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MEMORIA DESCRIPTIVA

que se acompaiia a la solicitud de una

... PATENTE DE INVENCIQN. ...

| ‘a favor de

BV

domiciliado en Museumpark, 1, Roiterdanm,. Holanda...

PRIORIDAD: de la solicitud.de. patente.inglesa n® .-
22.911/63 del 7 de junio de 1963

'INVENTORES: Gerrit Riezebos, David Adriaan Van Dorp,

~ Othmar Priedrich Schweigl, los dos pri-

meros de nacionalidad bolandesa, el ul-
timo de nacianalidad austriaca.

MGSem




-

e

e u,,@?m

Bl presente invento se reﬁore a la. obtenoxon de eoidos

aminoaloanosulfemoos ll-sustxtuldos y ‘sus sales, que son detergentes ¥
i aJ. mismo tiempo tienen un buen efocto "secuestrante’s '

| En especial se refiero la presente solicitud a acidos aminal
alcanosulfonioos y & sus sales, cu;yo gmpo o grupoa amino- esta ] estan‘-

sustituidos yor uno o mas ra&icalea de la fornula. -—GH 0 Uy en la que
OR

- »R s hi&rogeno, un grupo aloohilo eon1-6 a.tomos de mrbono .0 un metal
aloalino. ' '

Se he. descubierto que, medlante 1a reaocion da beta-sulto

‘ -nas oon amoniaco o una amina prima.ria que oontenga 1-6. atomos de car-

'bono, 0. bi.en con una’ dzamina alcohllica con'. 2-6 atomoa de carbmo, y .
haciendo reaoaiona:: el produoto as:{ obtenido oon aoido aoédtico monoha—
1§ logenado, se obtienen valiosos dcidos amnoa.lcano sulféniocos F-sustitui]
. doa que, adoma,s ‘de un buen efecto detergante, poseen tan’oion un buen =]

refeoto "aeouestrante“ Estos productos pueden aproveoha.rse tamb:.en muy

Y

bien on oomposioionas de detergentes. ‘ _
’ Se puede tambien tranatomar direotamente una beta-sultona
_en un ac:.do ammoalcmosulfmioo, hsoiendo resccionar uma beta-sultcma

con un ester de un dcido’ aminooarboxilico de’ la. fomula nzw-(caa) -

P

G\) ,enla quemes 1&1313102,;!821111 g:mpo alcohilo con 1=6 atgl
.1 om
mos ie ca:rbono. &1 esta caso unicamente se introduoo un sustitwente

v

dsel gmpo -CH ~C
2"

El procedimiento puede ser ilustrado a base del esquema. de

_reaoozon siguionte:

'a) B-CH~- g-n + nn — a-gggcnz-so B EEE-E-H-——-—
3 ( )
tl)-—-'fs o .9 T
Yy (-1-) cnz-c” o
o S
B-CH-CH,~$0,
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'b) R-cn—cﬁz S lm-cx ~cnzun2
. °7J + 3211 CHZCHZUHZ —— R o—S038
Ha :® ‘m " Producto de. 1a regooifa oon 2 & 3 grupos Cil,’
: =2 . COOH por- cada molécula, en funaion de las czn=
2) - ‘H" o tida.das aatem;uiometricas empleadas _
o B G By 1) ERGL,
e T : ‘Z_BL_ ., -so

_oR.

" mula. sigulentez T

Jo d.e 803-diox:ano, ocm ° sin wm dz.solvente. '

¥ 0,3 moles de diozauo (1iberado de peroxido; ¥ destilado sobre sodio),r

53@@?2ﬁm

~2~) x_on e -

1

. De acuerdo con el invento, por ctmaigniente, 50 puede, par

tiendo de beta-sultona.s, obtaner acidos. anmoaloanosulfmioos, que en '
el grupo . en los grupos awing poseen de 1 a3 sustituyentes (CHZ)m -
C . o 7

Laa beta-sultonas de acuerdo con ol invento, tienen la for
'a- o8 - CHy . " - e LT

