Cn/

Menmoria @escvipﬁva

parca

utia petente de Invencidun,

por veinte 2fios en Espalia,
a favor de

Lzdoga S.p.A.

(sociedesd itzlizua)

cesidente en

Viele Abruzzi, 94

¥ilano (Italia)a

pOt‘:

"PROCEDIGIENTO PARA PAREPARAR HBS1ERHS

S e e T - -, - WS K e BN

LI VENTORES: Luciano lobile y Anteo Pona,
anibos de naclionaligdsyd itzliana,

FIIIORIDAD: Solicitud patente itazliszne
n2 11,550, del 20 de Junio de 1961.

--—--—_..q....‘-.--.-m...--.-.-..-..-..__—.._.———-_—-——.-......u--..

_—Gm Q-




10

15

20

s conocldo que los esteres de dcidos -ragos
wé&s alios junto con los policleoucles Torman una clase de |
producsos no idnicos cue poseen propiedades superficie acti-i
vas. 83 utilizan en particular cowoc sientes emulsionadores
para azeltes y grasas. Bste clase de productos incluye, oor
ejetplo, mono- y poli-csteres de los écidos liurico, palmi-
tico, zstedrico, oléico y otros con zlicol de etileno, gli~
cerol, sorbvitol, m&nitol y pentaeritritol, Cuando el ndmero
de 4touos de carbono de le cadena de alconol polihfdrico y
su estructura molecular peraite la climinacidn de una o mds
moléculas de agua, dendo lugar a la Formacién de anillos de
lactona, los productos de la cstearificacién son esteres par-
cisles ue 4cidos .rasos con mono- y dl-anaidro derivados de
log alcolioles polihfsricos.

Ll presevte invento se refiere a nuevos es~
teres de &cldos yrasos poseyendo G-v0 Atowos de carbono, con
Xilite, un poli-alcohol de cadena recta, conteniendo 5 4to-
Los de carbono. s conocidio gue la xilita, cuando se calien-
ta en presencia de catalizsiores écidos o alcalinos, tiende
a elinvinar una o uds woldculas de agua, Formando 1,4~anhidroi

xilite y 1,4,2,5-dicannidroxilitas E
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ALilita l,4-anbldro- 1,4,2,05~di-anni-
xilita. droxilita.

Agi, csterificando xilita con Acidos wra-
gog bejo las condiciones descritas en la biblioyurafis para
le preparacidén de esteres de poli-alcoholes con dcidos gra-
sos, #& ovtienen esteres conteulendo Jjusto un peguefio nime-
ro de hidroxilos libres, Sin ewbargo, con el fin de obtener
esterus de xilite que poseen ineresantes propiedades emul-
sionauoras, dispersoras y detergentes, la porcidn nidréfila
de 1a mwolécula de ester tiene que contener el numero mayor
posible de hidroxilcs libres, dejando invariable la porcidn
1ipbfila Gerivada del residuo de &cido graso, de modo gue
tiene cue adoptarse un cuidsdo especial para evitar cicliza-
cién ‘nterna de la xilita. El procedimiento segin el inven-
to, ¢ue ge demscribe a continuaciéh, permite preperar este-
res do 4cidos grasos con xilita, en cue ésta Gltima retiene:
libres todos los grupos de hidroxilo que uwo hayan sido este—:
rificudos con el écido grasc elegido. Lsta caracteristica
estructural confiere propiedades mejoradas a los productos
obtenidos, distinguiéndoles de productos anilogos descritos %

inasta ahora.
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Bl procedimiento sepin el invento consiste
en cailecntar 1 mol de xilita con aproxinadamente 0,5-1 mol

cido praso selecclousdo durante sproximadamente 2 horas,

s

el

£

4

siendo lz temperatura entre 90 & 120° ¢, rezlizéndose el ca-

lentamiento en une atwdsferas de gas inerte, tal como nitré-

geno y en presencia de un cztalizagdor Zcido, sin disolventes.
Uajo estas condiciones, el écido praso reacciona con la xili-

ta elimiuendo sdlo el spue deriveda de la esterificacidn. 8i,

por contraste, el tiewpo de reesccidn se prolongase mis de
dos horss, esto derd oripen z la formecidén de apua edicionsl
producila por la ciclizecidn interna de la xilita. En parti-
culer, suaudo la mezcla de reaceidn coniicne una proporcidn
de 2 woléculas de xilite por una de deido graso, habrd una
formacidn predominente del mono-ester del Acido graso con

xilita.

