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P A T E N T E  D E  I N V E N C I O N
e n

E S P A Ñ A

por VEINTE anos

a nombre de ROHM & HAAS COMPANY, entidad norteamericana, es­

tablecida en 222 West Washington Square, F ila d e lf ia , Pen­

si lv  ani a, Estados Unidos de b ò r ic a ,  por:

"UN PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE COMPUESTOS IB 

AMONIO CUATERNARIO".-

Este invento se r e f ie r e  a compuestos de 

amonio cuaternario obtenidos a partir  de l t r is  (dimetilam i- 

nometil) fenol y haluros espec íficos  y que constituyen nue­

vas sustancias. También se r e f ie r e  a un procedimiento para 

5 la  -preparación de dichos compuestos.

De acuerdo con e l  presente invento, se crean 

compuestos de amonio cuaternario de un mol de t r is  (d im etil- 

aminometil) fen o l y uno a tres moles de un compuesto cuater­

nario que tenga de diez a veintiún átomos de carbono y con­

io  tenga un anión reactivo .
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El presente invento proporciona también un 

procedimiento para la  preparación de compuestos de amonio 

cuaternario que consiste en hacer reaccionar un mol de tr is  

(dimetüaminometil) fenol con uno a tres moles de un eompues- 

5 to cuatemizante que tenga de diez a veintiún átomos de car­

bono y contenga un anión reac tivo .

Los compuestos de amonio cuaternario del pre­

sente invento se preparan a partir  del t r is  fdimetilaminome- 

t i l )  fen o l y haluros orgánicos de fórmula EX, en la Que R 

10 es un grupo cuaterniza&te monovalente y puede representar,

de preferencia , un grupo alquálico de diez a dieciocho áto­

mos de carbono, un grupo alqueníüco de dj.cz a diez a d ie c i­

ocho átomos de carbono o un grupo a lqu ilbencflioo  en e l que 

la  parte a lcuálica  contiene de seis a catorce átomos de car- 

15 bono. De hecho, R puede representar o tro r grupos de magnitu­

des sim ilares que están enlazados a l haluro reactivo . X pue­

de representar cloro, bromo o iodo, es decir, un halógeno 

con peso átómico comprendido entr^ 35,5 y 127.

La representación más conveniente de X es e l 

20 ciaro, en gran parte porque los compuestos de cloro se en­

cuentran con más fa c ilid ad  y son, en correspondencia, menos 

costosos que los otros, - ôs correspondientes compuestos de 

bromo son también eficaces para los fin es presentes, pero son 

algo más caros que los compuestos, de cloro y por esta razón 

25 no son tan empleados. Los compuestos de iodo son también sa& 

t is fa c to r io s  para los orasentes usos pero tienen un precio 

poco favorable e igual sucede con sus características de d is-
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poní b ilídad . Con todo, e l o loro, e l bromo y e l iodo son e f i ­

caces para los fin es propuestos, ns evidente para los versa­

dos en e l asunto, que en lugar de los halógenos citados pue­

den ser u tilizados otros aniones, ta les como su lfa to , m etil- 

5 su lfa to, fosfa to  y sim ilares. stos áltimos aniones pueden

ser aportados directamente o por metátesis con la  forma ha- 

luro del compuesto de anónio cuaternario de este invento.

Los miembros típ icos recomendados que pue­

den ser empleados como R, son grupos a lqu ílicos  de diez a 

10 dieciocho átomos de carbono ta les como deoilo , undecilo, do- 

d ec ilo , te tradec ilo , hexadecilo, heptadecilo y octadeoilo; 

grupos alquenílicos de diez a dieciocho átomos de carbono 

como decenilo, undecenilo, dedecenilo, tetrade cen ílo , hexa- 

decenilo, heptadecenilo y octadecenilo; y un grupo a lq u il-  

15 bencílico en e l  cual la  parte a lqu ílica  contenga de seis a 

catorce átomos de carbono como hexilboncilo, o c tilo en c ilo , 

decilbencilo , dodeciloencilo, te tra d ee iljen e ilo , hexilme- 

til'oen c ilo , heX ilbu tilbenoilo , d ih ex ilbencilo , h ex ilh ep til- 

bencilo, h ex ilo c tilb en c ilo , hep tilm etilbencilo , h ep tilb u til-  

20 bencilo, d ih ep tilbencilo , oc tilm etilb en c ilo , o c t ile t ilb e n -

o ilo , o c tilb u tilb en c ilo , o c tilp en tilb en c ilo , nonilmetilben- 

c i lo ,  non ilbu tilbencilo , non ilpen tilbencilo , decilm etilben- 

c i lo ,  d e c ile t ilb e n c ilo , d ec ilb u tilb en c ilo , undecilmetilben­

