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"PROCEDIMIERTG PARA PREPARAR AGKEKJES 
DETERSERPES* TERSIOACipiVOS., APRESTADÓRES 
YPMSTIFICAEPES".

IiEDOGAíi S^p,A*» entidad Italiana» 
residente en: Via Roberto Lepstit, 8* 
MIME, ftalla.

Da presente invención trata de éteres 
resultantes de la reacción de sucrosa con acrilo- 
nitriXo, acrilamida y acido itacónLoo, sus produc­
tos de condensación con ácidos grasos* y los prp- 

5* dttctos de reacción de éstos con óxido etilénico.

Q^oúcitante:
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Los nuevos productos obtenidos mediante el 
présente método son solubles en agua y pueden ser 
usados como materiales iniciales para la preparación 
de agentes tensioaotivos. Ademas, tienen propiedades 
plastificantes, aprestadoras y pellculígenas. De 
acuerdo con la presente invención, el método de pre­
paración consiste 'en hacer reaccionar un oiol de su-* 
crosa con uno o mas moles de acrilonitrilo, por ejem­
plo, en presencia de un catalizador fuertemente alca*** 
lino» a una temperatura entre 40 y 100aC.

En la reacción se puede usar agua o un sol­
vente orgánico inerte, tal como piridina, dimetil— 
formamida, dimetilsulfoxido, dimstilaoetamida,- B-metil

conteniendo grupos polares apropiados para tal fin.
Como catalizadores sé pueden usar hidroxidos 

alcalinos o alcalinoterreos, tales como los hidroxidos 
de sodio, potasio, litio, calcio o amonio, o alcéxidos 
alcalinos, tales como, metoxido de. sodio o potasio. Se 
prefiere, sin embargo, usar hidroxido de sodio o 
potasio.

Aunque es posible trabajar a una temperatu­
ra de reacción entre 40 y 100*0 , se prefiere una tem­
peratura de 55 a 7©flC, ya que una temperatura elevada 
promovería la polimerización del monomero usado y, 
por lo tanto, debe evitarse. Por otra parte, una tem­
peratura demasiado baja decelera la reacción. Dado 
que las reacciones que se describen en la presente 
invención son principalmente exotérmicas,, es a veces 
necesario proveer enfriamiento, especialmente al



comienzo de la reacción*
ln dichas condiciones* el rendimiento es 

aproximadamente del 95—100 por ciento* Dado que los 
derivados resultantes no son volátiles, los compo­
nentes volátiles pueden ser eliminados de lá mezcla 
de reacción por neutralización dél catalizador y 
destilación de la mezcla bajo vació* lías Sales y 
demás impurezas pueden ser eliminadas por disolución 
del producto en un solvente orgánico apropiado, tal 
como alcohol metílico:, filtración de la solución para 
eliminar las impurezas insolubles,, y destilación para 
eliminar el solventé*

, boa productos resultantes se pueden hacer 
reaccionar, ademas,,, con radicales de ácidos grasos 
apropiados a fin de obtener derivados acílicós que 
tienen excelentes propiedades tensioactivas*: En 
realidad, se pueden obtener,' ajustando el nnaefo y 
la naturaleza de las cadenas grasas introducidas* 
productos convenientes como detergentes, productos 
cosméticos, agentes emulsionantes, agentes espuman- 
tés» agentes dispersantes* etc*.

Eos ácidos grasos saturados é insaturados 
que mas comunmente se usan tienen 12 hasta 18 átomos 
de carbono, aunque se pueden usar ácidos de menor 
peso molecular» Para introducir los radicales aCilo 
se pueden usar esteres de ácidos grasos oon alcoholes 
muy volátiles de bajo peso molecular* tales como los 
ásteres metílico y etílico, anhídridos* cloruros de 
aciln, y esteres gliceríaicos, tales como aceites y 
¿grasas animales y vegetales naturales o triglióeridas
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sintéticas, La técnica empleada para obtener los 
derivados acílicos varía 3egún el derivado graso 
asado,; y se describirá en los ejemplos que a conti­
nuación se ofrecen*

