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DESCRIPCION
Composicion plastificante, composicion de resina y métodos de preparacion de las mismas

CAMPO TECNICO

Referencia cruzada a solicitudes relacionadas

Esta solicitud reivindica el beneficio de las Solicitudes de Patente de Corea N. ° 10-2015-0021783, presentada el 12
de febrero de 2015, 10-2015-0041794, presentada el 25 de marzo de 2015, 10-2015-0113875, presentada el 12 de
agosto de 2015, y 10-2015-0144889, presentada el 16 de octubre de 2015, en la Oficina de Propiedad Intelectual de
Corea.

Campo técnico

La presente invencién se refiere a una composicion plastificante y una composicion de resina, y a un método de
preparacién de la misma.

ANTECEDENTES DE LA TECNICA

Tipicamente, con respecto a un plastificante, el alcohol reacciona con acido policarboxilico, tal como acido ftalico y
acido adipico, para formar un éster correspondiente al mismo. Ademas, en consideracién de las regulaciones
nacionales y extranjeras que limitan los plastificantes a base de ftalato que son dafinos para el cuerpo humano, la
investigacion de las composiciones plastificantes, que pueden reemplazar a los plastificantes a base de ftalato tales
como los plastificantes a base de tereftalato, los plastificantes a base de adipato y otros plastificantes a base de
polimeros, ha continuado.

Para fabricar materiales para suelo, papel tapiz, productos de lamina, se debe usar un plastificante apropiado
considerando la decoloracién, migracion y procesabilidad. Un plastificante, un relleno, un estabilizador, un agente
reductor de la viscosidad, un dispersante, un agente antiespumante y un agente espumante se mezclan con una resina
de PVC segun las propiedades requeridas por la industria en diversas areas de uso, por ejemplo, resistencia a la
traccion, tasa de alargamiento, resistencia a la luz, migracion, propiedades gelificantes o procesabilidad.

Por ejemplo, en un caso en el que se usa tereftalato de dioctilo econdmico entre las composiciones plastificantes que
son aplicables al PVC, su viscosidad es alta, la velocidad de absorcion del plastificante es relativamente baja y la
migracion tampoco es buena.

Por lo tanto, existe una necesidad continua de investigar técnicas mediante las cuales un producto mejor que el
tereftalato de dioctilo o un producto de composicidon nuevo que incluya tereftalato de dioctilo se desarrolle y se utilice
de manera 6ptima como plastificante para una resina a base de cloruro de vinilo.

DESCRIPCION DE LA INVENCION

PROBLEMA TECNICO

Como resultado de la investigacion continua en plastificantes, los presentes inventores encontraron una composiciéon
plastificante que puede mejorar las malas propiedades fisicas que se han atribuido a limitaciones estructurales, lo que
conduce a la finalizacion de la presente invencion.

La presente invencién proporciona un plastificante que puede mejorar las propiedades fisicas, tales como la eficacia
de plastificacion, la migracion y la propiedad gelificante, requeridas para una formulaciéon de lamina cuando se usa
como plastificante de una composicién de resina, un método de preparacion de la misma y una composicion de resina
que incluye el plastificante.

SOLUCION TECNICA

Segun un aspecto de la presente invencion, se proporciona una composicion plastificante que incluye un material a
base de tereftalato; y un material a base de citrato, en el que una relacidon en peso del material a base de tereftalato
al material a base de citrato esta en un intervalo de 8: 2 a 6: 4,

en el que el material a base de citrato es uno en el que no se incluye un grupo acetilo, y
en el que el material a base de tereftalato y el material a base de citrato son, respectivamente,

(a) di(2-etilhexil)tereftalato (DEHTP o DOTP) y citrato de triisobutilo (TiBC), o
(b) tereftalato de diisononilo (DINTP) y citrato de tributilo (TBC), o
(c) tereftalato de diisononilo (DINTP) y citrato de triisobutilo (TiBC).
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La composicion plastificante puede incluir ademas un aceite epoxidado.

El aceite epoxidado puede incluirse en una cantidad de 1 partes en peso a 100 partes en peso en base a 100 partes
en peso de la composicién plastificante.

El aceite epoxidado puede incluir al menos uno seleccionado del grupo que consiste en aceite de soja epoxidado,
aceite de ricino epoxidado, aceite de linaza epoxidado, aceite de palma epoxidado, éster de acido estearico epoxidado,
éster de acido oleico epoxidado, aceite de pino epoxidado y éster de acido linoleico epoxidado.

Segun otro aspecto de la presente invencion, se proporciona un método para preparar una composicion plastificante
que incluye la preparacion de un material a base de tereftalato y un material a base de citrato como se definié
anteriormente y la obtencion de un compuesto plastificante mediante la mezcla del material a base de tereftalato y el
material a base de citrato en una relacion en peso de 8: 2 a 6: 4.

Segun otro aspecto de la presente invencion, se proporciona una composicion de resina que incluye 100 partes en
peso de una resina; y 5 partes en peso a 150 partes en peso de la composicién plastificante como se definio
anteriormente.

La resina puede incluir al menos uno seleccionado del grupo que consiste en acetato de vinilo de etileno , polietileno,
polipropileno, cloruro de polivinilo, poliestireno, poliuretano y un elastémero termoplastico.

La composicion de resina puede ser un material de al menos un producto seleccionado del grupo que consiste en
cables eléctricos, materiales para suelo, materiales para interiores de automoviles, peliculas, laminas, papel tapiz y
tubos.

EFECTOS VENTAJOSOS

Una composicion plastificante segun una realizacion de la presente invencidon puede proporcionar excelentes
propiedades fisicas, tales como resistencia a la migracion y resistencia a la volatilidad, asi como excelente eficacia
plastificante, resistencia a la traccion y tasa de alargamiento cuando se usa en una composicién de resina.

BREVE DESCRIPCION DE LOS DIBUJOS

Los siguientes dibujos adjuntos a la especificacion ilustran ejemplos preferidos de la presente invencién por ejemplo,
y sirven para permitir que los conceptos técnicos de la presente invencion se entiendan mejor junto con la descripcion
detallada de la invencién que se proporciona a continuacion, y por lo tanto, la presente invencién no debe interpretarse
solo con aspectos en tales dibujos.

La figura 1 es una imagen que ilustra los resultados de las pruebas de resistencia al calor para resinas que incluyen
composiciones plastificantes segun la presente invencion;

La figura 2 es una imagen que ilustra los resultados de las pruebas de resistencia al calor para las resinas que
incluyen las composiciones plastificantes segun la presente invencion; y

La figura 3 es una imagen que ilustra los resultados de las pruebas de estabilidad térmica para las resinas que
incluyen las composiciones plastificantes segun la presente invencion.

MODO DE LLEVAR A CABO LA INVENCION

En lo sucesivo, la presente invencion se describira en detalle.

Primero, la presente invencion tiene caracteristicas técnicas que proporcionan una composicion plastificante que
puede mejorar las malas propiedades fisicas que se han atribuido a limitaciones estructurales.

En esta invencion, el material a base de tereftalato y el material a base de citrato en la composicidon plastificante se
incluyen en una relacion en peso de 8: 2 a 6: 4.

La composicion plastificante que incluye el material a base de tereftalato y el material a base de citrato puede incluir
ademas aceite epoxidado. El aceite epoxidado puede estar incluido en una cantidad de 1 partes en peso a 100 partes
en peso, preferentemente, 1 partes en peso a 80 partes en peso, basado en 100 partes en peso de la composicion
plastificante.