c i lo ,  undecilpropilbencilo, dodecilm etiloencilo, dodecile- 

25 t ilb en c ilo , d im etilbu tilbencilo , d im e tile tilb en o ilo , dime-

t ilh ex ilb en c ilo , d im etiloo tilb en o ilo , d im etild ec iIb en cilo , 

dime t ild o d ec ilb en c ilo , d ie tilp ro p ilb en c ilo , di e tild ec ílb en -

- 3 -



228654

c i lo ,  d ip rop ilo c tilb en c ilo , d ib u tilp en tilb en c ilo , d ip en til- 

bu tilbencilo , d ih ex ilnB tilben cilo , d ih ex ile tilb en c ilo , d i- 

heptilbenoilo , t r ie t i lb e n c ilo ,  tr ip rop ilb en c ilo  y  t r ib u t i l  

bencilo. Cuanto R es un grupo a lqu ilb en c ílico , como antes 

5 se ha defin ido, la  posición espacial de uno o més grupos a l- 

qu ilicos en e l a n illo  bencénioo, carece de importancia r e la ­

tivamente. La magnitud de la parte alquíRica es la  conside­

ración decisiva.

De Moho, otros grupos pueden ser empleados 

10 como R siempre que la magnitud del grupo sea sim ilar a la  ya

defin ida, pues de otra manera e l grupo no reacciona y por lo  

tanto in te r fie re  con la reacción que se propone y que seré 

explicada con más de ta lle  en lo  que sigue, y e l  grupo combi­

nado con X forma un compuesto halo ganado que es reactivo en e l 

15 sentido <gue aquí se dé a la  cuaiernizaoión. Por ejemplo, co­

mo R pueden ser empleados grupos a lcad ien ílico , a lq u in ílico , 

a lquen ilbencilico , a lgu in ilb en c ilico  y a lqu iox ia lqu ílico . Tam­

bién pueden ser empleados cono R, grupos que contengan las 

funciones estar, oetona y amida. La consideración decisiva 

20q es, como se ha dicho anteriormente, la  magnitud del grupo R 

es, de hecho, cualquier grupo cuatemizante que contenga, 

principa l o totalmente, carbono e hidrógeno, que tenga de 

diez a veintiún étomos de carbono y que forme un compuesto 

halogenado con X, en donde X es una sustancia que reaccio- 

25 ne para dar un compuesto cuaternario. Los grupos antes in d i­

cados son las representaciones de R que se recomiendan. De­

be entenderse ue lo  que reacciona en RX es e l haluro de los
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grupos R antes citados.

31 t r is  (dimetilaminometil) fenol empleado 

puede tener cualquier forma isómera geométrica posible. Pa­

ra los fin es propuestos, es posible si así se desea, emplear 

5 mezclas de isómeros. La forma isómera más recomendable, es 

aquella en la  que los grupos diDietilaminometil están en las 

posiciones 2, 4, 6.

Los compuestos de amonio cuaternario de es­

te invento, se preparan haciendo reaccionar e l  t r is  (d im etil­

lo  aminomo t i l )  feno l con un compuesto que tenga la  fórmula 3X

antes defin ida, Un mol de tr is  (dimetil-aminom&til) fenol 

reacciona con uno, dos o tres moles de RX dando productos 

con uno, dos o tres grupos de amonio cuaternario, respecti­

vamente. Aunque los tres tipos de productos son Titiles para 

15 los fines presentes, es mejor que estén presentes por L l e ­

nos dos grupos de amonio cuaternario y mejor tres de tales 

grupos. Por lo tanto, aunque se obtienen resultados sa tis fa c­

torios haciendo reaccionar un mol de t r is  (dimetilaminometil) 