5* Por lo. tanto» los productos acílicos obte-

pueden ser condensados con Oxido etüónico, dando 
origen a estructuras oxietilenízadas cuyas propieda­
des detergentes son muy superiores a las de las sucre 

10* gliceridas okietilenizadas conocidas. Esta superiori­
dad es puesta en evidencia principalmente por el he­
cho de que todos los conqsuestos nuevos de la presente 
invención son sumamente eficaces; en cambio, las su- 
croglieeridas oxietilenizadas son significativamente 

1 5 , 5 diferentes en cuanto a sus propiedades detergentes,
según el acido graso de cadena corta (acido láurico) 
o de cadera larga (ácido palmítico o esteárico) usado, 
siendo más eficaces las que contienan radicales cortos* 

Otra característica importante de los nuevos 
20, detergentes es que tienen un poder detergente muy ele­

vado a. temperaturas relativamente bajas* Así , una so­
lución de 5 g por litro, de ura substancia activa al 
5 por Ciento en los productos de adición usuales, a 
5Ó&C, tiene una detergencia comparable a la que tienen 

25i los detergentes comunes a 80ÍG*
Los siguientes ejemplos ilustran la inven­

ción, pero sin limitaría.
EJEMPLO 1 :

Preparación del beta-oianoetilóter de suorósa.
3 0* Ora cantidad de 821 g de. sucrosa se disuelve



en aproximadamente 1 litro de agua, y se agregan con 
agitación 144 g de acrilonitrilo y 18 mi de KQH al 
40 por ciento, la temperatura se mantiene a 6020 du­
rante 45 minutos, y a TOtC, también por 45 minutos.

5V La reacción se inicia pronto, y es exotérmica; la
viscosidad aumenta continuamente, y la mezcla de 
reacción torna clara*, Al termino de la reacción, el 
catalizador se neutráliza por adiaste del pH a 6,5-7 

■ con ácido clorhídrico^ luego la mezcla se evapora ba^o 
104 vacío hasta sequedad* A fin de separar las sales in­

orgánicas, formadas en la neutralización, la masa .
' . * . i  . * ~ . v* • •’ p-solida se disuelve en metanol anhidro, y# después de 

filtrar,: el metanol se destila bajo vacío, obtenían^ 
doseasí 900 g de un producto vitreo, claro, amari-¿

15» liento,, que es soluble en agua, metanol y dimetil-
fórmamida.Estas soluciones son viscosas*
EJEMPLO 2 :

Prenaraoion del . di—beta-cianoetiléter de sucrosa.
Siguiendo el susodicho procedimiento, 820 g . 

20* de sucrosa se disuelven en aproximad ámente l litro de
agua, y se agregan 9 mi de K30H acuoso, al 40 por cien 
to. Luego* 578 g de acrilonitrilo se agregan lentamen 
te, de a gotas, a la mezcla agitada que se mantiene a 
408Q durante 50 minutos, y a 8020 durante 35 minutos. 

2 5* La separación del producto puro se efectúa de la ma^
m r a  arriba descrita* El producto viscoso pesa 1250 g

‘ ' • • i  ■ l ■ ty es soluble en agua, metanol,/ dimetilformamida y 
acetona*
EJEMPLO 3 :

30» Preparación del tri—beta-cianoetileter de sucrosa*



Usa cantidad de 82 g de sucrosa y 8*5 mi 
de KDH el 40 por ciento se disuelven en 850 mi de 
dimetilformamida. Luego» 28,9 g de acrilonitrilo se 
agregan de a gotas a la solución agitada» La tempe­
ratura se mantiene a 602C durante 45 minutos, luego 
a 7020 por el mismo tiempo, Al termino de la reacción, 
el catalizador se neutraliza con ácido sulfúrico di­
luido, EL solvente se separa por destilación toa;}© va­
cío, y la separación del producto puro se realiza co­
mo en el ejemplo 1* EL producto amarillento pesa 105 
g y es soluble, tanto en agua, como en metanol. 
EJEMPLO 4 i