Une proporcién molecular més alta de dcido
@raso respecto & xilita, por ejemplo, 1 & 1, conduce a meyor
formacién de poli-esteres tales como el di- y tri-ester. La
eleccidu del catalizador écido de le reaccidn no es critice
y puede usarse una zwplia veriedesd de écidos con buenos re-
sultadou, tales como écido egulfdrico, &dcido fosférico, bi-
sufato vddico, sulfato de wluminio, 4cido alquil- 6 aril-
sulfdénico o sus umezclas. S¢ obiuvieron resultados particu-
lerwente satisfactorios utilizando 4cido p-tolueno=-sulfénico
y sus inbueros o- y m~tolueno-sufénicos. Como ge ha indicado

erribz, con respecto z los écidos Lrasos, pueden utilizarse

veutajosamente aguellos ¢ue contienen de 6 a 30 dtomos de
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carbono, bien sea saturados ¢ sin sggzlﬁr.
Se obtienen productos, cue muegtran pro-

piedsdes particulsrmente importanites, cowmo los {cidos gra-

’ .

508, (cidous ldurico, palmitico, cstedrico y oléico. Los si-

!

' |
gulienies ejenplos ilustran el invento sin fijer sus limitess

EJENPILO 1

Dogeientos gramos de deido ldurico (1 mol)

¥y 404 g. de xilita (2 moles) se derriten juntos, con agita-

cibn, & 100°C, Después ce suade B go. d6 dcido p-tolueno-

sulfduico (1% respecto a las sustzncias Que reaccionan) a
la mase derretids y al mismo tiempo se nhace pasar en bur-
bujas, vitrdgeno a trevés de la misma. La temperatura se

cumenva lLentamente y la destilacidn del agua de reaccidn

comienza a 11200, La tenperatura se mantiene a 114-1180C.
duranse 2 noras. Después de este penodo, se ha destilado

16 nl, de egua (1 mol).

La nase de resccidn enfriada es diluida
con benceno, y el exceso, xilite insoluble, se gepara por
geconsacidn. La solucidn de benceno se lava con una solu-
cibn e 1% de biczrbonato potédsico para eliminar el cata-

ligador y fiuelnente con sgua pura. Le solucidn lavada se

evepora nasta la secuedad y el residuo se disuelve en eta-
nol caliente y se decolora con carbdn vegetal. Bl producto

filtrado, a la evaporacidn, & 515 g. de un producto blan-

co gue, al wmuélisis, se encuentrs Gue consiste en 73 % de

monoluurato de xilite y &7 % de dilaursto de xilita.,
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buscientos cincuenta y seis gramos de

BIELPLO 2

dcido palmitico ( 1 mol ) se dejaron reaccionar con 304 g.

de xilita (2 woles). Después de derretir la masa (aproxima-

damente 1000 C.), se afiade 6 g. de 4dcido p-toluenosulfénico,
La esterificacidn se realiza como en el ejemplo 1. Después
de 8 horas, se recoge 19 ml. de sgua de reaccién. La masa de

reaccién se disuelve en benceno; la solucidn asi obtenida se

lave ccn KHCOz acuoso al 10% para separar el catalizador'y

y después cou sgue pura. Después de evaporar el benceno, el
produclo se disuelve en aproximzdamente 2 litrCs de etanol

en ebullicién, y después se entria e 250C y se deja reposar
& aquelle temperstura durante 2 horas, La mesa se filtra y |
el precipitado desecado (250 g.) se encuentra cue consiste

