Resultados de la evaluacion de la superficie y de la cara dorsal de las peliculas de cubricion gelificadas del
Ejemplo 15.

1** 2* 3* 4* 5* 6* 7* 8*
Receta del plastisol (conforme al Ej. 10)

Opacidad [-] 10,110 10,7 (12,4 (12,9 13,5 /11,5 13,7
Valor de amarilleamiento [-] 85 (8,39 9,7 (10,1/10,3/9,2 /10,3
Evaluacion del comportamiento de exudacion después de 24 h (a |1 1 1 1 1 1 1 1
25°C)

Evaluacién del comportamiento de exudacion después de 4 semanas |1 3 |3 3 5 5 3 3
(a25°C)

** = Ejemplo comparativo * = conforme a la invencién

Si se utilizaban soélo los succinatos de diisononilo ((2) a (4)) de acuerdo con la invencion, entonces se alcanzan,
tanto en relaciéon con la opacidad/transparencia como también en relacién con el valor de amarilleamiento, valores
similares al caso del DINP estandar (1). En el caso de combinaciones a base de succinatos de diisononilo de
acuerdo con la invencion y otros plastificante se produce una reduccidon de la transparencia con un aumento
simultaneo del valor de amarilleamiento. En este caso, las muestras se encuentran, sin embargo, todavia en el
margen aceptable, toda vez que la cantidad total de plastificante se reduce claramente en comparacién con la
muestra de DINP. En relaciéon con el comportamiento de exudacién, todas las muestras, con excepcion de la
combinacién a base de succinatos de diisononilo de acuerdo con la invenciéon y Unimoll AGF, presentan un
comportamiento aceptable. Los ligeros inconvenientes, tanto en el caso de la opacidad como también en el
comportamiento de exudacién pueden ser compensados por el experto en la materia facilmente mediante medidas
de técnicas de tratamiento y/o de formulacion tales como, por ejemplo, mediante la adicion de pequefias cantidades
de plastificantes (en comparacién con los succinatos de diisononilo de acuerdo con la invencién utilizados) con
gelificacion mas rapida.

Ejemplo 16:

Preparacion de los plastisoles de PVC con carga y pigmentados expandibles/espumables para uso para
espumas de efecto

En lo que sigue se han de explicar las ventajas de los plastisoles de acuerdo con la invenciéon con ayuda de
plastisoles de PVC térmicamente expandibles que contienen cargas y pigmento, que se adecuan para la produccion
de espumas de efecto (espumas con una estructura superficial particular). Estas espumas se designan a menudo
también como “espumas Boucle” segun el modelo de aspecto conocido en el sector textil. Los plastisoles de acuerdo
con la invencién citados con posterioridad se encuentran en este caso, entre otros, a modo de ejemplo para
plastisoles térmicamente expandibles que pasan a emplearse para la produccion de revestimientos de paredes. En
particular, los plastisoles de acuerdo con la invenciéon que figuran a continuacion son ilustrativos para capas de
espuma que encuentran uso en papeles pintados de PVC.

La preparacion de los plastisoles tuvo lugar analogamente al Ejemplo 3.5, pero con una receta modificada. Las
cantidades pesadas utilizadas de los componentes para los distintos plastisoles se pueden deducir de la siguiente
Tabla (16).
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Tabla 16: Composicion de los plastisoles de PVC expandibles con carga y pigmentados del Ejemplo 10 [todos los
datos en phr (= partes en masa por cada 100 partes en masa de PVC)]

Receta del plastisol 1** 2" 3* 4* 5* 6* T* 8*
Vestolit E 7012 S 100 (100 |100 (100 [100 (100 |100 |100
VESTINOL® 9 54

Succinato de di(nonilo) conforme al Ej. 2.3 54 49 44 34 24 24 24
Unimoll AGF 10 20

Grindstedt's Soft'n Safe 20

Ester diisononilico de isosorbida 20
Unicell D200A 5 5 5 5 5 5 5 5
Calibrite-OG 30 30 30 30 30 30 30 30
Kronos 2220 8 8 8 8 8 8 8 8
Baerostab KK 48-1 3 3 3 3 3 3 3 3
Isopar J 3 3 3 3 3 3 3 3
Isopropanol 3 3 3 3 3 3 3 3
** = Ejemplo comparativo * = conforme a la invencién

Los materiales y sustancias utilizados que no resultan ya de los ejemplos precedentes se describen en lo que sigue
con mayor detalle:

Vestolit E 7012 S: PVC en emulsion (homopolimero) con un valor K (determinado conforme a la norma DIN EN ISO
1628-2) de 67; razdn social Vestolit GmbH.