A una solución de 821 g de sucrosa en apro­
ximadamente 1 litro de agua, se agrégan 8 mi de KDH 
acuoso al 40 por ciento y 433 g de acrilonitrilo*.
La mezcla se calienta a 55eC durante 45 minutos, y a 
7Q2C durante upa hora» La separación sé realiza de 
la manera descrita en el Ejemplo 1. EL producto es 
vitreo, Claro y amarillento, y pesa 1200 g; es solu­
ble en agua» ,
EJEMPLO 5 :

En una solución de 342 g de sucrosa en 342 
mi de agua, 7t g de acrilamida y 7 mi de EOH acuoso 
al 40 por ciento» se introduce 0 ,3 g de Cu reducido. 
La mezcla se calienta durante una hora a 6020 y du­
rante otra hora a 7020, luego se neutraliza (pH 6,5-7) 
con ácido clorhídrico diluido. EL producto puro se 
obtiene de acuerdo con el Ejemplo 1» Si el producto



5.4

10.

-  7

se enfría en condiciones anhidras » puede ser molido.
El rendimiento es del 95 por ciento; el producto es 
soluble en agua, metanol, dimetilf ormamida, dimetil- 
sulfóxido, foimamida» etc4 

EJEMPLO 6 i
Preparación del di-beta-oarbamiletlleter de sucrosa.

Siguiendo el mismo método del Ejemplo 5» 
pero usando una proporción de 2 moles de aerilamida 
por 1 mol de sucrosa, se puede obtener con un rendi­
miento del 90 por^iento un producto sólido» amarillo. 
Su solubilidad es similar a la del producto del ejem—

A una solución de 342 g de sucrosa en 350 

1 5« mi de agua se agrega una solución^onteniendo 130, g
de ácido itaoónico previamente neutralizada con KDH, 
y 10 mi de KOH acuoso al 40 por ciento. La mezcla se 
calienta a 45fiC durante dos horas, y a 80aC durante 
45 minutos-*. Luego la solución se filtra por una resi- 

20. na eatiónica, permutadora de iones ("Amberlite IR-210"
o "Amberlite IRG-50“); la solución resultante se seca 
balo vacío, y se obtiene así; un terrón considerable­
mente viscoso, de color ámbar, soluble en agua, dime­
tilf ormamida» metanol, etc.; el rendimiento es del 96 

25. por ciento, y el índice de acidez del producto es de
237,62 (índice de acidez calculado: 237,74).
•EJEMPLO 8 ;;

Siguiendo el mismo método del Ejemplo 7, 
pero con una proporción de 5 moles de ácido itaoónico 

30. por 1 mol de suerosa» sé obtiene un producto cuyas

•j
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características son sigilares a las del producto del 
Ejemplo 7* El rendimiento es del 94 por ciento* y el 
índice de acidez del producto es de 864 (índice de 
acidez calculado: 863 >07)•
EJMPLÓ 9 -

Una cantidad de 415 g (1 mol) del beta-eia 
noetiléter de sucrosa, disueita en 2075 mi de dimetil- 
formamida, se agrega a 71 g (0 ,5 mol) de laurato metí­
lico y 4,5 S de carbonato potásico-* La reacción se 
realiza a 90*0 durante siete horas en una corriente 
de nitrógeno y con fuerte agitación* Al termino de la 
reacción, la mezcla se evapora hasta sequedad bajé 
vacío, y el producto orado - se disuelve en butano! y 
sé lava con agua para recuperar el cianoetilóter de 
sucrosa no reaccionado* La cristalización en metil- 
etilcetona,, del producto resultante de la destilación 
del butanol, proporciona un producto muy viscoso, su­
mamente soluble en agua, y con buenas propiedades de 
lavado*
EJEMPLO 10 :

t . ,Una cantidad de 198 g del beta-cianoetil— 
éter de sucrosa, obtenido de acuerdo con el Ejemplo 
1 , se disuelve en 1000 mi de dimetllfoxmamida y se 
callenta hasta 90*0 } se agregan 860 g de sebo y 10 g 
de KgOO^. La solución se calienta hasta 120*0 durante 
tres horas, haciendo pasar aire a través de la misma, 
y con fuerte agitación* La dimetilformamida se destila 
hasta sequedad bajo vacío; se obtienen 1060 g de pro­
ducto crudo, en forma de cera de color ámbar oscuro*; 
fácilmente dispersable en agua*
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EJEMPLO 11 :•
S bb cantidad de 225 g del di-beta-ciano- 

etileter de sucrosa, obtenido como en el Ejemplo 2* 
se disuelve en 112 5 g de dimetilformamida y se ca­
lienta hasta 90«0 j se agregan 426 g de sebo y 10 g 
dé EígGOjs La temperatura se lleva hasta 12090 con 
fuérté; agitación, y se mantiene durante tres horas.