Con respecto a la composicion plastificante mixta del material a base de tereftalato y el material a base de citrato, las
propiedades de resistencia al calor entre varias propiedades fisicas pueden ser relativamente escasas, y las escasas
propiedades de resistencia al calor pueden compensarse incluyendo adicionalmente el aceite epoxidado. En un caso
en el que la cantidad de aceite epoxidado es mayor de 100 partes en peso, las propiedades fisicas, tales como
resistencia a la migracion, resistencia a la volatilidad o resistencia a la traccién, de la composicién plastificante mixta
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pueden estar relativamente deterioradas y, en un caso en el que la cantidad de aceite epoxidado incluido sea inferior
a 1 parte en peso, puede que no se compensen las escasas propiedades de resistencia al calor. Sin embargo, si el
aceite epoxidado se incluye en el intervalo de 1 parte en peso a 80 partes en peso, se pueden optimizar propiedades
tales como la resistencia al calor, la resistencia a la traccion o la resistencia a la volatilidad. Pero, la composicion
plastificante puede tener excelentes propiedades a menos que el aceite epoxidado sea mayor de 100 partes en peso.

Ejemplos de aceite epoxidado pueden ser aceite de soja epoxidado, aceite de ricino epoxidado, aceite de linaza
epoxidado, aceite de palma epoxidado, acido estearico epoxidado, acido oleico epoxidado, aceite de pino epoxidado,
acido linoleico epoxidado o una mezcla de los mismos. Por ejemplo, se puede usar el aceite de soja epoxidado (ESO)
o el aceite de linaza epoxidado (ELO), pero la presente invencién no se limita a estos.

Se puede usar un método de mezcla como método de preparacion de la composicion plastificante en la presente
invencion, en la que el método de mezcla, por ejemplo, es el siguiente:

Se preparan un material a base de tereftalato y un material a base de citrato, y la composicion plastificante se puede
preparar mezclando el material a base de tereftalato y el material a base de citrato identificado anteriormente en una
relacion en peso de 8:2 a 6:4,

La composicioén plastificante preparada de este modo puede proporcionar una composiciéon de resina que sea eficaz
para la formulacién de compuestos, la formulacion en lamina y la formulacién de plastisol al incluirse en una cantidad
de 5 partes en peso a 150 partes en peso, 40 partes en peso a 100 partes en peso, o 40 partes en peso a 50 partes
en peso basadas en 100 partes en peso de una resina seleccionada del grupo que consiste en acetato de vinilo de
etileno, polietileno, polipropileno, cloruro de polivinilo, poliestireno, poliuretano y un elastémero termoplastico.

Por ejemplo, la composicién plastificante puede usarse en la fabricacion de cables eléctricos, materiales para suelo,
materiales para interiores de automdviles, peliculas, laminas, papel tapiz o tubos.

Ejemplos

En lo sucesivo, la presente invencion se describird en detalle segun ejemplos especificos. Sin embargo, la invencion
puede realizarse de muchas formas diferentes y no debe interpretarse como limitada a las realizaciones establecidas
en esta invenciéon. Mas bien, estas realizaciones se proporcionan de modo que esta descripcidon sea exhaustiva y
completa, y transmitira completamente el alcance de la presente invencién a los expertos en la materia.

Ejemplo de preparacion 1: Preparacion de DOTP

498,0 g de acido tereftélico purificado (TPA), 1,170 g de alcohol 2-etilhexilico (2-EH) (relacion molar de TPA: 2- EH =
1.0:3.0) y 1,54 g (0,31 partes en peso basadas en 100 partes en peso del TPA) de un catalizador a base de titanio
(titanato de tetra isopropilo, TIPT) como catalizador se pusieron en un reactor de cuatro cuellos de 3 litros equipado
con un refrigerador, un condensador, un decantador, una bomba de reflujo, un controlador de temperatura y un
agitador, y la temperatura se aumenté lentamente a aproximadamente 170 °C. La generacién de agua se inicié a
aproximadamente 170 °C, y se realizd una reaccion de esterificacion durante aproximadamente 4,5 horas mientras se
introducia continuamente gas nitrégeno a una temperatura de reacciéon de aproximadamente 220 °C bajo una
condicién de presiéon atmosférica. La reaccién se terminé cuando un valor de acidez alcanzé 0,01.

Después de que termind la reaccion, se realizé una extraccion de destilacion durante 0,5 horas a 4 horas a presion
reducida para eliminar las materias primas sin reaccionar. La extraccién de vapor se realizé durante 0,5 horas a 3
horas a presion reducida mediante el uso de vapor para eliminar las materias primas sin reaccionar por debajo de un
nivel de cantidad predeterminado. La temperatura de una solucién de reaccién se enfrié a aproximadamente 90 °C
para realizar un tratamiento de neutralizacién usando una solucién alcalina. Ademas, también se puede realizar el
lavado y, posteriormente, se elimind el agua deshidratando la solucién de reaccién. Los medios filtrantes se
introdujeron en la solucién de reaccion deshidratada y se agitaron durante un tiempo predeterminado. A continuacion,
la solucion se filtré para obtener finalmente 1.326,7 g (rendimiento: 99,0%) de tereftalato de di-2-etilhexilo.

Ejemplo de preparacion 2: Preparacion de DINTP

Se prepard DINTP de la misma manera que en el Ejemplo de preparacién 1, excepto que se usé alcohol isononilico
en lugar de usar alcohol 2-etilhexilico durante la reaccién de esterificacion.

Ejemplo de preparacion 3: Preparacion de la mezcla de DOTP/BOTP/DBTP (primera mezcla) (GL 500)

Se introdujeron 2.000 g de tereftalato de dioctilo obtenidos en el Ejemplo de preparacion 1 y 340 g de n-butanol (17
partes en peso basadas en 100 partes en peso de DOTP) en un reactor equipado con un agitador, un condensador y
un decantador, y se realizé una reaccion de transesterificacion a una temperatura de reaccién de 160 °C durante 2
horas bajo una atmdsfera de nitrégeno para obtener una composicion plastificante de éster que incluye el 4,0% en
peso de tereftalato de dibutilo (DBTP), el 35,0% en peso de tereftalato de butilisononilo (BINTP) y el 61,0 % en peso
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de tereftalato de diisononilo (DINTP).

Se llevé a cabo una destilacién mixta del producto de reaccion para eliminar el butanol y el alcohol 2-etilhexilico y para
preparar finalmente una primera mezcla.

Ejemplo de preparacion 4: Preparacion de la mezcla de DXNTP/OIHTP/DOTP (tercera mezcla) (GL 100)

498,0 g de acido tereftalico purificado (TPA), 975 g de alcohol 2-etilhexilico (2-EH) (relacién molar de TPA:2- EH =
1.0:2.5), 216,5 g de alcohol isononilico (INA) (relacién molar de TPA:INA = 1.0:0.5), y un catalizador a base de titanio
(titanato de tetra isopropilo, TIPT) como catalizador se colocaron en un reactor de cuatro cuellos de 3 litros equipado
con un refrigerador, un condensador, un decantador, una bomba de reflujo, un controlador de temperatura y un
agitador, y la temperatura se incremento lentamente a aproximadamente 170 °C. La generacion de agua se inicio a
aproximadamente 170 °C, y se realiz6 una reaccion de esterificacion durante aproximadamente 4,5 horas mientras se
introducia continuamente gas nitrdgeno a una temperatura de reaccion de aproximadamente 220 °C bajo una
condicion de presion atmosférica. La reaccién se terminé cuando un valor de acidez alcanzé 0,01.

Después de que termind la reacciodn, se realizé una extraccion de destilacion durante 0,5 horas a 4 horas a presion
reducida para eliminar las materias primas sin reaccionar. La extraccion de vapor se realizé durante 0,5 horas a 3
horas a presién reducida mediante el uso de vapor para eliminar las materias primas sin reaccionar por debajo de un
nivel de cantidad predeterminado. La temperatura de una solucién de reaccién se enfrié6 a aproximadamente 90 °C
para realizar un tratamiento de neutralizacién usando una solucién alcalina. Ademas, también se puede realizar el
lavado y, posteriormente, se elimind el agua deshidratando la solucién de reaccién. Los medios filtrantes se
introdujeron en la solucioén de reaccion deshidratada y se agitaron durante un tiempo predeterminado. A continuacion,
la solucion se filtré para obtener finalmente una tercera mezcla.

Ejemplo de preparacion 5: Preparacion de TBC

706 g (rendimiento: 98%) de citrato de tributilo se obtuvo finalmente usando 384 g de acido citrico y 580 g de butanol
como materia prima de reaccion.