Unicell D200A: azodicarbonamida; agente propulsor térmicamente activable; razén social Tramaco GmbH.
Calibrite-OG: carbonato de calcio; carga; razén social OMYA-AG.

KRONOS 2220: pigmento de rutilo estabilizado con Al y Si, (TiO-); pigmento blanco; razén social Kronoes Woldwide
Inc.

Baerostab KK 48-1: “Kicker” de potasio/zinc; catalizador de descomposicion para agentes propulsores térmicos;
reduce la temperatura de descomposicion propia de la sustancia del agente propulsor; al mismo tiempo, también
efecto estabilizante; razén social Baerlocher GmbH.

Isopar J: isoparafina, co-disolvente para la reduccion de la viscosidad del plastisol; razén social Moller Chemie.

Isopropanol: co-disolvente para la reduccion de la viscosidad del plastisol, asi como aditivo para mejorar la
estructura de la espuma (razon social Brennlag AG).

Ejemplo 17:

Determinacion de la viscosidad del plastisol de los plastisoles térmicamente expandibles con carga y
pigmentados del Ejemplo 16 después de un tiempo de almacenamiento de 24 h (a 25°C).

La medicién de la viscosidad de los plastisoles producidos en el Ejemplo 16 tuvo lugar tal como se describe en
Analitica, Punto 11 (véase arriba), con redmetro Physica MCR 101 (raz6n social Paar-Physica). Los resultados se
representan en la siguiente tabla (17) a modo de ejemplo para las velocidades de cizallamiento 100/s, 10/s, 1/s y
0,1/s.

Tabla 17: Viscosidad de cizallamiento de los plastisoles del Ejemplo 16 después de almacenamiento durante 24 h a
25°C.
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Receta del plastisol conforme al Ej. 16 1 |2 |3* |4* |5 |6* |7* |8

Viscosidad de cizallamiento a velocidad de cizallamiento = 100/s |4 1,1 114 (19 (2125 /3,8 (3,3
[Pa*s]

Viscosidad de cizallamiento a velocidad de cizallamiento = 10/s [Pa*s] (4,9 |1,5 |2 26 3 (34 (4,7 39
Viscosidad de cizallamiento a velocidad de cizallamiento = 1/s [Pa*s] 91 (35 46 6,2 |7,1/8,1 10,585

Viscosidad de cizallamiento a velocidad de cizallamiento = 0,1/s [Pa*s] |22,5|10,8 |14,4 |19,7 |23 26,8 /32,8 25,9
** = Ejemplo comparativo * = conforme a la invencién

Todos los plastisoles que contienen los succinatos de diisononilo de acuerdo con la invencién presentan, a partir de
una velocidad de cizallamento de 10*s™, una viscosidad de cizallamiento claramente menor que el plastisol de DINP
(= estandar). En este caso, es ventajoso tanto el empleo del succinato de diisononilo puro como también el empleo
de combinaciones de plastificantes. En particular, se ha de tener en cuenta que incluso una cantidad de plastificante
reducida en aprox. 20% ((4) en comparacioén con (1)) conduce todavia a una viscosidad del plastisol claramente mas
baja. Por consiguiente, se ha de asumir que en comparacion con DINP se puede emplear una cantidad de
plastificante claramente menor. Por consiguiente, se proporcionan plastisoles de acuerdo con la invencién que, en
comparacion con el patron (DINP) actual presentan una aptitud para el tratamiento claramente mejorada y, en
particular, permiten velocidades de tratamiento claramente mayores, siendo posible al mismo tiempo una clara
reduccion de la cantidad de plastificante.

Ejemplo 18:

Determinacion del comportamiento de gelificacion de los plastisoles térmicamente expandibles con cargas
y pigmentados del Ejemplo 16

El examen del comportamiento de gelificacion de los plastisoles térmicamente expandibles con cargas vy
pigmentados producidos en el Ejemplo 16 tuvo lugar tal como se describe en Analitica, Punto 12 (véase arriba), con
un Physica MCR 101 en modo de oscilacion después de un almacenamiento de los plastisoles a 25°C durante 24 h.
Los resultados se representan en la siguiente Tabla (18).

Tabla 18: Vértices determinados a partir de las curvas de gelificacion (curvas de viscosidad) del comportamiento de
gelificacion de los plastisoles expandibles con cargas y pigmentados producidos conforme al Ejemplo 16.