vacío. El producto resultante se disuelve en 1400 mi
de butanól y se lavé con KaGl al 10 por ciento para 
eliminar completamente la dimetílfoimamida y sus pro­
ductos de descomposición* EL solvente se evap'ora, y 
se obtiene un residuo pastoso, de color ambar esciuro,

2 0 *

un contenido de éter dieianoetílico de sucrosa, del 
25 por 'Ciento*; La potencia dispersante y emulsionan­
te del producto es buena*
EJEMPLO 12 :

Tina cantidad der 225 g del trl—beta^Ciano— 
étileter de sucrosa se disuelve en .112 5 g de dimetil­
formamida y se calienta hasta 9090* Se agregan enton­
ces 10 g de K2C03 ? 426 g de sebo* La mezcla sé callen 
•fea hasta 12090 durante tres horas, con agitación* Lue­
go, el solvente se separa bajo vacío y el producto 
obtenido se disuelve ens1j400 mi de butanol y se lava,., 
con solución acuosa de UaOl al 10 por^iento* El sol­
vente se separa, y el residuo es pastoso, de color 
ámbar oscuro; es fácilmente dispersable en agía. El 
análisis indica un contenido de di—béta*»eianoetiletér 
de sucrosa,, del 25 por ciento* El producto tiene buê -



tías propiedades dispersantes y emulsiosantes *
ÉJM 2W  13 s '

A una cantidad de 206 g de beta^carbamil- 
etiie.tei* de Sucrosa,: disüelta en 1300 mi de dimetil— 

5̂  formamida.se agregan 420 g de manteca de cerdo y 10
g de KgCO^* I»3 reacción sé realiza como en el ejemplo 
12• El producto obtenido es amarillo oscuro} puede 
ser dispersado fácilmente en agua y tiene propiedades 
emnlsionántes y dispersantes,

ÍOr EJMPLO 14 :
gna cantidad de 300 g del producto obtenido 

en el E jemplo 10 éa polioxietilenizada con 1000 g de 
oxido etilenico a 230-1409G en presencia de un cata­
lizador alcalino, Al términode la reacción, se ob- 

15» tienen 1500 g de tm aceite marrón claro que es muy
solubié en agua» con excelentes propiedades deteiv 
gentes», superiores,. a 50fiC, a las dol producto simi­
lar obtenido por polioxietilenización de una suero- 
gdicerida*: lia detergenoia determínase» agregando un 

20. 5 por ciento de la substancia tensioactiva á una mez­
cla de sales comunmente usada para la preparación de 
polvos detergentes* El detergente asi preparado», se 
ensayó en una máquina de lavar automática» de usó 
domestico, empleando a 50fiC una concentración de 5 

2 5,: g de detergente por 4 kg de ropa, y una tela, conven­
cional £MPA (San Gallo) , EL punto de blancura de la 
tela convencional lavada se determinó con un medidor 
de blancura "Photovol" , tricromático• líos resultados, 
comparados con los obtenidos con súorogLicerida de 

30,> sebo oxietilenizada, se consignan en la tabla I»,
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juntamente can una comparación Se otraa propiedades 
de las dos substancias,: la sueroglicerida de sebo 
oxietilenizada, empleada como testigo* se preparo 
por reacción de 1 mol de sebo oon 0;*5 moles de su­
crosa* y condensación del producto resultante con
2 moles de óxido etilenioo. Así, las proporciones 
eran las mismas que las usadas para la ooniensación 
del cianoetilóter de sucrosa con sebo y Inego con
óxido etilenico» de acuerdo con el ejemplo 10 y el 