Ejemplo de preparacion 6: Preparacion de TOC

1,029 g (rendimiento: 98%) de citrato de tri-2-etilhexilo se obtuvo finalmente usando 384 g de acido citricoy 1,014 g
de 2-etilhexanol como materias primas de reaccion.

Ejemplo de preparacion 7: Preparacion de TPC

796 g (rendimiento: 98%) de citrato de tripentil se obtuvo finalmente usando 384 g de &cido citrico y 688 g de 1-
pentanol como materias primas de reaccion.

Ejemplo de preparacion 8: Preparacion de THC

878 g (rendimiento: 98%) de citrato de trihexilo se obtuvo finalmente usando 384 g de acido citrico y 797 g de n-
hexanol como materias primas de reaccion.

Ejemplo de preparaciéon 9: Preparacion de TiBC

706 g (rendimiento: 98%) de citrato de triisobutilo se obtuvo finalmente usando 384 g de acido citrico y 580 g de
isobutanol como materias primas de reaccion.

Ejemplo de preparacion 10: Preparacion de TiNC

1,111 g (rendimiento: 98%) de citrato de triisobutilo se obtuvo finalmente usando 384 g de acido citrico y 1,123 g de
isononanol como materias primas de reaccion.

Ejemplo de preparacion 11: Preparaciéon de BOC-A

Se llevd a cabo una reacciodn de transesterificacion usando 1.000 g del TOC preparado en el Ejemplo de preparacion
6 y 300 g de n-butanol como materias primas de reaccion, y finalmente se obtuvieron 840 g de citrato de butiloctilo.
Como referencia, el producto es una composicién, en la que los componentes principales estan unidos por BOC a dos
grupos butilo, unidos por BOC a un grupo butilo y no unidos por TOC a un grupo butilo, que se clasificaron por el grupo
alquilo unido a tres grupos de éster del compuesto de citrato, y las relaciones en peso de los componentes principales
fueron aproximadamente del 20%, el 50% y el 30%, respectivamente.

Ejemplo de preparacion 12: Preparaciéon de BOC-B
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Se llevd a cabo una reaccioén de transesterificacion usando 1.000 g del TOC preparado en el Ejemplo de preparacion
6 y 150 g de n-butanol como materias primas de reaccion, y finalmente se obtuvieron 940 g de citrato de butiloctilo.
Como referencia, el producto es una composicién, en la que los componentes principales estan unidos por BOC a dos
grupos butilo, unidos por BOC a un grupo butilo y no unidos por TOC a un grupo butilo, que se clasificaron por el grupo
alquilo unido a tres grupos de éster del compuesto de citrato, y las relaciones en peso de los componentes principales
fueron aproximadamente del 10%, el 40% y el 50%, respectivamente.

Las composiciones plastificantes de los ejemplos 1 a 17 se prepararon mezclando los materiales preparados en los
Ejemplos

de preparacion 1 a 12, y las composiciones se resumen en las siguientes Tablas 1 a 5. Las composiciones
plastificantes para las cuales la relacién de mezcla esta fuera del intervalo 8: 2 a 6: 4 o que implican diferentes
combinaciones de materiales a base de tereftalato y materiales a base de citrato se mencionan solo para comparacion.
Los ejemplos 5-1, 5-2, 9-1, 9-2, 11-1 y 11-2 son, por lo tanto, segun la invencién. Las propiedades fisicas de las
composiciones plastificantes se evaluaron segun los siguientes elementos de prueba.

Tabla 1]
Material a base de tereftalato Material a base de citrato Relacion de peso de
mezcla
Ejemplo 1-1 |[Ejemplo de preparaciéon 1 (DOTP)| Ejemplo de preparacion 5 (TBC) 95:5
Ejemplo 1-2 7:3
Ejemplo 1-3 5:5
Ejemplo 1-4 3.7
Ejemplo 1-5 1:9
Ejemplo 2-1 Ejemplo de preparacién 6 (TOC) 95:5
Ejemplo 2-2 7:3
Ejemplo 2-3 5:5
Ejemplo 2-4 3.7
Ejemplo 2-5 1:9
Ejemplo 3-1 Ejemplo de preparacion 7 (TPC) 9:1
Ejemplo 3-2 73
Ejemplo 3-3 5:5
Ejemplo 4-1 Ejemplo de preparacién 8 (THC) 9:1
Ejemplo 4-2 7:3
Ejemplo 4-3 5:5
Ejemplo 5-1 Ejemplo de preparacion 9 (TiBC) 8:2
Ejemplo 5-2 6:4
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(continuacion)
Material a base de tereftalato Material a base de citrato Relacion de peso de
mezcla
Ejemplo de preparacion 9 (TiBC)
Ejemplo 5-3 4:6
Ejemplo 5-4 2:8
Ejemplo 6-1 Ejemplo de preparacion 10 (TiNC) 9:1
Ejemplo 6-2 7:3
Ejemplo 6-3 5.5
Ejemplo 6-4 3.7
Ejemplo 6-5 1:9
Ejemplo de preparacion 11 (BOC-
Ejemplo 7-1 A) 85:15
Ejemplo 7-2 7:3
Ejemplo 7-3 6:4
Ejemplo de preparacion 12 (BOC-
Ejemplo 8-1 B) 85:15
Ejemplo 8-2 7:3
Ejemplo 8-3 6:4
[Tabla 2]
Material a base de tereftalato Material a base de citrato Relacion de peso de
Ejemplo 9-1 |Ejemplo de preparacion 2 (DINTP)| Ejemplo de preparacion 5 (TBC) mg:zzda
Ejemplo 9-2 6:4
Ejemplo 9-3 4:6
Ejemplo 9-4 2:8
Ejemplo 10-1 Ejemplo de preparacion 6 (TOC) 8:2
Ejemplo 10-2 6:4
Ejemplo 10-3 4:6
Ejemplo 10-4 2:8
Ejemplo 11-1 Ejemplo de preparacioén 9 (TiBC) 8:2
Ejemplo 11-2 6:4
Ejemplo 11-3 4:6
Ejemplo 11-4 2:8
Tabla 3]
Material a base de tereftalato Material a base de citrato Relacion de peso de
mezcla
Ejemplo 12-1 Ejemplo de preparacién 3 |[Ejemplo de preparacién 11 (BOC-A) 85:15
Ejemplo 12-2 7:3
Ejemplo 12-3 6:4
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(continuacién)

Material a base de tereftalato Material a base de citrato Relacion de peso de
mezcla
Ejemplo 13-1 Ejemplo de preparacién 12 (BOC-B) 85:15
Ejemplo 13-2 7:3
Ejemplo 13-3 6:4
[Tabla 4]
Material a base de tereftalato Material a base de citrato Relau?]:ledzecgeso de
Ejemplo 14-1 Ejemplo de preparacion 4  |Ejemplo de preparacion 5 (TBC) 95:5
Ejemplo 14-2 73
Ejemplo 14-3 515
Ejemplo 14-4 1:9
Ejemplo 15-1 Ejemplo de preparacion 6 7:3
(TOC)
[Tabla 5]
Material a base de tereftalato Material a base de citrato AC?'te Relacién de peso
epoxidado de mezcla
Ejemplo 16-1 Ejemplo de preparacion 1 Ejemplo de preparacion 5 ESO (3:5):2
(DOTP) (TBC)
Ejemplo 16-2 (6:3):1
Ejemplo 16-3 (6:2):2
Ejemplo 16-4 (5:3):2
Ejemplo 16-5 (4:4):2
Ejemplo de preparacién 6
Ejemplo 17-1 (TOC) (3:3) 4
Ejemplo 17-2 (4:3):3
Ejemplo 17-3 (5:3):2

<Elementos de prueba>

Medicién de dureza

La dureza Shore (3T, 10s) se midi6é a 25 °C de acuerdo con ASTM D2240.

Medicion de resistencia a la tracciéon

Se midid el punto de ruptura de una muestra después de extraer la muestra a una velocidad de cruceta de 200 mm/min
(1T) utilizando un instrumento de prueba, U.T.M (4466, Instron) por el método de ASTM D638. La resistencia a la
traccion se calcul6 de la siguiente manera.