Receta del plastisol (conforme al Ej. 16) 1% 2* 3* 4* 5* 6* 7* 8*
Alcanzar una viscosidad del plasrtisol de 1.000 Pa*s a [°C] | 77 106 (97 87 |82 77 78 81
Alcanzar una viscosidad del plasrtisol de 10.000 Pa*s a 103 |- - - 130 120 107 112
[°C]

Viscosidad del plastisol maxima [Pa*s] 13800 4100 6000 8500 10700 |10900 | 11600 [11200

Temperatura al alcanzar la viscosidad del plastisol 117 142 |(140 137 (132 124 126 126
maxima [°C]
** = Ejemplo comparativo * = conforme a la invencién

En el caso de un contenido igual de plastificante (comparacion (1) frente a (2)), la velocidad gelificacién de los
plastificantes de succinato de acuerdo con la invenciéon se encuentran claramente por debajo de la velocidad del
patron de DINP, o bien la temperatura de gelificacion de los plastificantes de succinato de acuerdo con la invencion
se encuentra claramente por encima de la temperatura de gelificacion del patrén de DINP. La serie de concentracion
de plastificantes ((2) a (4)) muestra sin embargo claramente que la velocidad de gelificacion o bien la temperatura de
gelificacion se puede desplazar, mediante una reduccién del contenido de plastificante tal como se deduce ya de la
viscosidad del plastisol (véase el Ejemplo 17), claramente en direccion al patron de DINP. También la viscosidad
maxima alcanzable del plastisol en estado espumado y gelificado se desplaza claramente en direccién al plastisol de
DINP. Mediante una combinacién con otros plastificantes ((5) a (8)) se pueden reajustar sin problemas los valores
alcanzados por el patrén de DINP, siendo siempre todavia posible una reduccién de la cantidad total de plastificante
en aprox. un 20%. Por consiguiente, se proporcionan plastisoles de acuerdo con la invencién que muestran, en el
caso de una cantidad de plastificante claramente reducida, las buenas propiedades de gelificacién conocidas por el
patron de DINP y, al mismo tiempo estan o pueden estar libres de orto-ftalatos.
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Ejemplo 19:

Produccion y evaluacion de la espuma de efecto a base de plastisoles térmicamente expandibles con cargas
y pigmentados del Ejemplo 16.

La produccion de los papeles pintados con espuma de efecto se llevé a cabo utilizando los plastisoles producidos
conforme al Ejemplo 16 de acuerdo con el modo de proceder descrito en el Ejemplo 3.5, almacenandose los
plastisoles antes del tratamiento durante 2 h a 25°C. La determinacion de los valores de amarilleamiento tuvo lugar
en las muestras gelificadas tal como se describe en Analitica, Punto 13 (véase arriba).

En el caso de la evaluaciéon del comportamiento de expansién, la muestra de DINP se toma como patron
comparativo. Un comportamiento de expansion normal (= “O. K.”) corresponde por lo tanto al comportamiento de la
muestra de DINP.

En el caso de la evaluacion de la calidad de la superficie o bien de la estructura de la superficie se evalua, ante todo,
la igualdad o bien regularidad de las estructuras de la superficie. También se incluye el alargamiento dimensional de
los distintos componentes del efecto para la evaluacion. A ello se afiade la evaluacion de la cara dorsal (papel) en
relacion con una salida o bien una migracion de componentes de la receta. El sistema de puntuacion basado en la
evaluacion de la estructura de la superficie se representa en la siguiente tabla (19).

Tabla 19: Sistema de valoracioén para la evaluacion de la calidad de la superficie de espumas de efecto
Evaluacion | Significado

1 Estructura superficial muy buena (Regularidad y uniformidad muy altas de los efectos de la
superficie; tamafio adecuado de los efectos individuales).

2 Buena estructura superficial (Regularidad y uniformidad altas de los efectos de la superficie; tamafio
adecuado de los efectos individuales).

3 Estructura superficial satisfactoria (Regularidad y uniformidad aceptables de los efectos de la
superficie; tamafio razonable de los efectos individuales).

4 Estructura superficial suficiente (ligeras irregularidades o desigualdades en la estructura superficial;
tamafio de los efectos individuales ligeramente desequilibrado).

5 Estructura superficial deficiente (irregularidades o desigualdades en la estructura superficial; tamafio
de los efectos individuales desequilibrado).

6 Estructura superficial insuficiente (fuertes irregularidades o desigualdades en la estructura
superficial; tamafo de los efectos especiales inadecuado (demasiado grande / demasiado pequefio)).

El sistema de puntuacion basado en la evaluacion de las caras dorsales de los papeles pintados (migracién) se
representa en la siguiente Tabla (20).