También se consignan los da­
tos del compuesto obtenido en el Ejemplo 17 se
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EJEMPLO 15 t
ÍJna cantidad dé 250 g del producto obte­

nido en el E jemplo 11 se trata con 500 g de- oxido 
etilenioo en presencia de EOH como catalizador; se 
obtienen 750 g de un producto oleoso» marrón, solu­
ble enagua, que tiene buenas propiedades de lavado, 
humectantes y dispersantes. El poder Humectante a 
una concentración de 1 g por litro (prueba de pene­
tración),, es el siguientes a 2090;, 1422 segundos; 
a 4QS0>* 404 segundos; a 6090, 164 segundos ; y & 80.90 , 
129 segundos;. La detérgencia es eqmo la descrita en 
el Ejemplo 14,, y el punto de blancura tiene un valor 
d e 70 , .*•'
EJEMPLO' 16 :

U m  cantidad de 250 g del producto obteni-
■ * ■ ' »do en el Ejemplo 12 se trata con 500 g de oxido: eti-

, ' ' ’’ - - -  * ' ' • ■■ ’ ‘ _ ' • ‘ $
llnico en presencia de EOH como catalizador. Se ob­
tienen 750 g de un producto oleoso, oscuro, soluble, 
en agua, con buenas propiedades de íavado, humecta­
ción y dispersión.
EJEMPLO 17 : .

Era cantidad de 198 g del beta^cianoetil-■* ' •' ■ ? eter de sucrosa obtenido en el Ejemplo 1, se disuel­
ve en 1000 mi de dimetilformamida y se calienta has-;

#•

ta 8090 ; se agregan 660 g de aceite de coco, y la 
preparación se realiza de la manera descrita en el
Ejemplo 10, El producto crudo,, resultante de la des-

\  • - *

tilación de la dimetilformamida hasta sequedad, es 
polioxietilenizada con 1720 g de Óxido etilenioo 
como en el Ejemplo 14; se obtienen 2580 g de un "*

f-



aceita marrón* soluble ©ai agua» cuyo poder detergen­
te es bueno# Sus características de actividad super­
ficial .son las siguientes:, poder humectante* í g por 
litro /prueba de penetración), a 2Q8c;*, 421 segundos; 
a 40&G, 1:80 segundos; a 608%. 77 segandosi y a 8080» 
73 segundos. !La tensión superficial á 2080: es 2.a si­
guiente* 1 ,G% 34,82 dinas/cm; 0*1% 38*53 dinas/cm; 
0*015% 48*1 dinas/em; Q*QQ1% 64*09 dinas/cm. La ten 
sion interfacial a 208(3 es la siguiente: 1*0% 7 ,6 \  

dims/cm;0*l% 11 *36 dinas/cm; 0=*0í%; 21*82 di jes/ 
em; 0,001% 36*47 dinas/cm.
EJMPLO 18 : _ _

etiléter de sucrosa» obtenido de acuerdo con el ejem­
plo 14, se disuelve en 3170 mi de dlmetiiformainida^ 
se calienta hasta 9Q?0»; y se agregan 1600 g dé aceite 
de palma y 30 g de carbonato potásico,, calentando 
hasta 1208C durante tres horas en una corriente de 
nitrógeno y agitando a fondo. La dimetilfOrmamida 
se separa por destilación*: y se obtienen 1230 g de 
un producto ceroso, crudo.,; q,ue se polioxietileniza 
con 2460 g de óxido etilenleo * de la manera ya des­
crita, y proporciona un aceite de color marrón claro, 
cuyo poder detergente y emulsionante es bueno.