fenol con un mol de un compuesto RX, es mejor hacer reaccio­

no nar un mol del primero con dos moles del último, y mejor aún, 

hacer reaccionar un mol del fenol sustituido con tres moles 

de l halu.ro. Cuando se hace reaccionar más de un mol de un 

compuesto RX con cada mol de t r is  (dimetilam inometil) fenol, 

RX no necesita representar e l  mismo compuesto espec ifico . Bg 

S5 enteramente sa tis fa c to r io  preparar un producto que contenga 

dos o tres representaciones d iferen tes de R y  de X. Sin em­

bargo, es más conveniente por lo g .n era l, emplear e l mismo
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compuesto espec ífico  HXl cuando se '"¡repara un producto que 

contenga más de un grupo amonio cuaternario. S& bien para 

la  presente reacción no se necesita un catalizador, algunas 

veces es conveniente y en especia l, cuando reacciona más de 

un mol de un compuesto RX por cada mol de t r is  f dirae t i  lami­

nóme t i l )  fen o l, emplear ioduro de sodio que es un cuerpo es­

pecialmente adecuado para acelerar la  presente reacción.

La reacción en cuestión, en las condiciones 

actuales de reacción, que serán explicadas despuós con ma­

yor d e ta lle , se desarro lla , por lo general, de un modo in ­

só lito  por razones hasta ahora noncomprendidas por complete.

A medida que avanza la reacción entre e l t r is  (dimetilaminó­

me t i l )  fenol y un compuesto 3x, e l  compuesto RX se une sus­

tancialmente, en la  proporción de mol a mol con un solo n i­

trógeno amónico antes de que un segundo nitrógeno amónico 

empiece a unirse --con e l compuesto EL. Correspondientemente, 

e l  segundo nitrógeno amónico se une con e l compuesto EX, sus­

tancialmente, en una proporción de .mol a mol antes de que 

empiece a reaccionar con RX e l  tercer nitrógeno amónico. Por 

lo tanto, en las condiciones de la  presente reacción, es po­

s ib le  obtener un producto de reacción sustancialmente puro 

que contenga e l  número de grupos de amonio cuaternario que 

se desee.. De heclio, si hubiera que obtener mezclas de pro­

ductos que contuvieran uno, dos o tres grupos de amonio cua­

ternario o cualquier combinación de los mismos, esto no cons­

t i tu ir ía  un impedimento para los presentes ob jetivos .

Mezclas hechas deliberadamente con productos
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puros conocidos, obtenidos por este invento, en diversas com­

binaciones y proporciones, han demostrado ser eficaces para 

los fine s prooue sto s.

El desarrollo de la  presente reacción y, con- 

S oomitantemente, la identidad del producto, pueden ser contro­

lados mediante la  adición de la  decida cantidad del compuesto 

HX empleado y con la  determinación periód ica, a medida que se 

desee o sea preciso, de la  cantidad presente de haluro io n i­

zadle, por ejemplo, por t itr im e tr ía . Si se desea un grupo 

10 amonio cuaternario, se emplean proporciones qquimolares de las 

sustancias reaccionantes y se continua la  reacción hasta que 

haya presente en e l  sistema de reacción, la  cantidad teórica  

de haluro ion izad le . Correspondientemente, s i se desean dos 

grupos amonio cuaternario, se emplean dos moles del compues- 

15 to HX por cada mol de tr is  ( dimetilaminometil) fenol y se

prosigue la  reacción hasta su terminación, lo  que puede re­

conocerse como antes se d ice. Análogamente, s i se desean tres 

grupos amonio cuaternario, se emplean tres  moles del compues­

to RX por cada mol del fen o l sustituido y se prosigue la reac- 

20 ción hasta su terminación, como antes de reconoce. Es cos i­

ble lle va r  a cabo la  presente reacción con tres moles del 

compuesto HX por ceda mol de t r is  (dimetilam inometil) fe  m i 

y obtener un producto que contenga de uno a tres grupos amo­

nio cuaternarios, segiín se desee. Para e l lo ,  se hace termi- 

25 nar la  reacción cuando quede lib re  la  cantidad teórica  de 

haluro ion izadle en la  mezcla reaccionante correspondiente 

a l número deseado de grupos de amonio cuaternario en e l

7
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producto. De un modo análogo, se puede partir de dos moles 

del Rx y un mol de t r is  f dimetilaminóme t i l )  fenol y obtener 

un producto que contenga, segán ae desee, uno o dos grupos 

aminio cuaternarios, controlando la  reacoián le  mismo que 

anteriormente, La presente reacoián puede ser terminada, de 

preferencia, enfriando la mezcla reaccionante por bajo de 

la  temperatura de reacoián, de la que se hablará más adelan­

te con mayor detalle^ o introduciendo un disolvente orgánico 

in erte , ta l como el bepta.no, en la mezo la  de reacoián e le ­

vando simplemente la temperatura del sistema hasta e l ámbi­

to de reacoián.