Resistencia a la traccion (kgf/mm?2)= valor de carga (kgf)/espesor (mm) x anchura (mm))

Medicion de tasa de alargamiento

Se midid el punto de ruptura de una muestra después de extraer la muestra a una velocidad de cruceta de 200 mm/min
(IT) usando el U.T.M por el método de ASTM D638, y la tasa de alargamiento se calculé de la siguiente manera.

Tasa de alargamiento (%) = [longitud después de la longitud inicial/alargamiento] x 100

Medicion de pérdida de migracién

Se obtuvo una muestra con un espesor de 2 mm o mas de acuerdo con KSM-3156. Las placas PS se unieron
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respectivamente a ambos lados de la muestra, y el peso de 1 kgf/cm? se aplico a la misma a continuacion. La muestra
se dejé en reposo durante 72 horas en un horno de circulacidon de aire caliente (80 °C) y se enfrié a temperatura
ambiente durante 4 horas. Posteriormente, se retiraron las placas PS unidas a ambos lados de la muestra. A
continuacioén, se midieron los pesos de la muestra antes y después de dejarlos en el horno, y la pérdida de migracién
se calculé mediante la siguiente ecuacion.

Pérdida de migracion (%) = [(peso inicial de una muestra a temperatura ambiente - peso de la muestra después de
dejarla en reposo en el horno)/peso inicial de la muestra a temperatura ambiente] x 100

Medicion de pérdida volatil

La muestra preparada de este modo se calent6 a 80 °C durante 72 horas, y se midi6 el peso de la muestra.

Pérdida volatil (%) = [(peso inicial de una muestra - peso de la muestra después del calentamiento)/peso inicial de la
muestra] x 100

Prueba de tension

Después de que la muestra, en estado de flexion, se dejo en reposo durante un tiempo predeterminado a temperatura
ambiente, se observo el grado de migracion y el grado se expresé como un valor numérico. Las caracteristicas fueron
mejores ya que el valor estaba mas cerca de 0.

Medicién de resistencia a la luz

Se monté una muestra en un aparato de meteorizacion acelerada (QUV) y se irradié con luz ultravioleta (UV) durante
200 horas por el método de ASTM 4329-13 y, a continuacion, se calcularon los cambios de color mediante el uso de
un reflectometro.

Medida de resistencia al calor

Un grado de decoloracion de la muestra inicial de acuerdo con el método de medicion de pérdida volatil y la muestra
después de que se midio la prueba de pérdida volatil. El valor de medicién se determind mediante cambios en el valor
E con respecto a los valores L, a, b mediante el uso de un colorimetro.

Ejemplo experimental 1: Composiciones plastificantes a base de DOTP

1. Composicion plastificante mixta de DOTP y TBC

DOTP y TBC se mezclaron en proporciones de mezcla de los Ejemplos 1-1 a 1-5 enumerados en la Tabla 1 para
obtener composiciones plastificantes mixtas, y las composiciones se usaron como muestras experimentales.

Con referencia a ASTM D638, las muestras se prepararon de tal manera que 40 partes en peso de la composicion
plastificante mixta, 2,5 partes en peso de un estabilizador auxiliar (ESO) y 3 partes en peso de un estabilizador (LOX-
430) se mezclaron con 100 partes en peso de PVC en un supermezclador de 3 L a 700 rpm y una temperatura de 98
°C, se prepard una lamina de 5 mm de espesor utilizando un molino de rodillos a 160 °C durante 4 minutos, y una
lamina que tiene un espesor de 1 mm a 3 mm se prepard a continuacién presionando a baja presion durante 2,5
minutos y presionando a alta presién durante 2 minutos a una temperatura de 180 °C. Las propiedades fisicas de cada
muestra se evaluaron para los elementos de prueba descritos anteriormente, y los resultados de los mismos se
resumen en la Tabla 6 a continuacion.
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Como se ilustra en la Tabla 6, cuando se compararon los Ejemplos 1-1 a 1-5 y los Ejemplos comparativos 1y 2 usando
plastificantes DOP y DOTP, como productos comerciales ampliamente vendidos, se puede confirmar que los Ejemplos
1-1 a 1-5 tenian todas las propiedades fisicas, tales como dureza, tiempo de absorcion, resistencia a la traccion, tasa
de alargamiento, resistencia a la tension y migracion, iguales o mejores que los Ejemplos comparativos 1y 2. Ademas,
puede entenderse que los Ejemplos 1-1 a 1-5 mejoraron las malas propiedades fisicas de los productos plastificantes
convencionales.

En un caso en el que el tiempo de absorcion del plastificante fue corto, la procesabilidad puede mejorarse. Sin
embargo, dado que pueden producirse limitaciones debido a la gelificacion durante el procesamiento, incluso en el
caso de que el tiempo de absorcion sea excesivamente corto, puede ser necesario mantener un tiempo de absorcién
apropiado. Desde este punto de vista, con respecto a los Ejemplos 1-4 y 1-5 en los que se mezclé una cantidad
excesiva de TBC, el tiempo de absorcién parecia ser relativamente corto y, por lo tanto, existe la posibilidad de que
las limitaciones debido a la gelificacion puedan ocurrir durante el procesamiento cuando se usé la composicion
plastificante. Sin embargo, con respecto a los Ejemplos 1-1 a 1-3 en los que la cantidad de TBC se ajusto
apropiadamente, dado que la absorcidn se realizé durante un periodo de tiempo apropiado, se confirmé que las
limitaciones no ocurrian. Ademas, se puede confirmar que una diferencia en las propiedades fisicas, tales como la
pérdida volatil, fue grande de acuerdo con el ajuste de la relaciéon de mezcla. Por lo tanto, puede entenderse que se
puede obtener una mejor composicién plastificante cuando la relacion de mezcla se ajusté apropiadamente.

2. Composicion plastificante mixta de DOTP y TOC
DOTP y TOC se mezclaron en relaciones de mezcla de los Ejemplos 2-1 a 2-5 enumerados en la Tabla 1 para obtener
composiciones plastificantes mixtas, y las composiciones se usaron como muestras experimentales. La preparacion

de las muestras y la evaluacion de las propiedades fisicas se realizaron de la misma manera que en [1. Composicion
de plastificante mixta de DOTP y TBC], y sus resultados se presentan en la Tabla 7 a continuacion.

1"
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Como se ilustra en la Tabla 7, cuando se compararon los Ejemplos 2-1 a 2-5 y los Ejemplos comparativos 1 y 2
mediante el uso de plastificantes DOP y DOTP, como productos comerciales ampliamente vendidos, se puede
confirmar que los Ejemplos 2-1 a 2-5 tenian todas las propiedades fisicas iguales o mejores que el producto DOTP
convencional. Ademas, puede entenderse que los Ejemplos 2-1 a 2-5 mejoraron las malas propiedades fisicas de los
productos plastificantes convencionales.

Con respecto al tiempo de absorcidn, puede entenderse que los ejemplos 2-1 a 2-3 tuvieron un tiempo de absorcién
apropiado, pero los ejemplos 2-4 y 2-5 requirieron un tiempo de absorcion relativamente largo. Dado que esto puede
causar el deterioro de la capacidad de procesamiento y la productividad, también se puede confirmar que, en algunos
casos, se debe tener cuidado cuando se mezcla una cantidad excesiva de TOC.

3. Composicion plastificante mixta de DOTP y TPC

EIDOTP y el citrato de tripentil (TPC) o el citrato de triamilo se mezclaron en las relaciones de mezcla de los Ejemplos
3-1 a 3-3 enumerados en la Tabla 1 para obtener composiciones de plastificantes mixtas, y las composiciones se
usaron como muestras experimentales. Las muestras se prepararon de la misma manera que en [1. Composicion
plastificante mixta de DOTP y TBC] excepto que se usé un estabilizador, BZ153T, durante la formulacion de la lamina,
se evaluaron de manera similar las propiedades fisicas y sus resultados se presentan en la Tabla 8 a continuacion.