S B &é e la que R = Co= Cyge

Y .
Betas’ beté—'sultona,s se ohfionen; por ejemplo, haoi..e'ndo‘ -

rea.ocionar una’ alfa-olefma de 6 ~ 18 a.tomos de oarbono, con un complo

(De aouerdo oon el pruoedimianto del invento, se emplean
beta—sultqnas obtenidas de la manera siguientes
250 nl de 1,2—d1c1oroetano (seoado sobre 9205 v dastilado) ‘

fueron introduoidoa en un matraz proviato de agitador, temometro, an
tubo de secsdo y un ombudo mnta—gotaa yrovisto de tubo de slimenta-
c:.ou para ge.s. La mezola se enfrio en w baﬁo de hielo ¥y sal a una "tem-;
pera.tura de- -1090. - ‘ o | .
0,6 moles de . 303 estabilizad.o se agregaron lentamento a tr;

vea del embudo ouenta-eOtaB: agltando constantemmte y haozendo pasar '

R
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' Tuna corriente lenta de nitrogeno a traves del recipiente de la reaocxdi' 3

' »la temperatura no ascendiera a mas de 090, ¥y una vez que la mezola se

' Aglao:.al dol ester ahlmo de la n—glicina (0,4 moles) en 100 &l de di-

' modificac:.ones aiguientes:

{ cipitado fue extraido ppz' absoroclon ¥y.se secd en el’ vac;o e una temperé

-

pars _impa@ir obqtrug:cionea en la sgl_ida .del embudo cuenta-gotas, Se agil
4 durante 30 uiiiiutos', después dé 1o cusl se ‘agregaron; con la ﬁxéiim'a-‘
'ra.pidez posible, 0,6 moles de alfa-oletina al complejo de 803-dloxano.

La mezola de la reaocion 8@ enfrio constantemente, son el fin de que -

hubo aclarado, e aglto durante 90 minutos.)

' El presente invento sera, ilustra.do a basa da los ejemploa _
b.sigu.’.tiex;tesix L ' ' | '
19;- Se prepa.r6 la beta.ésultohh d.e dodeoano-1 de 1‘5, manera;?az‘zrte‘i'iorv-

menta mo.ioada, pa.rtiendo de 044, moles de alfa-dodeaeno. Una aoluc:uSn

oloroetano, se agrego en el curso d.o 20 minutos a la emltona. La tempe—
ratura se mantuvo por d.ebajo de 000. Despues de agregada. toda la solu-
oion, 89 . obtuvo una solucion clara con wn ?H. ds 7,5. Después de hervir
durante a.lgunas horas ba:jo refrigeracion a reflujo, ge tra.to la soluc:lon
oon 2 eqm.n,lentea de uwa goluoidn. de HaOE al 1086, volviéndose a her-

vir durante 6 horas ba.Jo refrigara.cxon ‘a. reflujo. Se agrego agua oalien
te hasta obtaner una oant:.dad total de 1 ley despues de lo oua.l se se-
_pa.to la oapa de holoroetszo de la oa,pa de agua. La. oapa de agua, se aoi|

.dulo con Hcl ooncentrado haata. obtanerse un pH = 1. sg oomprobaron 135

' Con un pH de 9=7, la solucion permaneoié toda.v{a cla.ra. :
. con un pH de 4—3, 'se hizo la mezcla Vviscosas )
‘oon i pH de 2, adqnirio la soluc:.on un aspeoto gelati.rmso.
oon un pH de 1, so produjo un precipitado y se higo menor 1a visco-
sidad. - ‘ -
- | La mezola 8¢ agito durante 2 horas s una temperatura de 209

c Y se dejd Teposar durante una noche a una. temperatura da 109(:. E1 pre

P
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1 oa: 336 ed toorfa 323,58 W 4,3 - 4,4%, en ’oeoria 4,33%; St 9.63 -
“ 9,774,;, e teona 9,89%. -

,gerador de hielo 8000 ¥ aoetma. La, base RB3 seca, se introdujo en el
~'1'feva.c1;<:a:r: con un pegueno exceso frente a la ‘olefina. Con el embudo ouen- '

ta—gotas ‘s ag::ego & la base 1{quids 1a mezcla glacia,l de la reaccidn

.nar la bota-sultona de dodeoen—1 con’ amoniaco. Una vez evaporado ol amg

inoorporo s ina mezcla de alcohol y agua (400 ml por cada 100 g del com
. puesto) y se calento a 508C. Despues de enfz'iar a 0oC, se eztra,jeron

.los orista.les med:.ante filtrscion en el vacio, y se repitié el trata=

C )
e

"%’“\
A\ \u\"/

tura. de 6090. Bl rendlmlanto fue de 22%.