3i bien como se ha indicado, deducido de la 

evidencia experimental, que un nitrágeno amínico reacciona 

sustancial y totalmente con e l compuesto Rx antes de que un 

segundo nitrágeno amínico empiece a reacoionar y que de mo­

do análogo, el segundo nitrágeno amínico queda sustancial- 

mente saturado antes de que entre ei^ñ&incián e l tercero , no 

hay aparentemente preferencia decis iva para que reaccione 

ninguno de los nitrágenos amínicos específicos con relacián 

a su posioián en e l  a n illo  bencánico. Existe una marcada d i­

ferencia advertib le entre las reactividades d e l primer, se­

gundo y  tercer átomo de nitrágeno uránico con respecto a sus 

reacciones con el compuesto RX,. El primer nitrágeno aclíni­

co reaccione con bastante fa c ilid ad , e l  segundo lo  hace a l­

go más lentamente y e l  tercero es, usualmente, relativamen­

te lento en su reactiv idad .

La presente reacoián euede &ej: llevada a ca-
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bo eficazmente dentro del ámbito de temperatura de 506 a 

3-506 y a la  presión atmosférica aunque pueden ser emplea­

das presiones superiores a la  atmosférica, en especia l 

cuando se piense emplear temperaturas de reacción notable­

mente superiores al punto de ebu llic ión  de la  mazóla reac­

cionante. Huy por bajo de los 506 se aprecia claramente 

que el sistema reaccionante es sustancialnente lento y a

la  temperatura ambiente normal (256 a 306) no hay, al pa-

recer, reacción apreciadle. Las temperaturas sensiblemen­

te superiores a los 1506, no suelen acelerar la  reacción 

o favorecerla  y en algunos casos, producen e fectos contra­

r io s . De aquí, que tales temperaturas deben ser evitadas 

en general. 3s conveniente emplear la  temperatura de re flu ­

jo de la  mezcla de reacción.

Si se desea, la  presente reacción puede 

ser llevada a cabo en presencia de un disolvente orgánico 

inerte v o lá t i l ,  ta l como e l etanol, isopropanol, butanol, 

ni trame taño, ace ton it r i l o ,  dime tilformamida, dioxano, éter 

p rop ílioo , é ter b u tilico  y sim ilares, que pueden ser e lim i­

nados fácilmente or evaporación o destilac ión  a la  termi­

nación de la reacción de obtención del compuesto cuaterna­

r io .

31 tiempo necesario para lle v a r  a cabo la  

reacción en cuestión dependerá, en gran medida, del ndmero 

de átomos de nitrógeno amónico que hayan de ser transfor­

mados en compuesto cuaternario, del empleo y naturaleza 

del d isolvente, de la  naturalrza del compuesto HXl y de la
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temperatura de reacción, entre otros factores. E l o b je t i­

vo deseado puede ser alcanzado y reconocido empleando las 

técnicas -fue quedan indicadas anteriormente con relación 

a l uso de proporciones molares adecuadas de las sustancias 

reaccionantes y dé la  determinación de las cantidades de 

haluro ion iza ble formadas.

La separación de los productos de este in ­

vento se hace usu alisen te por evaporación del disolvente 

de la  mezcla de reacción. Gomo medida precautoria, es con­

veniente por lo general, extraer con agua los posibles res­

tos de t r is  ( dime tiluminóme t i l ) fenol que no hayan reaccio­

nado y, preferiblemente, con un disolvente hidrocarburado 

como e l heptano, las del compuesto RX. que no hayan reac­

cionado. Por lo  general, no son necesarios estos procedi­

mientos de extracción, en esencial, si se han controlado 

cuidadosamente las cantidades de sustancias reaccionantes 

presentes en la  mezcla de reacción y se conduce esta has­

ta su terminación. Los procedimientos de pu rificac ión  por 

extracción están indicados, naturalmente, cuando se emplee 

en exceso sobre la  cantidad debida, una de las sustancias 

reaccionantes.