13



ES 2788733 T3

14



10

15

ES 2788 733 T3

Como se ilustra en la Tabla 8, cuando se compararon los Ejemplos 3-1 a 3-3 y los Ejemplos comparativos 1 y 2
mediante el uso de plastificantes DOP y DOTP, como productos comerciales ampliamente vendidos, se puede
confirmar que los Ejemplos 3-1 a 3-3 tenian todas las propiedades fisicas iguales o mejores que el producto DOTP
convencional. Ademas, puede entenderse que los Ejemplos 3-1 a 3-3 mejoraron las malas propiedades fisicas de los
productos plastificantes convencionales.

4. Composicion plastificante mixta de DOTP y THC

EI DOTP vy el citrato de trihexilo (THC) se mezclaron en relaciones de mezcla de los Ejemplos 4-1 a 4-3 enumerados
en la Tabla 1 para obtener composiciones plastificantes mixtas, y las composiciones se usaron como muestras
experimentales. Las muestras se prepararon de la misma manera que en [1. Composicion plastificante mixta de DOTP
y TBC], excepto que se usé un estabilizador, BZ153T, durante la formulacién de la Id&mina, se evaluaron de manera
similar las propiedades fisicas y los resultados de la misma se presentan en la Tabla 9 a continuacién.

15
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Como se ilustra en la Tabla 9, cuando se compararon los Ejemplos 4-1 a 4-3 y los Ejemplos comparativos 1 y 2
mediante el uso de plastificantes DOP y DOTP, como productos comerciales ampliamente vendidos, se puede
confirmar que los Ejemplos 4-1 a 4-3 tenian todas las propiedades fisicas iguales o mejores que el producto DOTP
convencional. Ademas, puede entenderse que los Ejemplos 4-1 a 4-3 mejoraron las malas propiedades fisicas de los
productos plastificantes convencionales.

5. Composicion plastificante mixta de DOTP y TiBC

El DOTP vy el citrato de triisobutilo (TiBC) se mezclaron en las relaciones de mezcla de los Ejemplos 5-1 a 5-4
enumerados en la Tabla 1 para obtener composiciones plastificantes mixtas, y las composiciones se usaron como
muestras experimentales. La preparacion de las muestras y la evaluacién de las propiedades fisicas se realizaron de
la misma manera que en [1. Composicién plastificante mixta de DOTP y TBC] excepto que la temperatura de trabajo
durante la evaluacion de la pérdida volatil se ajusté a 100 °C, y los resultados de la misma se presentan en la Tabla
10 a continuacion.

[Tabla 10]
Plastificante | Dureza (Shore | Resistencia a la Tasa de Pérdida de |Pérdida volatil
"A") traccion (Kg/cm?) | alargamiento | migracion (%) (%)
(%)
Ejemplo 5-1 8:2 86,0 228,6 311,2 0,82 2,35
Ejemplo 5-2 6:4 85,4 2213 308,5 1,02 4,62
Ejemplo 5-3 4:6 84,0 217,9 302,5 1,37 6,88
Ejemplo 5-4 2:8 83,0 211,6 294,6 1,88 7,85
Ejemplo comparativo DOTP 89,6 230,7 315,7 0,70 0,84
Ejemplo comparativo TiBC 82,5 200,3 282,5 3,56 11,57

Como se ilustra en la Tabla 10, cuando se compararon los Ejemplos 5-1 a 5-4 y el Ejemplo Comparativo 2 usando un
plastificante DOTP, como un producto comercial ampliamente vendido, se puede confirmar que los Ejemplos 5-1 a 5-
4 tenian todas las propiedades fisicas iguales o mejores que el producto DOTP convencional. Ademas, puede
entenderse que los Ejemplos 5-1 a 5-4 mejoraron las malas propiedades fisicas del producto plastificante
convencional.

Con respecto a los Ejemplos 5-3 y 5-4 en los que se incluyé una cantidad relativamente excesiva de TiBC en
comparacion con los Ejemplos 5-1 y 5-2, se puede confirmar que la resistencia a la traccion y la tasa de alargamiento
se redujeron y la pérdida de migracion y la pérdida de volatilidad se redujeron significativamente. Es decir, también se
puede confirmar que, en algunos casos, se debe tener cuidado cuando se mezcla una cantidad excesiva de TiBC.

6. Composicion plastificante mixta de DOTP y TiNC

El DOTP vy el citrato de triisononilo (TINC) se mezclaron en las relaciones de mezcla de los Ejemplos 6-1 a 6-5
enumerados en la Tabla 1 para obtener composiciones plastificantes mixtas, y las composiciones se usaron como
muestras experimentales. Las muestras se prepararon de la misma manera que en [1. Composicion plastificante mixta
de DOTP y TBC], excepto que se uso un estabilizador, BZ153T, durante la formulacion de la lamina, se evaluaron de
manera similar las propiedades fisicas y los resultados de la misma se presentan en la Tabla 11 a continuacion.

[Tabla 11]
Plastificante Dureza Resistencia a Tasa de Pérdida de Pérdida | Resistencia a
(Shore "A") | latraccién |alargamiento| migracion | volatil (%) la luz (E)
(Kglcm?) (%) (%)
Ejemplo 6-1 9:1 92,2 238,0 326,9 1,04 0,56 1,95
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(continuacion)

Plastificante Dureza Resistencia a Tasa de Pérdida de Pérdida | Resistencia a
(Shore "A") | latraccion |alargamiento| migracion | volatil (%) laluz (E)
(Kg/em?) (%) (%)
Ejemplo 6-2 7:3 92,5 2448 335,5 0,85 0,48 1,68
Ejemplo 6-3 5:5 92,8 2492 346,6 0,62 0,42 1,39
Ejemplo 6-4 37 941 257,5 360,3 0,54 0,50 1,02
Ejemplo 6-5 1:9 94,8 261,4 369,3 0,58 0,43 0,88
Ejemplo DOTP 92,0 227,5 3151 1,51 0,79 2,71
comparativo 2

Como se ilustra en la Tabla 11, cuando se compararon los Ejemplos 6-1 a 6-4 y el Ejemplo Comparativo 2 usando un
plastificante DOTP, como un producto comercial ampliamente vendido, se puede confirmar que los Ejemplos 6-1 a 6-
4 tenian todas las propiedades fisicas iguales o mejores que el producto DOTP convencional. Ademas, puede
entenderse que los Ejemplos 6-1 a 6-4 mejoraron las malas propiedades fisicas del producto plastificante
convencional.

Con respecto a los Ejemplos 6-3 y 6-4 en los que se incluyé una cantidad relativamente excesiva de TiNC en
comparacion con los Ejemplos 6-1 y 6-2, se puede confirmar que la eficiencia de plastificacion se redujo a medida que
se aumento significativamente la dureza. Es decir, también se puede confirmar que, en algunos casos, se debe tener
cuidado cuando se mezcla una cantidad excesiva de TiNC.

3. Composicion plastificante mixta de DOTP y BOC

EI DOTP vy el citrato de butiloctilo (BOC) se mezclaron en relaciones de mezcla de los Ejemplos 7-1 a 7-3 (BOC-A) y
los Ejemplos 8-1 a 8-3 (BOC-B) enumerados en la Tabla 1 para obtener composiciones plastificantes mixtas, y las
composiciones se usaron como muestras experimentales. Las muestras se prepararon de la misma manera que en
[1. Composicion plastificante mixta de DOTP y TBC], excepto que se us6 un estabilizador, BZ153T, durante la
formulacion de la lamina, las propiedades fisicas se evaluaron de manera similar, y los resultados de la misma se
presentan en la Tabla 12 a continuacion.