AMLISIS: B ,
Peso eqni\falente, detexmmado po:r.' titulaoion potenoiometri ’

29.- Un’ reactor pronsto de refrigerador ( lleno de- hielo 8000 ¥ aoe-

tona.,) a@.tador y de un embudo ouenta—gotas, se met:.o en w 'bai‘io refri

que oontenia la beta-aultona, refrigerando y ag:.tando rapidamente. De s
puas de la. ad:.o:.on de la aultcna, ‘88 agito la. mezcla de 'la z-eaooion du
rante dos horaa.. Seguidnmante. o dojc que la mezcla de . la rea.coion se .
pus;era a temperatura a.mblente, ¥y despues ‘B8 ca,lanto lentamente haeta '

6000, para elimina.r ol exXoeso de 1a bass.- De este modo se hizo reaooio

niaco, g6 enfno la mezcla. de la rea.ooion hasta temparatura anbxente y

se extra:;eron ‘los crlstales mediante filtrwion. El producto 'bruto ‘ge

miento con aloohol. Los cristales s seceron sobre cacl, , en ol va.oio. ]

2
Se obtuvo un rendimiento de 53% del acido 2—amino-dodecano-1-su1fmco.
mwxrszs: : o - L
¥ (Kdeldahl)l ) o ‘A : 5,25%; en toorr‘is',a 5,28%. ‘
N (amoniaco): o .' L 0,69%; e 3 0,0%

Paso equzvalenta, por tztulacn.om 267, en teorfa: 265,4
| Despues de neutra.l.tzar el doido 2-amino-dodeoano-1-8u1f°ﬂli
60y ‘se hizo reaccnonar om aoido acético monoolorico de la menera si-

guiente_:
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0,125 moles de 2-am1no~dodecano-1-sulfonato sodico fueron™

' ealentados duraute 18 horss a- una temperatura de 7090, junto con 0,5

»molee dd monooloroace'bato sod.:.co, e’ 1 1 de. una solucion de NaOH al 1%

La mezcla s enfrio hasta wna temperatura de 2590 (el aminosulfona.to N

no transformado comienza entonoes a crzstalizar) y so aciduld con HCI

_oonoentrado hasta un valor pH de 7 - 7,5. Despues da deoan’car, lavar

.

Yy seoar, se obtuvieron 2% ds am.noaulfato no transformado. El valor p! ,

- 8@ siguio rebajando hasta pﬂ =1, Despues de hervir d.urante una hora,
) enfrio la mezola haata 1090. Los oristales fueron ex.trzmos por ab

-sorod.on, se 1avaron hasta liberarlos tota.lmente de acido, y seguida—

mante se lavaron con acetona. Se o‘btuvo un rendimiento de 70% de acl-

do’ 2—(csrboxmetil)-mno—dodecano—1 eulfénioo. El rend:.m.ento de es |

ta reacciqn depende amplzamente del pH ae la mezcla de la, reacoiorn, de ’

A la. temperatura, ¥ del t:.empo de la. rea.ocion. Las oirounstenc:.a.s mas fa.— '
_vorables, i‘ueron una proporoion molar entre el ammododecano-sulfonato

|| séatoo y o1 NaOH ¥ el C1CH s de 112 4, w 'tiempo de rea.ocion de

A ow
18 horas ¥ tma temperatura de 7090. ;
WALTSTS: '
Peso aquivalente, por : ; Co S
~ titulacidn potenciométricae 3215 ,en”'teorié"s '323,5 -
._ ._ N ; 3 410-4:15% " * 4‘,"33%
' r~ — S | T 9,6—9,8% h oy 9,89%

39.- La be'ta-sultona. de octadeeeno—*l fue hecha reacclonar oonNH3, de}

| migmo modo que en’ el ejemplo 2%, 43,6 g (0,125 moles) de ami.no—octa-
ideoano-1~su1fonato sodico se incorporaron a 155 1 de etanol al 40% 4.