Los presentes compuestos de amonio cuater­

nario son ó t i le s  como bactericidas y fungicidas. En una 

valoración de coe fic ien te  tomando e l  fen o l como patrón, 

contra la  Salmonelia typhosa y e l  Staphylococcus pyogens

var aureus, los presentes compuestos han dado constante­

mente valores medios superiores a 100. 131 compuesto de amo-

- 10 -
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nio cuaternario oon tres unidades de cloruro de dodecenilo 

y una unidad de t r is  (dimetilam inometil) feno l, que dió 

un ooe^.i^ien<,e en renol de 250 fu i especialmente e fica z  

contra la Salmonella typhosa. 11 compuesto con tres unida­

des de cloruro de oc tilb en c ilo  p-una unidad r e t r is  (dime- 

^ilaminometil) renol fu i eficacísim o contra e l  Stap^looo- 

ocus pyügens va r .aureus y ció un coefic ien te en fen o l de 

335. Los presentes compuestos presentan enérgicas propie­

dades bac^ü^ncsdas aun con aguas relativamente duras.

¿<n un ensayo patrón de toxicidad contra los  

n o^os , aec.ao con cmpby ljum s ar c inae forme y Moni U n í a 

iru c t ic o la , en e l cual se eeterminó la cantidad de fungi­

cida necesaria, en garúes por m illón en agua, cara inh ib ir 

e l  oOyi; do la germinación de las esporas del hongo empleado, 

los compuestos en cuestión dieron constantemente valores 

in fe r í ore s a dies 

valores de oiez o in fe r io res  indinen excelentes caracterís­

ticas fungicidas. Estos compuesto

*or tornino medio de unos cinco. Los

sistémela:; contra repetidos lavadog con agua

ôs presentaron buenas re ­

buena es­

tab ilidad . La fa lta  de toxicidad para las plantas presen­

tada por los presentes compuestos de amonio cuaternario en 

una prueba patrón no era. con tomates fu i cosa casi inespe­

rada, aun cuando estos computes tos ¿ueron emole ados en con­

centraciones tan a ltas  como e l  l',g. es corriente que un 

compuesto de amonio cuaternario se^ un enérgico fungicida

arabio, tendencias tóxicasy bactericida, sin presentar en c 

frente a las plantas.

11 -
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. frente a los plantas. *

Los compras tos de cmnóno cuaternario del 

presente invento y su rótodo de preparación serán mejor 

coropr endidos con los siguientes ejemplos ilustrativos en 

5 los cuales todas las cantidades están expresdas en peso.

Ejemplo 1.
En una. matraz de reacción provisto do agi­

tador y termómetro, se pusieron 0 partes de tris (dimetil- 

aminometi1) fenol, 24,6 partes de cloruro de dodecilnetil­
lo henoilo y 50 partes de isopropanol. La mezcla fuá agitada

y calentada durante doce horas a 60B-y0S C. La mezcla de 

reacción ir.ó lavada primero con agua y despuós con heptaño. 

La capa de alcohol se separó hasta sequedad.El producto . 

contenía 3,8% de nitrógeno (teórico 3 ,9%). El producto fuá 
15 identificado como el compuesto de amonio cuaternario de

tres unidades de cloruro de dodeoilmetiIbencilo y una uni­

dad de tris fdimetilaminometil)fenol.

El correspondiente compuesto bromado de amo­

nio cuaternario fuá preporrdo de manera arroga.

SO Ejemplo 2.
En un recipiente de reacción se pusieron 6 

partes de tris (dinetilaminómeti1)fenol, 18,4 partes de cío 
ruro de do de cilme tílbenc ilo y 60 partes de acetonitrilo. La 

mezcla fuá calentada a 65S-85SC durante nueve horas y eva- 
25 perada a sequedad al caco de este tiempo. El producto con­

tenía 8,6 % de cloro(teórico 0,2%) y fuá identificado como 
el comruesto de amonio cuaternario de dos unidades de clo-

-  12 -
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ruro de dode ci lme t i  1 bencilo y une unidad de t r is  f di me t i  1- 

aminometil) feno l.