[Tabla 12]
Plastificante Durez"'aA\ SShore Resi.s’tencia a Ig ala-l;g:ran?eento I.'-’érdi.d’a doe Pérdidoa volatil

) traccion (Kg/cm?) (%) migracion (%) (%)

Ejemplo 7-1 85:15 88,3 228,0 334,7 0,22 0,85
Ejemplo 7-2 7:3 88,0 222,6 331,6 0,18 0,42
Ejemplo 7-3 6:4 87,9 225,5 336,4 0,15 0,35
Ejemplo 8-1 85:15 88,2 2228 332,7 0,20 0,59
Ejemplo 8-2 73 88,7 225,8 338,6 0,16 0,46
Ejemplo 8-3 6:4 89,8 229,7 3394 0,12 0,32
Ejemplo cgmparativo DOTP 89,5 228,8 318,1 0,24 1,08

Como se ilustra en la Tabla 12, cuando se compararon los Ejemplos 7-1 a 7-3, los Ejemplos 8-1 a 8-3 y el Ejemplo
comparativo 2 mediante el uso de un plastificante DOTP, como un producto comercial ampliamente vendido, se puede
confirmar que los Ejemplos 7-1 a 7-3 y los Ejemplos 8-1 a 8-3 tenian todas las propiedades fisicas iguales o mejores
que el producto DOTP convencional. En particular, puede entenderse que la tasa de alargamiento y las caracteristicas
de pérdida volatil se mejoraron significativamente.

Ejemplo experimental 2: Composiciones plastificantes a base de DINTP

18
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Como se ilustra en la Tabla 13, cuando se compararon los Ejemplos 9-1 a 9-4, el Ejemplo Comparativo 4 mediante el
uso de un plastificante DINTP, como un producto comercial ampliamente vendido, y el Ejemplo Comparativo 5, en el
que no se incluyé un material a base de tereftalato, se puede confirmar que los ejemplos 9-1 a 9-4 tenian todas las
propiedades fisicas iguales o mejores que el producto DINTP convencional. Ademas, puede entenderse que los
Ejemplos 9-1 a 9-4 mejoraron las malas propiedades fisicas de los productos plastificantes convencionales.

Con respecto a los Ejemplos 9-3 y 9-4 en los que se incluyé una cantidad relativamente excesiva de TBC en
comparacioén con los Ejemplos 9-1 y 9-2, se puede confirmar que los efectos de mejorar la resistencia a la traccion y
la tasa de alargamiento fueron insignificantes. Es decir, también se puede confirmar que, en algunos casos, se debe
tener cuidado cuando se mezcla una cantidad excesiva de TBC.

2. Composicion plastificante mixta de DINTP y TOC

Se mezclaron DINTP vy citrato de trioctilo (TOC) en relaciones de mezcla de los Ejemplos 10-1 a 10-4 enumerados en
la Tabla 2 para obtener composiciones plastificantes mixtas, y las composiciones se usaron como muestras
experimentales. Las muestras se prepararon de la misma manera que en [1. Composicién plastificante mixta de DOTP
y TBC] excepto que se uso un estabilizador, BZ153T, durante la formulacién de la lamina y la temperatura de trabajo
durante la evaluacion de la pérdida volatil se ajustd a 100 °C, y los resultados de la misma se presentan en la Tabla
14 a continuacion.
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Como se ilustra en la Tabla 14, cuando se compararon los Ejemplos 10-1 a 10-4, el Ejemplo Comparativo 4 mediante
el uso de un plastificante DINTP, como un producto comercial ampliamente vendido, y el Ejemplo Comparativo 6, en
el que no se incluy6 un material a base de tereftalato, se puede confirmar que los ejemplos 10-1 a 10-4 tenian todas
las propiedades fisicas iguales o mejores que el producto DINTP convencional. Ademas, puede entenderse que los
Ejemplos 10-1 a 10-4 mejoraron las malas propiedades fisicas del producto plastificante convencional.

3. Composicion plastificante mixta de DINTP y TiBC

Se mezclaron DINTP y citrato de triisobutilo (TiBC) en relaciones de mezcla de los Ejemplos 11-1 a 11-4 enumerados
en la Tabla 2 para obtener composiciones plastificantes mixtas, y las composiciones se usaron como muestras
experimentales. Las muestras se prepararon de la misma manera que en [1. Composicion plastificante mixta de DOTP
y TBC], excepto que se uso un estabilizador, BZ153T, durante la formulacion de la lamina y la temperatura de trabajo
durante la evaluacion de la pérdida volatil se ajusté a 100 °C, y los resultados de la misma se presentan en la Tabla
15 a continuacion.

[Tabla 15]
Plastificante Dureza Resistencia a Tasa de Pérdida de Pérdida | Resistencia a
(Shore "A") | latraccion |alargamiento| migracion | volatil (%) la luz (E)
(Kg/em?) (%) (%)

Ejemplo 11-1 8:2 90,8 236,1 348,5 2,12 1,83 1,82
Ejemplo 11-2 6:4 89,5 237,5 332,8 2,00 2,11 1,46
Ejemplo 11-3 4:6 87,3 228,9 320,9 2,86 2,59 1,25
Ejemplo 11-4 2:8 87,1 221,0 315,1 3,26 3,44 1,11

Ejemplo DINTP 92,5 235,7 318,7 2,99 0,89 3,56
comparativo 4

Ejemplo TiBC 86,0 210,3 296,7 7,56 14,23 1,09
comparativo 7

Como se ilustra en la Tabla 15, cuando se compararon los Ejemplos 11-1 a 11-4, el Ejemplo Comparativo 4 mediante
el uso de un plastificante DINTP, como un producto comercial ampliamente vendido, y el Ejemplo Comparativo 7, en
el que no se incluy6 un material a base de tereftalato, se puede confirmar que los ejemplos 11-1 a 11-4 tenian todas
las propiedades fisicas iguales o mejores que el producto DINTP convencional. Ademas, puede entenderse que los
Ejemplos 11-1 a 11-4 mejoraron las malas propiedades fisicas de los productos plastificantes convencionales.

Con respecto a los Ejemplos 11-3 y 11-4 en los que se incluyé una cantidad relativamente excesiva de TiBC en
comparacion con los Ejemplos 11-1 y 11-2, se puede confirmar que los efectos de mejorar las caracteristicas de
resistencia a la traccion y tasa de alargamiento fueron insignificantes. Es decir, también se puede confirmar que, en
algunos casos, se debe tener cuidado cuando se mezcla una cantidad excesiva de TiBC.

Ejemplo experimental 3: Composiciones plastificantes mixtas de primera mezclay BOC

La primera mezcla (DOTP/BOTP/DBTP) del Ejemplo de preparacion 3 y el citrato de butiloctilo (BOC) se mezclaron
en las relaciones de mezcla de los Ejemplos 12-1 a 12-3 (BOC-A) y los Ejemplos 13-1 a 13-3 (BOC -B) enumerados
en la Tabla 3 para obtener composiciones plastificantes mixtas, y las composiciones se usaron como muestras
experimentales. Las muestras se prepararon de la misma manera que en [1. Composicién plastificante mixta de DOTP
y TBC], excepto que se afiadieron 50 partes en peso de la composicién plastificante mixta, no se agregd un
estabilizador auxiliar (ESO) y se us6 un estabilizador, BZ153T, durante la formulacion de la lamina, las propiedades
fisicas se evaluaron de manera similar, y sus resultados se presentan en las Tablas 16 y 17 a continuacion.