| despues de lo cual se- agrega.:'on 25 r's (0,625 moles) de NaOH'y 59 g {0,5}
w moles) de CICH COONa. Con esta proporczon mola.r 80 pudo obtener une -

" mezcla ae raaccién homogenea.. La mezola se ag:.to durante 20 horas a ,'

1

‘una. tempera.tura de 7090. Despues de mfna.r hasta a 590, e extra,}o -

el material crista.liza.do mediante absorecidn, y sin secar, se d:.solvio

en 1,2 11troa de etanol al 15%, a una temperatura d.e 6090. Seguidamen
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T te se aciduié la soluoién oon HCl conoentra.do, ’hasta. obtensy un valor |
1 pH de 8. Despues de. absorb:;doa los - cristales y lavados con aaetona,, se
1 obtuvieron 62% de amino-octadecano—sulfama,to Qm reacoienar. Bl filtra. ‘
- :do se aoidulo a una temperatura de 600 hasta un valor plH = 1. Despues
kde enfrig_r hesta 109.0, 'se‘deoanto elpreczpitado y a8 lavd oon aceto-

na. El rendimiento;‘fué dé 3% de Acido 2-(carboximetil)-amino-octade~ |

) cano-‘!-mlfomoo.
. AVALTSTS: o |
Peso equivalente, determina.do SR T
“por titulacidn’ potenciometnca' 420; T en teoriaz 407,6
o I U =3,42% V"“z3,44%
s ,:7,80% ,.}"'A' v 1,866

15 : '
{utilizc nn exceso de 65% de is et.tlenda.amina pure (en totals €3 g) laf.

. _'bura. de la mezcla de amina ¥ d:.cloroetano no subzera hasta. mas de 090.

.ye que de otro modo se podrfa producir una - reaooion violenta. ‘

00C) 8o ag:lto la mezola de la reacoicm durante 2 horas & una ‘tempera=

te absoroion y e aaco en ol vacios El. rendimiento de. doido 2-(2'emino
' et;xlo)-amino-d.odeeano—‘l-sulfonico, fue de 38% El producto fue punﬁ-
cado med.iante soluoiozi en agua (1 g por cads 20 ml) 8 wa temperatura

mol del compuesto). Se sepa.ro el preo:pitado, ¥y se lavo con’ agua, y se-

33 .@ [/ U | 8 l ”

424 La beta-sultona de dodeoeno-1 fue hecha reacoiona,r can etilen--
d:.amina., do la manera aigu:leutes ' ' .

La rea,ccion se nevo a cabo con 0,63 molés de olefina. Se

amina. se dilvyo en 100 ml de dicloroeteno. Se ouid.o de que la tempera-'

DBSPWS a agregada la sultona. (a. una, temperatura de-!Oﬁ 8]

tnra deO?c. Despues se agrego la mezcla, agitando, a 2 1 de acetona.

Despues de. un segundo lavado con acetona, se extrajo el producto median

de 6090. Despues 6.e ﬂltrar, s agrego una solucion de 5, 304 al 10%,

hasta aloanzarse un pB = 1 (a.proximadamente ] »5 moles de H 4 por cada

guidamente, con acetana. Despues ‘de secado y pesado, se ‘hizo reaccionar '

d.e nuevo el producto con la oantn.dad teonca de NaOH, calculada a baae
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t HC1 concentrado’ hasta obtaner un valo:- pH = 1 {en un valor pH de 5 co=

A' manza a fomarse an precipitado) Después'de agltar durente 30 mmutos

|l otra. R rendimiento del producto hidrosoluble, fue de 25%

: 'a.cuerdo. con el presente invento; son apmpiados para su enploo en oomf-

- .poaiclones de detergentes. :

| sultonas de la térinla

S .
RAAAA,

de la sal seoa, para obtener el mmpuesto con ungupo 1libre de NH2 ET

valor pH de este ultimo producto fue de 8. . o :

38,5 e (0,125 moles) del aaido 2-(2‘~am1noetilo)~amino—do—
deoano—1—su1fanico asf obtenido, 15 g (0,315 moles) de NaOH y 58,3 g
~(0,5 moles) de C1CH Ma, 0 disclvieron en 1 1 de a@xa y se agitaron

durante 18 horas & una temperatura de 702C. La mezcla se. e.aidulo con

& una temperatura de 2090, 80 pudieron extraer los cris‘bales mediante
absorcion. Después de. lavaﬁos, se mezolaron los orietalea dos veoes ocon
acetona ¥y 80 eecaron en el mcio a’una temperatura de 6000. .