Se obtuvo e l sismo resultado empleando un 

ex ce so de cloruro de do de oi lme t i  loe no i lo  y dando por ter- 

S Minada la  reacción cuando en la  mezcla de reacción estuto

presente la  cantidad teórica de ion c lo ro . .11 producto fuó 

aislado despuós de extracciones con agua y heptano.

Ejemplo 3.

En un rec ip ien te de reacción se mezclaron 

10 8 partes de t r is  ( dime t i  laminóme t i 1) feno l, 9,2 partes de

cloruro de dodecilme t i l  bencilo y 50 partes de isopropanol.

La mezcla de reacción fuó calentada a re f lu jo  durante cuatro 

horas y -Lavada despuós con agua y heptano. La capa alcohó­

lica  fuó evaporada a sequedad y e l  ^producto fu ó id e n t i f i-  

15 oado como el comr-me sto de amonio cuaternario de una unidad

de cloruro de dodecilme t ilb en c ilo  y t r is  f din^ t i  laminóme - 

t i l )  feno l.

Se obtuvo e l mismo producto empleando un 

exceso de cloruro de dodecilm etiloencilo y dando por te r- 

20 minada la reacción cuando en le  mezcla de reacción estuvo

presente la cantidad teórica  de cloro ión ico . E l producto 

se obtiene despuós de extracciones con agua y,heptano.

Ejemplo 4

En un rec ip ien te de reacción se pusieron 

28 8 partes de t r is  ( dimetilaminóme t i l ) fe n o l, 18,3 partes de

cloruro de dodecenilo y 50 partes de isopropanoH La mez­

cla de reacción íuó calentada a S0B-90CC durante catorce

13 -
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horas y lavada después con arma y heptaño. La capa de iso- 

pr op ilo  fuá evap...-rada a sequedad. El producto tenia una 

proporción cloro:n itrógeno de 2,1 (teórico  2,5) y fdá iden- 

t iíio a d o  como e l compuesto de amonio cuaternario de tres 

unidades de cloruro de dodecenilo y una unidad de tr is  (d i-  

me t i  1 a¡nino!ae t i l ) f e n o l .

El compuesto conteniendo dos unidades de 

cloruro de dodecenilo y una unidad de t r is  ( dimetilamino- 

me t i l )  fen o l, fuá reparado del modo indicado en e l  ejemplo 

2.
De manera an&lopa fueron preparados los com­

puestos de amonio cuaternario del t r is  ( dime tilaminóme t i 1) 

fenol y cloruro de o otado ce ni lo .

Ejemplo 5.

En un rec ip ien te de reacción se pusieron 8 

partes de t r is  f d ime t i  la minóme t i  1) fe no 1, 19,9 partes de 

bromuro de decilo  y 60 partes de dioxano. La mezcla de reac­

ción fuá calentada a re flu jo  durante d iec ise is  horas, en­

friada y lavada con agua y heptano. Los componentes volá­

t i le s  fueron eliminados por evaporación. El producto fuá 

iden tificado como e l compuesto de amonio cuaternario de 

tres unidades de- bromuro de decilo  y una unidad de tr is  

(dime ti laminóme t i l )  fenol.

Los compuestos eonteniendos dos unidades y 

una unidad de bromuro de dec ilo  por cada unidad de t r is  

( dime tilaminom e t i 1) fen o l, fueron preparados de manera 

aAóloga a los métodos de los Ejemplos 2 y 3.
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Análogamente fueron preparados los compues­

tos ¿o ainonio cuaternario de ioduro de octadecilo y tr is  

ídimetílo.Rinonntil) fen o l.

Ejemplo 6.

En un rec ip ien te de reacción se mezclaron 0 

partes de t r ie  ( diñe tilaninome t i 1) feno l, 81,2 partes de 

cloruro de pr opoxi d e ci lo  y 75 partes de i  so pro panol. La mez­

cla  fu ó calentada a 80S-90RC durante veinte Loras y des puás 
enfr^ eda y lavada con agua j* heptano. La capa de i  sopro panol 

fuá evaporada a se Que dad. .1 producto fuá iden tificado como 

e l oompuesto de amonio ene.ternario de tres unidades de clo­

ruro de propoxidecilo y una unidad de t r is  (dimetilaminome- 

t i l ) f e n o l .