[Tabla 16]
e Dureza (Shore | Resistencia a la Tasa Sje Pérdida de |Pérdida volatil
Plastificante wAn o 2\ | alargamiento | . o o
A") traccion (Kg/cm?) (%) migracion (%) (%)
Ejemplo 12-1 85:15 82,3 208,04 344,68 3,94 1,62
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(continuacion)

Plastfcante | DUreza (Shore | Resistencia a alaTrSan de | Perdida de |Pérdida volati
) traccion (Kg/cm?) (%) migracion (%) (%)
Ejemplo 12-2 7:3 81,0 202,56 341,64 3,69 1,42
Ejemplo 12-3 6:4 80,9 205,51 346,35 3,21 1,28
Ejemplo 13-1 85:15 81,2 202,84 342,71 3,71 1,59
Ejemplo 13-2 7:3 81,7 205,76 348,63 3,32 1,36
Ejemplo 13-3 6:4 82,8 209,66 348,12 2,90 1,19
Ejemplo comparativo| Primera 81,8 212,82 349,42 4,24 1,79
8 mezcla
[Tabla 17]
Prueba de tension 24 horas | 72 horas | 168 horas

Ejemplo 12-1 1,0 1,5 2,0

Ejemplo 12-2 1,0 0,5 2,0

Ejemplo 12-3 0,5 1,0 1,5

Ejemplo 13-1 1,0 1,5 2,0

Ejemplo 13-2 1,0 1,0 1,5

Ejemplo 13-3 1,0 1,5 1,5

Ejemplo comparativo 8 1,5 2,0 2,5

Como se ilustra en las Tablas 16 y 17, cuando los Ejemplos 12-1 a 12-3, los Ejemplos 13-1 a 13-3 y el Ejemplo
comparativo 8 que usan la composicion de plastificante mixta, como una composicién mixta de DOTP, BOTP y DBTP,
se compararon, se puede confirmar que los ejemplos 12-1 a 12-3 y los Ejemplos 13-1 a 13-3 tenian todas las
propiedades fisicas iguales o mejores que el producto convencional.

Ejemplo experimental 4: Composiciones plastificantes mixtas de tercera mezclay TBC o TOC

La tercera mezcla (DINTP/OINTP/DOTP) del Ejemplo de preparacion 4 y citrato de tributilo (TBC) o citrato de trioctilo

(TOC) se mezclaron en relaciones de mezcla de los Ejemplos 14-1 a 14-4 y el Ejemplo 15-1 enumerados en la Tabla
4 para obtener composiciones plastificantes mixtas, y las composiciones se usaron como muestras experimentales.
La preparacion de las muestras y la evaluacion de las propiedades fisicas se realizaron de la misma manera que
antes, y los resultados de las mismas se presentan en las Tablas 18 y 19 a continuacion.

[Tabla 18]
Plastificante Resistem.:!a a ala-lr:g:?nideito I;éirg;jrggcgne Pe"rQida . .
Dureza la traccion o o volatil (%) | Resistencia a

(Shore "A") | (Kglem?) (%) (%) la luz (E)
Ejemplo 14-1 95:5 92,0 254,5 308,2 1,90 0,73 3,21
Ejemplo 14-2 7:3 91,1 246,0 303,6 1,71 0,85 2,85
Ejemplo 14-3 5:5 88,2 241,0 297,0 1,63 0,93 2,12
Ejemplo 14-4 1:9 86,5 216,3 264,6 1,68 2,12 2,01
Ejemplo 15-1 7:3 92,5 257,5 299,3 1,48 0,65 2,94
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(continuacién)

Resistencia a Tasa de Pérdida de o . .
- Dureza 2 ) . . Pérdida | Resistencia a
Plastificante (Shore "A") la traccion | alargamiento | migracion volatil (%) la luz (E)
(Kglem?) (%) (%) °
Ejemplo DOTP 91,6 246.,4 296,6 1,68 0,72 5,67
comparativo 2
Ejemplo Tercera 92,8 254,4 309,0 2,03 0,72 5,23
comparativo 9 mezcla
[Tabla 19]
Prueba de tension 24 horas | 72 horas | 168 horas
Ejemplo 14-1 0,5 1,5 1,5
Ejemplo 14-2 0 0,5 1,0
Ejemplo 14-3 0 0,5 0
Ejemplo 14-4 0 0 0
Ejemplo 15-1 0,5 1,0 1,5
Ejemplo comparativo 2 0,5 1,0 1,5
Ejemplo comparativo 9 0,5 1,5 1,5

Como se ilustra en las Tablas 18 y 19, cuando se compararon los Ejemplos 14-1 a 14-4, el Ejemplo 15-1 y el Ejemplo
comparativo 9 que usan la composicién plastificante mixta, como una composiciéon mixta de DINTP, OINTP y DOTP,
puede confirmarse que los Ejemplos 14-1 a 14-4 y el ejemplo 15-1 tenian todas las propiedades fisicas iguales o
mejores que el producto convencional.

Con respecto al Ejemplo 14-4 en el que se incluy6 una cantidad relativamente excesiva de TBC en comparacion con
los Ejemplos 14-1 a 14-3, se puede confirmar que las caracteristicas de resistencia a la traccién y tasa de alargamiento
se redujeron y la pérdida volatil también fue escasa. Es decir, también se puede confirmar que, en algunos casos, se
debe tener cuidado cuando se mezcla una cantidad excesiva de TBC.

Ejemplo experimental 5: Composiciones plastificantes mixtas de DOTP, TBC y aceite epoxidado

1. Composicion plastificante mixta de DOTP, TBC y ESO

DOTP, TBC y ESO se mezclaron en proporciones de mezcla de los Ejemplos 16-1 a 16-5 enumeradas en la Tabla 5
para obtener composiciones plastificantes mixtas, y las composiciones se usaron como muestras experimentales. Las
muestras se prepararon de la misma manera que en [1. Composicion plastificante mixta de DOTP y TBC], excepto
que se afiadieron 30 partes en peso de la composicion plastificante mixta, no se agregé un estabilizador auxiliar (ESO),
y se usaron adicionalmente 0,5 partes en peso de didxido de titanio (TiO2) durante la formulacion de la lamina, las
propiedades fisicas se evaluaron de manera similar y los resultados de la misma se presentan en la Tabla 20 a
continuacion, y los resultados de la prueba de resistencia al calor se presentan en las Figs. 1y 2.

[Tabla 20]
Plastificante Dureza (Shore | Resistencia a la ala-[a:?nideento Pérdida de |Pérdida volatil
"A") traccion (Kg/cm?) g(%) migracion (%) (%)
Ejemplo 1-2 73 94,2 246,7 300,8 0,92 1,57
Ejemplo 16-1 3:5:2 93,0 247.,8 313,9 0,59 1,55
Ejemplo 16-2 6:3:1 94,0 252,5 322,3 0,68 1,14
Ejemplo 16-3 6:2:2 94,3 252,5 322,2 0,62 0,80
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(continuacion)

o Dureza (Shore | Resistencia a la Tasa fje Pérdida de |Pérdida volatil
Plastificante " AN . 2\ |alargamiento| . o o
A") traccion (Kg/cm?) (%) migracion (%) (%)
Ejemplo 16-4 5:3:2 94,0 2479 310,1 0,64 1,00
Ejemplo 16-5 4:4:2 93,5 243,2 316,4 0,53 1,17
Ejemplo comparativo)  h5pp 95,5 268,5 311,0 0,78 0,61

Como se ilustra en la Tabla 20, cuando se compararon los Ejemplos 16-1 a 16-5 y el Ejemplo comparativo 2, la
composicion plastificante DOTP como un producto usado convencionalmente, se puede confirmar que las
composiciones plastificantes de los ejemplos tenian propiedades iguales o mejores que el producto convencional.

Con referencia a las imagenes de las Figs. 1 y 2 como resultados de la prueba de resistencia al calor, se puede
confirmar que, dado que el Ejemplo 1-2, en el que no se afadid aceite epoxidado, era vulnerable al calor, se
ennegrecio. Sin embargo, se puede confirmar que no hubo cambios cuando se agregd una cantidad predeterminada
de aceite epoxidado. Es decir, en un caso en el que se agregé un material a base de citrato para mejorar las
propiedades fisicas de DOTP como producto convencional, se puede confirmar que las caracteristicas de resistencia
al calor pueden ser relativamente escasas, pero incluso la resistencia al calor también se mantuvo y mejor6 cuando el
aceite epoxidado se afiadié al mismo tiempo.

2. Composicion plastificante mixta de DOTP, TOC y ESO

DOTP, TOC y ESO se mezclaron en relaciones de mezcla de los Ejemplos 17-1 a 17-3 enumerados en la Tabla 5
para obtener composiciones plastificantes mixtas, y las composiciones se usaron como muestras experimentales.