A continuación, se ofrecen ejemplos que 
ilustran cómo el procedimiento aquí descrito puede 
ser realizado en dos etapas, sin aislacion del pro­
ducto de condensación entre éteres de sucrosa, y 
gliceridas. También esta particularidad de la inven­
ción proporciona productos finales de propiedades
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muy valiosas* como los productos preparados, de 
acuerdo con. ios ejemplos precedentes.:
EJEMPLO 19 -

Ona cantidad de 342 g de sucrosa anhidra 
se disuelve en 1250 mi de dimetilfoimamida. La tem­
peratura se hace subir a 909C,, luego se agregan 3*25 
g de KQH finamente pulverizado.. Seguidamente se agre 
gan 61 g de acrilonitrilo, en tres porciones, con 
intervalos de media hora». Después de lá ultima adi­
ción de acrilonitrilo * la temperatura se mantiene a 
9pflC durante ana Dora» Después de aumentar la tempe­
ratura hasta 13020, se hacen pasar burbujas de ni­
trógeno a traves de la mezcla, luego se agregan 16 g 
de anhidro.» Se agrega una primera cantidad de
850 g de sebo, y cuajado la mezcla de reacción es per­
fectamente homogénea y ya no se forman capas, se agre 
ga una segunda cantidad del mismo tamaño» La reacción 
dura tres horas,, luego la dimetilformamida se separa 
por destilación en vacío. Se obtiene una masa cerosa 
de color marrón claro, fácilmente dispersable en 
agua»

Ona cantidad de 500 g del susodicho produc­
to y 1000 g de óxido etilónico se calientan a 1209C

✓  : ■ • •

2 5., en presencia de 5 g de KpH como catalizador, en un
recipiente cerrado. Se obtiene un aceite oscuro», 
soluble en agua, y con buenas propiedades de lavado»

■ EJEMPLO 21 i ...
A una cantidad de 342 g de sucrosa, disuel- 

3Qv: ta en 1250 mi de dinetilformamida, se agregan a 9090.
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voruiecíto. método es el mismo que en al Ejemplo 
t?» i*a temperatura se hace subir entonces basta 120ac, 

£;$& anhidro y 1540 g: de aceite dé coco ae
ea dos gorciojsssí be aegtasía castidad de acel̂  

coco so agrega cuando ya se se formas Cipas ©m .
♦ ita recoden dura tres boi^.I&egQ,

@é separa bajo vací o, y as
masa coroso» de color marros 

ea ago&*
iJk

él meted©• d d  ©Jea-

Utf AttVíiüW»
fácllasatsdispersableoaagaa*

■ ~  Ü O T Á  ~ .,•
Beaorlta auficienteaante la naturaleza del - 

. loareato», así como la manera de realisarlo en la prac­
tica, debe hacerse coastar epe las disposiciones a&* 
teriorsiente indicadas coa susceptibles de modifica­
ciones de detalle en cuánto no alteren en principio 
fuísiameEital , siendo lo que constituye la esencia del 
referido invento y per lo que se solicita Patenta de

t t

16 —  Procedimiento para preparar agentes 
30. detergentes, tensioaotivos, aprestadores y plasti-



ficantes* caracterizado porque -comprende condensar 
un mol de sucrosa con uno basta cuatro moles de un' 
monomero elegido dé éntre acrilonitrilo, acrLlamlda 
yácidoitaconico, en presencia de un catalizador 
básico a una temperatura entre 4Q8C y 100SG en un 
solvente,, condensar el eter de sucrosa obtenido con 
un exceso, sobre un mol* de un áster alquílico infe­
rior de un ácido graso de cadena larga, o una glice- 
rida,y tratar el derivado aollico obtenido con uno 
hasta 10 moles do áxido etileniob a'1Q0rt5©aC> en 
presencia de un catalizador básico*.

• 2.§;*- Procedimiento* según la reivindica­
ción 1 Q , caracterizado porque el ester alquílico in­
ferior del ácido graso dé cadena larga es laurato 
metílico, !

3a*— Procedimiento* según la reivindica­
ción 1 ® , caracterizado porque la glicerida del ácido 
graso de cadena larga es una glicerida natural.

cien 3a, caracterizado 
es seból aceito ce coco

cantes**; tal y\com 
Memoria,

Es
escritas a

gLieeridá natural 
e de palma* 
para preparar agentes 

aprestadores y plastifi- 
descriío enía presente

consta de diecisiete hojas* 
sola cara,.

rid, ■ _ ^
LEDOG2ÍI5álSlÁfl®

i  GOMEZ ACEBO y MQDSFp- p. Pifnisáá* £ WsmáaJéflÓa
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