Tabla 20: Sistema de valoracioén para la evaluacion de la cara dorsal de espumas de efecto

Evaluacion | Significado

1 Muy bueno (ningun tipo de difusién o bien migracion reconocible; ninguna desviacion del color en la
zona del borde).

2 Bueno (ningun tipo de difusiéon o bien migracion reconocible; minima desviacion del color en la zona
del borde).

3 Satisfactorio (minima difusion o bien migracién reconocible; clara desviacion del color en la zona de
aplicacion).

4 Suficiente (ligera difusién o bien migracién reconocible; clara desviacion del color en la zona de
aplicacion).

5 Deficiente (claras apariciones de migracion; haptica ligeramente “grasienta”; intensa diferencia de

color en toda la zona de aplicacion).
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Evaluacion | Significado

6 Insuficiente (intensas apariciones de migracion; haptica fuertemente “grasienta”; extrema diferencia de
color en toda la zona de aplicacion).

La estructura de la superficie de una espuma de efecto (es decir, de una espuma que debe presentar una
estructuracion superficial particular/particularmente marcada) se determina esencialmente mediante los
componentes y las propiedades de tratamiento del plastisol empleado para la preparacion. En particular, se han de
mencionar aqui la viscosidad del plastisol, el comportamiento de igualacion del plastisol (p. €j., caracterizado por la
igualacion de la viscosidad del plastisol de acuerdo con la invencion como funciéon de la velocidad de cizallamiento),
el comportamiento de gelificacion del plastisol de acuerdo con la invencion (entre otros, determinante del tamafio y la
distribucion de las burbujas de gas), la influencia de los plastificantes utilizados sobre la descomposicion del agente
propulsor (denominados “efectos auto-kick”), asi como la eleccidon y combinacion de agente o agentes propulsores y
catalizador o catalizadores de descomposicién. Estos se ven influenciados esencialmente por la eleccion de las
sustancias de partida, en particular de los plastificantes utilizados y de esta forma se pueden controlar de forma
preestablecida.

La evaluacion de la cara dorsal de papel revestido permite sacar conclusiones sobre la permanencia de los
plastificantes utilizados y otros componentes de la formulacién en el sistema gelificado. Una fuerte migracion de
componentes de la formulacién tiene, junto a inconvenientes dpticos y estéticos, también numerosos inconvenientes
practicos. Asi mediante la pegajosidad incrementada para la adherencia de polvo que no se puede de nuevo
eliminar o eliminar por completo y, por consiguiente, conducen en un corto tiempo a una imagen negativa. A ello se
afade que la migracion de componentes de la formulaciéon repercute por norma general de forma fuertemente
negativa sobre la capacidad de estampacién o bien la estabilidad de una estampacion ademas, mediante
interacciones con adhesivos de fijacion (p. ej. adhesivos para papeles pintados) se puede producir un
desprendimiento incontrolado de un revestimiento de pared:

En el caso de la evaluacién de plastisoles térmicamente expandibles, el valor de amarilleamiento es de interés
desde un doble punto de vista. Por una parte, muestra el grado de descomposicion del agente propulsor (= amarillo
en estado no descompuesto) y, por otra, es una medida para la termoestabilidad (coloraciones como consecuencia
de una solicitacion térmica).

Los resultados de la evaluacion de la superficie de la cara dorsal estan recopilados en la Tabla 17.

Tabla 21: Resultados de la evaluacion de la superficie de la cara dorsal de las espumas de efecto gelificadas del
Ejemplo 19.

1** 2* 3* 4* 5* 6* 7* 8*
Receta del plastisol (conforme al Ej. 16)

Comportamiento de expansion - OK. |OK |OK |OK |[OK. |OK. [OK
Valor de amarilleamiento 9,1 19,3 10,1 10,1 (10,2 10,9 |9 10,8
Evaluacion calidad / estructura de la superficie 1 4 4 4 3 3 2 3
Evaluacion de la cara dorsal después de 24 h 1 1 1 1 1 1 1 1
Evaluacioén de la cara dorsal después de 168 h 1 2 2 2 2 2 2 2