en 72,4 % de dipaluitato de xilita y 27,60 % de tripalmitato

de xilita. Bl filtrado evaporado a la sequedad da 140 g. de w

producto ceroso blanco conteniendo £5,2 % de monopaluitato

R

de xilita y 14,85 % de dipslumitato de xilita dispersible en
agusa.
EJLEPLO 3. '
Doscientos cetenta gramos de dcido estedrico:
comerc:..el (1 mol) se dejan reaccionar, coumo se describe arri-i
ba, con W04 ¢. (2 nole) de xilita, en presencia de 8,6 g. de
écido J-toluenosulfénico (1,4 % de la masa de reaccidén).
Después de £ noras, se recoge 15,5 ml. de
agua &2 resccibn. Lu mess de reaccidn se purifica, como se
descrive en el ejemplo £, De esta aners se obtiene 247 g,

de un roducto blanco, por cristaligacidn fraccional, conte- !
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niendo 8%,72 % de monoesterato de xilita y 16,07 i de dies- |

terato de zilite, junto con 180 .. de um producto blanco con-:

teniendo 71,15 % de diesterato de xilita y 28,72 % de tries-
terato de xilita.

BJELPLO 4

——

Doscierntos ochenta grenos (L mol) de dcido
oléico y 304 &. (& moles) de xilila, se dejz reaccionar de la.

. . . . \ -
uanera usual, en presencia de &cido p-toluenosulféunico, como

v se ha degerito. Se obtlene 19 nl,. de agua jespués de 2 ho-;

ras de reaccidn. Lo uasa de reaccidn se disuelve en benceno

y se lava con 10% de una solucién acuosa de KHCO5 hasta cue
desaparece la acidez libre, y después con agua. Después de
evaporar el benceno, seobituvo 411 g¢. de un producto aceitoso
castiaiio claro que no puede ser cristalizado, El producto es
dispersible en agus y contiene 54,% % de mono-oleato de xili-

ta ¥y 45,4 % de di-oleato de xilits.

LI
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La presente patente de Invencidn consta
de las siguientes reivindicecioness

l.- Procedimiento para preparar esteres

de xi.ita de &cidos yresos roseyendo 6-30 Atomos de carbono,

i
!
T
1
|

teniendo dichos esteres ut. elevado nbwero de grupos de aidrd-

xilo, caracterizado por calenter 1 nol de xilita con alrede=

dor de 0y5-1 noles c¢el écido yrsso seleccionado a QO-IQOOC
durante el rededor de & noras €n presencia de un cafalizador
deido y en ausencia de oxi eno atmosférico.

2+~ Procedimiento segln la reivindica-

. P . " . . . .
cion 1, carecterizado porcue el Acido graso utilizado es

4 . . ’ .
‘acido estearico.

3.- Procedimiento segin la reivindica-
cién &, caracterizado poroue el 4cido graso utilizsdo es
dcido léurico.

4.~ Procedimiento segln la reivindica-
cibnu 1, caracterizado porcue el 4cido graso utilizado es
decido peluftico.

5, Procedimiento segln la reivindica-
¢cidn 1, caracterizado porcue el fcido praso utilizado es
écldo oléico.

6.; Procedimiento secln la reivindica-
cibn 1, carecterizedo porcue el cotalizsdor dcido empleado
es &cido tolueno-sultfdéuico.

7. Procedimiento segln la reivindica-
cidn ¢, caracterizago porcue ¢l catalizador dcido utilizado

L s \ .
€8 acido p~toluenosultéuico.
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8.- FProcediulento para preparar esteres de
xilita de &cidos {Irasos.

Segtn se descrite y reivindics eh lz. prezente
neworiv degceriptive cue counsta de nueve nojas foliadas y es-

critas a wéculne por upns sola de SUS caras.

Ledrid 9

=0~-0~-0~




	Bibliographic data
	Description
	Claims