De modo símil? r fueron 'preparados los com­

puestos de amonio cuaternario de cloróbutirato de o e t ilo  

y t r is  ( din e t i  lam i  no me t i  1) í  o no 1.

Ejemplo 7.

En un recip ien te áe reacción se mezclaron 8 

partes ce .t r is ( dime tilaminóme t i l ) f e n o l ,  25,1 uartes de bro- 

modecanamida y 75 ierres de isopropanol. La temperatura del 

sistema Alá elevada a 85R-92RC y mantenida entre estos lím i­

tes duran ce doce horas. La mezcla fuá enfriada y lavada des­

pués con agua y heptano. La capa a lcohólica  fuá evaporada a 

sequedad, mi producto fuá iden tificado como e l compuesto de 

amonio cuaternario de tres unidades de br onode de canamid a y 

gna unidad de t r is  ( dim etilam inom etil)fenol.

De manera análoga y  por procedimiento simi-

- 15 -
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la r  a l de los ejemplos S y 3, fueron preparados los com­

puestos de emonio cuaternario de c lo rod eo ilc ic lob u tilce - 

tona y tr is  í dimetilam inom etil) feno l.

Ejemplo 8.

En un reoi*oiente de reacción se mezclaron 

8 partes de tr is  ( dime tilam inometi1) fen o l, 31,5 partes de 

cloruro de o c tilb en c ilo  y 30 partes de isopropanol. La mez­

cla fuá calentada a 70S-85BC durante catorce horas y en­

friada después. Para, lavar la. mezcla de reaccionase emplea­

ron agua y heptano. La capa de isopropanol fuó evaporada 

a sequedad. El producto contenía 10,9% de cloro (teò r ico  

11,4%) y 4,3% de nitrògeno (teò r ico  3,7%). Fuò id e n t i f i ­

cado como e l  com-'ue sto de amonio cuaternario de tres uni­

dades de cloruro de o c tilo eu c ilo  g* una unidad de tr is  (d i­

me t i  1 an i  no me t i 1) feno l.

La preparación anterior fu ó repetida emplean­

do ioduro de sodio para acelerar la reacción con lo que se 

redujo considerables ente e l tiempo de reacción.

Ejemplo 9.

En un rec ip ien te de reacción se pusieron 

8 partes de t r is  ( dime t i laminometi 1 ) feno l, 6,1 partes de 

cloruro de dodecilo  y 40 partes de isopropanol. La mezcla 

de reacción fuó mantenida a 75B-83SC durante d iec ise is  

horas y enfriada des puòs hasta la  temperatura ambiente. La 

mezcla, fuó lavada con agua y des può s con heptano. E l pro­

ducto fuá aislado de la capa a lcohólica . E l producto con­

tenía 8,8% de nitrógeno (teó r ico  8,9%) y íuó iden tificado

16 -
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como e l  compuesto de amonio cuaternario de una unidad de 

cloruro de dodecilo y une unidad de tr is  ( dimetilaminóme- 

t i l ) f e n o l .

Ejemplo 1C.

En un re c ip ien te .da reacción se pusieron 

3 8 partes de tr is  (dime t i  laminóme t i 1) feno l, 6,1 partes de.

cloruro de dodecenilo y 30 partes de isopropanol. La mez­

cla de reacción íué calentada a 85E-9RSC durante diez ho­

ras. Pasado este tiempo, se añadieron 6,3 partes de bromu­

ro de decilo  y se vo lv ió  a Calentar la  mezcla a 80-B-90S 

10 durante doce horas. Después se añadieron 7 partes de clo­

ruro de propoxidecilo. La mezcla de 'reacción  fué calenta­

da a 80B-85SC durante veinte horas. La mezcla fuó en fr ia ­

da y lavada con agua y heptano. E l alcohol fuó evaporado 

y e l producto id en tificado  como e l compuesto de amonio 

15 cuaternario de t r is  fdime tilam inom etil) fenol con cloruro

de dodecenilo, bromuro de decilo  y cloruro de propoxide­

c i lo .

De modo análogo se preparó e l  compuesto de 

amonio cuaternario de una unidad de t r is  (dimetilaminome- 

20 t i l ) f e n o l  con una unidad de bromuro de dec ilo  y dos unida­

des de cloruro de dodecenilo.