El analis:.s -did oomq rewltado, gue ol produoto contenia
6, 3% (36 g) de nitrog«ano. Seguidamecnte B0 extrado el producto aos veoesr ’
con una cantidad de 300 ml d.e agua caliente, obteniendose as.{ un prcduo

4o h:.drosnluble, por ua parte, ¥y un oompuesto menos hmdrosoluble, por

Los productos y-sus- sales alcalinas, que se obtienen de -

En- resumen, la. Patente de Invencidn gue se solicita reoaera.
so‘bre lal sigu:.entesx . R
e REIVINDIC&CIORES ' o 7
1. Un procedmiento pe.ra. la obiencion de aoidos aminoaloa- ‘

no—1-sulf6nioos ¥y sus sales, ca.racterizado por hacerse reaoc:,onar beta-

éh la quo R es uxi grupo aléohiio oon -6-18 atomos de carbono, abriendo,
el anillo oon un compuesto de 1a i‘omula R,, en la que R' e hidrd-

siendd

igeno, un grupo alcohilo con 1-6 atomos de, oarbono, --((':'Ha)n - Hz,
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ne=2-6 & ..(ezig)m-c\(‘)nR , siendo n=1462 ¥ R2 un g:-upo alcohilo™

.obtiene al mismo tiempo que la apértui'a,del anilio, para 1o cual se ha-

lioco de la férmula aigui;ntea

15
po . 4 g donde R4 =H o un grupo alcohilo ‘eon 1-6 atomos de carbo-

'no, o bien -(CHZ) -NBZ, donde n = 2 -6, despues de lo cue,l se hace rea

‘caracterizado‘por sustituirse 6l agr_gpam:;enw estérico del sustituyen—

' X memoria - descriptiva, que oonste de nueve paginas mecanograﬂ.edas ,

. o T2 .
con 1 ~ 6 atomos de carbono, y ouidando de sustituir uno o mds stomos

de H del grupo o de 108 grgédg amino, por wno o mas radicales (CHp)p
GOOR3, dénde 33 = H.c": un gruj:p a.lqohilo':oon. 1=6 atomos de oa:rbéno, o
bien un meta,l a.lca.lino. : ' »

© 2. Un prooedimiento de acuerdo con la re:.vind:.caoion 1,

caracterizado porque la sustituocidn do un étomo H del €rupo amino se

¢e reacoionar una beta~sultona con un dster de un acido aminoocarboxi-

,qu

1=-6 atomos de oarbono.

(CHQ) -OOORQ, donde me 1.6 2, ¥ Rz = un grupo alcchilo con

3. Un proced.imento de acuerdo oon la reivmd:.oaoién 1y
oaraoteriza,da porque la sustitucicm de wno © mas dtomos de H del grupo
o deo 1os grupos anmo se oons:.gue, al mismo tiempo que. se abre el ani-

1llo, mediante la reaooion de una bsta-sultona con un oompuesto del gru

32“\

cionar el acido amino-a.loanosnlfom.co con’ acido a.oet:.oo monohalogena,do
o ocon unsg sal a.loalina dal miamo. -

4. Un proced:.mionto de aauerdo oon la reivindicac:non 2,

te, por H'o por wn metal alcalino.

Se Se’ re:.vindioa por ultmo como objeto sobreé 6l que ha -
de reeasr 1a. Patente de Invencion que se solicitac "U!I PRO(!EDDDEM‘O
PARA LA OBTENCION DE ACIDOS AMINOALGMO-!-&IIMICOS ¥ SUS SALES"

Todo conforme queda. deacrito w-reiﬁndicado ‘en la presente

Madxrid, 6- de junio de 1..964
'ALFONSO UNGBIA
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