Con referencia a ASTM D638, las muestras se prepararon de tal manera que 50 partes en peso de la composicion
plastificante mixta, 40 partes en peso de un relleno (OMYA1T), 5 partes en peso de un estabilizador (RUP-144) y 0,3
partes en peso de un lubricante (St-A) se mezclaron con 100 partes en peso de PVC en un supermezclador de 3 L a
700 rpm y a una temperatura de 98 °C, se prepard una lamina de 5 mm de espesor utilizando un molino de rodillos a
160 °C durante 4 minutos y, a continuacion, se preparé una lamina con un espesor de 1 mm a 3 mm presionando a
baja presién durante 2,5 minutos y presionando a alta presion durante 2 minutos a una temperatura de 180 °C.

Las propiedades fisicas de cada muestra se evaluaron para los elementos de prueba descritos anteriormente, y las
muestras se evaluaron de la misma manera que en [1. Composicion plastificante mixta de DOTP y TBC] excepto que
la temperatura de trabajo se ajusté a 121 °C y la evaluacién se llevé a cabo durante 168 horas durante la medicion de
pérdida volatil. Los siguientes elementos se evaluaron adicionalmente y sus resultados se presentan en las Tablas 21
y 22 a continuacion, y los resultados de la prueba de resistencia al calor se presentan en la FIG. 3)

<Elementos de prueba adicionales>

Resistencia a la traccion residual

La medicion se realizé de la misma manera que la medicion de resistencia a la traccion descrita anteriormente,
y se usaron muestras expuestas a 121 °C durante 168 horas.

Alargamiento residual

La medicion se realizé de la misma manera que la medicién de la tasa de alargamiento descrita anteriormente, y se
usaron muestras expuestas a 121 °C durante 168 horas.

Resistencia a baja temperatura

Cinco muestras preparadas se dejaron reposar a una temperatura especifica durante 3 minutos y, a continuacion, se
alcanzaron. La temperatura se midié cuando tres de las cinco muestras se rompieron.
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Como se ilustra en la Tabla 21, cuando se compararon los Ejemplos 17-1 a 17-3 y los Ejemplos comparativos 10y 11,
las composiciones plastificantes DIDP y DINIP como productos usados convencionalmente, se puede confirmar que
las composiciones plastificantes de los ejemplos tenian propiedades iguales o mejores que los productos
convencionales. En particular, puede confirmarse que las propiedades de resistencia a baja temperatura fueron casi
las mismas que las de los productos convencionales, pero las propiedades de resistencia al calor mejoraron
significativamente.

Con referencia a una imagen de la FIG. 3 como resultados de la prueba de estabilidad térmica, se puede confirmar
que, dado que los Ejemplos comparativos 10 y 11, como los productos convencionales, eran vulnerables al calor, los
Ejemplos comparativos 10 y 11 se ennegrecieron. Sin embargo, se puede confirmar que no hubo cambios cuando se
afadi6 una cantidad predeterminada de aceite epoxidado. Es decir, en un caso en el que se afiadid aceite epoxidado
asi como un material a base de citrato para mejorar las propiedades fisicas de los productos plastificantes
convencionales tales como DIDP y DINIP, se confirmé que incluso la estabilidad térmica también se puede mantener
y mejorar.

Ejemplo experimental 6: Comparacion con el material a base de citrato de acetilo

Para comparar las diferencias en las propiedades fisicas entre un caso, en el que se incluyé un grupo acetilo en el
material a base de citrato, y un caso en el que no se incluyd un grupo acetilo en el material a base de citrato, los
Ejemplos 1-2, 2 -2, y 5-2 y el Ejemplo Comparativo 12, una composicién plastificante en la que se mezclaron citrato
de acetil 2-etilhexilo y DOTP, se usaron como muestras experimentales. La preparacion de las muestras y la
evaluacion de las propiedades fisicas se realizaron de la misma manera que en [1. Composicion plastificante mixta de
DOTP y TBC], y sus resultados se presentan en la Tabla 22 a continuacion.

Tabla 22]
Plastificante |Dureza (Shore| Resistencia a la Tasa de Pérdida de Pérdida
"A") traccion (Kg/cm?)| alargamiento |migracion (%)| volatil (%)
(%)

Ejemplo 1-2 DOTP+TBC 86,0 2213 315,5 0,23 2,88
(70:30)

Ejemplo 2-2 DOTP+TOC 89,5 231,6 328,1 0,13 0,60
(70:30)

Ejemplo 5-2 DOTP+TiBC 85,4 2213 308,5 1,02 4,62
(60:40)

Ejemplo DOTP+ATOC 91,2 237,9 284,6 0,25 0,54
comparativo 12 (70:30)

Como se ilustra en la Tabla 22, en un caso en el que se mezclé y uso citrato de acetil 2-etilhexilo, se puede confirmar
que, dado que la dureza se increment6 significativamente, la eficiencia de plastificacion, como una propiedad fisica
altamente requerida para un producto plastificante, puede deteriorarse y las caracteristicas de la tasa de alargamiento
también se redujeron. En consecuencia, dado que las pérdidas econdmicas y de proceso pueden ocurrir
secundariamente debido al hecho de que se necesitaba mas plastificante en comparaciéon con otros productos, se
puede entender que, en algunos casos, puede afectar negativamente a la calidad del producto segun la presencia de
grupo acetilo.
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REIVINDICACIONES
1. Una composicion plastificante que comprende:

un material a base de tereftalato; y

un material a base de citrato,

en la que una relacion en peso del material a base de tereftalato al material a base de citrato esta en un intervalo
de 8:2 a 6:4, en la que el material a base de citrato es uno en el que no se incluye un grupo acetilo, y

en la que el material a base de tereftalato y el material a base de citrato son, respectivamente,

(a) di(2-etilhexil)tereftalato (DEHTP o DOTP) y citrato de triisobutilo (TiBC), o
(b) tereftalato de diisononilo (DINTP) y citrato de tributilo (TBC), o
(c) tereftalato de diisononilo (DINTP) y citrato de triisobutilo (TiBC).

2. La composicion plastificante de la reivindicacion 1, que comprende ademas un aceite epoxidado.

3. La composicion plastificante de la reivindicacion 2, en la que el aceite epoxidado se incluye en una
cantidad de 1 partes en peso a 100 partes en peso basada en 100 partes en peso de la composicidn plastificante.

4. La composicion plastificante de la reivindicacién 2, en la que el aceite epoxidado comprende al menos
uno seleccionado del grupo que consiste en aceite de soja epoxidado, aceite de ricino epoxidado, aceite de linaza
epoxidado, aceite de palma epoxidado, éster de acido estearico epoxidado, éster de &cido oleico epoxidado, aceite de
pino epoxidado y éster de acido linoleico epoxidado.

5. Un método de preparacion de una composicion plastificante, comprendiendo el método:

la preparacion de un material a base de tereftalato y un material a base de citrato; y

la obtencién de una composicion plastificante mediante el mezclado del material a base de tereftalato y el material
a base de citrato

en una relacion en peso de 8:2 a 6:4,

en el que el material a base de citrato es uno en el que no se incluye un grupo acetilo, y

en el que el material a base de tereftalato y el material a base de citrato son, respectivamente,

(a) di(2-etilhexil)tereftalato (DEHTP o DOTP) y citrato de triisobutilo (TiBC), o
(b) tereftalato de diisononilo (DINTP) y citrato de tributilo (TBC), o
(c) tereftalato de diisononilo (DINTP) y citrato de triisobutilo (TiBC).

6. Una composicién de resina que comprende:

100 partes en peso de una resina; y
5 partes en peso a 150 partes en peso de la composicidn plastificante de la reivindicacion 1.

7. La composicién de resina de la reivindicacién 6, en la que la resina comprende al menos uno
seleccionado del grupo que consiste en acetato de vinilo de etileno, polietileno, polipropileno, cloruro de polivinilo,
poliestireno, poliuretano y un elastémero termoplastico.

8. La composicion de resina de la reivindicacion 6, en la que la composicion de resina es un material de al

menos un producto seleccionado del grupo que consiste en cables eléctricos, materiales para suelo, materiales para
interiores de automdviles, peliculas, laminas, papel tapiz y tubos.
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