La presente so lic itu d , ..ue corresponde a 

la  presentada en los Estados Unidos de América, con fe ­

cha 23 de Hayo de 1955, bajo e l minero 510.552, se acoge 

25 a los beneficios del a rtícu lo  51 del vigente Estatuto so­

bre Propiedad Indu stria l.

17



228854

- N O T A

5

10

15

20

Los puntos de invención, propia y nueva, 

que r e presentan para que sean objeto de la  presente so­

lic itu d  de Patente ¿e Invención en España, son los  siguien­

tes :

IB .- Un procedimiento para la  preparación 

de compuestos de amonio cuaternario, caracterizado por ha­

cer reaccionar un mol de tr is  ( dim etilam inom otil)fenol con

uno a tres moles de un compuesto cuatamizante que tenga 

de diez a veintiún átomos de carbono y contenga un anión 

reactivo .

i¿s. - Un procedimiento de acuerdo con la  

re iv ind icac ión  1, caracterizado por e l  hecho de que e l 

anión reactivo del compuesto custernizante empleado tiene 

un peso de grupo que no excede de 127.

3B. - Un procedimiento de acuerdo con la  

reiv ind icación  1, caracterizado por e l hecho de que e l 

compuesto ouaternizante empleado tiene la fórmula RX, en 

la  que R es un grupo ouaternizante monovalente de diez a 

veintiún átomos de carbono y X es un halógeno reactivo  con

18
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peso atómico entre 35,5 y 127 aproximadamente.

4&. - 5n procedimiento de acuerdo con la  

reiv ind icación  3, caracterizado por e l hecho de que R es 

un grupo a lqu ílico  de diez a dieciocho átomos de carbono, 

un grupo a lqu é-n ílico  de diez a dieciocho átomos de car­

bono o un grupo alquilbencúüco en e l cual la  parte alquá- 

lic a  tiene de seis a catorce átomos de carbono.

5a. -  Un procedimiento de acuerdo oon cual­

quiera de las reivindicaciones 1-4, caracterizado porque 

la  reacción se efectúa en presencia de un disolvente orgá­

nico inerte v o lá t i l .

6S. - Un procedimiento de acuerdo con cual­

quiera de las reivindicaciones 1-5 caracterizado porque 

la  reacción se efectúa en presencia del ioduro de sodio.

7B, - Un procedimiento de acuerdo con cual­

quiera de las reivindicaciones 1-6, caracterizado porque 

la  reacción se efectúa en un ámbito de temperatura entre 

5OSO y 15OSC, aproximadamente.

8S. - Un procedimiento de acuerdo con cual­

quiera de las reivindicaciones 1-6, caracterizado porque 

la  reacción se efectúa en un ámbito de temperatura compren­

dido, aproximadamente entre los 50SC y la  temperatura de 

re flu jo  de la mezcla de reacción.

9S. - Un procedimiento de acuerdo con cual­

quiera de las reivindicaciones 1-7, caracterizado por ha­

cer reaccionar un mol de t r is  ( dime tilam inóm etil) fenol con 

tres moles de cloruro de dodecenilo.

- 19
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10. - Un procedimiento de acuerdo con cual­

quiera de las reivindicaciones ly^. caracterizado por hacer 

reaccionar un mol de t r is  ( dime tilaminóme t i l ) f e n o l  con un 

mol de bromuro de dodecilo.

11. - Un procedimiento de acuerdo con cual­

quiera de las reivindicaciones 3—7, caracterizado por ha­

cer reaccionar un mol de tris .(d im etilam inóm etil) feno l 

con dos moles de cloruro de o c iilb en c ilo .

12. - Un procedimiento de acuerdo con cual­

quiera de las reivindicaciones 1-7, caracterizado por ha­

cer reaccionar un mol de t r is  (dimeti laminóme t i l )  fenol 

con tres moles dé cloruro de dodecilm etilbenoilo.

13. - Un procedimiento para la  preparación 

de compuestos de amonio cuaternario.

Tal y como se ha descrito  en la  Memoria,que 

antecede y  con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de veinte hojas es c r i­

tas a máquina por una sola de sus caras.

Madrid, - 5 JUN. 1956

jm.
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