** = Ejemplo comparativo * = conforme a la invencién

El comportamiento de expansion de todas las muestras es equiparable al de la muestra estandar de DINP (1).
También los valores de amarilleamiento de las muestran se encuentran en un nivel similar, en donde, en funcién de
la concentracion de plastificante utilizada en el plastisol y del plastificante adicional utilizado se manifiesta una
determinada amplitud de oscilacion. Los dos plastisoles que contienen Unimoll AGF tienen en este sentido una cierta
desventaja, dado que el Unimoll AGF propiamente dicho ya presenta una coloracion pardo-amarillenta claramente
reconocible. En el caso de la calidad de la superficie se ha de reconocer también potencial en relacién con una
optimizacion de la receta, dependiendo en este caso la calidad claramente del co-plastificante utilizado. En todos los
casos no se puede reconocer migracion alguna de componentes de la formulacién al papel pintado. En conjunto, la
combinacion a base de succinato de isononilo de acuerdo con la invencion y determinados ésteres de glicerol (7)
tiene el mejor resultado y proporciona un resultado equiparable al del patron DINP. Por consiguiente, se
proporcionan plastisoles que, con una eficiencia del plastificante claramente aumentada (es decir, una cantidad de
plastificante claramente menor) y una capacidad de tratamiento fuertemente mejorada, permiten la produccion de
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espumas de efecto con una calidad equiparable al actual DINP patrén, en donde al mismo tiempo una determinada
proporcioén de los plastificantes utilizados (opcionalmente) se basa en materias primas renovables y (opcionalmente)
puede ofrecer también una composicion exenta de orto-ftalato.
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REIVINDICACIONES

1. Mezcla de ésteres del acido succinico, caracterizada por que el radical alquilo presenta una proporcién de
componentes alquilo con menos de 9 atomos de C de como maximo 15% en masa, el radical alquilo presenta una
proporcion de componentes alquilo con mas de 9 atomos de C de como maximo 25% en masa, encontrandose la
proporcion en radicales 3,5,5-trimetilhexilo en como maximo 5% en moles y la proporcidon en radicales n-nonilo
lineales en como maximo 15% en moles.

2. Mezcla segun la reivindicacion 1, caracterizada por que la proporcion del acido succinico, referida a todas las
partes de acido succinico que se presentan en la mezcla como ésteres, que se basa en materias primas renovables,
asciende al menos a 10% en moles.

3. Mezclas segun una de las reivindicaciones 1 6 2, caracterizadas por que la proporcion de los ésteres del acido
succinico que contienen al menos un radical 3,5,5-trimetilhexilo es como maximo de 5% en moles.

4. Mezclas segun una de las reivindicaciones 1 a 3, caracterizadas por que éstas contienen una proporcion de
radicales alquilo con 9 atomos de carbono, que presentan una ramificacion metilo en el segundo atomo de carbono
después del oxigeno del grupo carboxilo, de como maximo 49,5% en moles.

5. Mezclas segun una de las reivindicaciones 1 a 4, caracterizadas por que el punto de ebullicion es mayor que
180°C.

6. Mezclas segun una de las reivindicaciones 1 a 5, caracterizadas por que la viscosidad propia determinada
mediante reometria por cizallamiento con una tasa de cizallamiento de 1/s a una temperatura de 20°C asciende
como maximo a 40 mPa-s.

7. Procedimiento para la preparacion de mezclas segin una de las reivindicaciones 1 a 6, caracterizado por que
comprende la puesta en contacto de acido succinico o derivados del acido succinico con otra mezcla de alcoholes
isomérica, con lo que con ello se libera agua o metanol; empleandose un exceso estequiométrico de hasta 50% de
la mezcla de alcoholes; y la reaccion tiene lugar utilizando un catalizador elegido del grupo que comprende titanato
de butilo, titanato de nonilo.

8. Procedimiento segun la reivindicacion 7, en el que la proporcion del acido succinico o derivados del acido
succinico que se emplea para la produccion del éster y que se basa en materias primas renovables, asciende al
menos a 10% en moles.

9. Composicioén, que contiene mezclas segun una de las reivindicaciones 1 a 6.

10. Composicion segun la reivindicacion 9, en donde la composicion contiene adicionalmente al menos un
plastificante elegido del grupo de los benzoatos de alquilo, de los adipatos de dialquilo, de los ésteres de glicerol, de
los ésteres trialquilicos del acido citrico, de los ésteres trialquilicos acilados del acido citrico, de los trimelitatos de
trialquilo, de los dibenzoatos de glicol, de los tereftalatos de dialquilo, de los ftalatos de dialquilo, de los ésteres
dialconoilicos de la isosorbida y/o de los ésteres dialquilicos de los acidos 1,2-, 1,3- o 1,4-ciclohexanodicarboxilicos.

11. Uso de una mezcla segun una de las reivindicaciones 1 a 6 como plastificante.

12. Pieza moldeada que contiene una mezcla segun una de las reivindicaciones 1 a 6.

13. Revestimiento para suelos que contiene una mezcla segun una de las reivindicaciones 1 a 6.

14. Revestimiento para paredes que contiene una mezcla segun una de las reivindicaciones 1 a 6-

15. Masa protectora, masa selladora o adhesivo que contiene una mezcla segun una de las reivindicaciones 1 a 6.

16. Pelicula o toldo que contiene una mezcla segun una de las reivindicaciones 1 a 6.
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