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B1 presente invento se refiere a Nl-dodeoll-, N3- 
íclorobenoil)-dietilentrlamina y -aminoácidos, y especial­
mente tiene por objeto un procedimiento de obtención de es­
tos compuestos, que pueden emplearse, por ejemplo, oomo de­
sinfectantes, conservantes y detergentes. Los compuestos 
conforme al invento se pueden representar por la siguiente 
fórmula :

CigHĝ NH-OHg-CHg-NRi-CHg-CHg-NRg-CHg- íl)
C1

donde R^ y Rg denotan -H o -CHgOOOH.
Por la patente alemana 947.972 se conoce la elabo­

ración de compuestos de la fórmula 2!

C igHg ̂NH-CHg-CHg-NH-CHg-CHg-NH-CHgCOOH Í2)

que taabión son útiles como desinfectantes, conservantes y 
detergentes.

Además, se conoce por la patente alemana 708.076, 
por ejemplo, que la reacción de aminas tensiaotivas o super- 
factivas terciarias con cloruros de bencllo halogenados en 
el núcleo proporciona desinfectantes eficaú&s, que corres­
ponden a la fórmula 3:

0 ^  (3)

A base de tal situaoión de la tÓonica, era de supo-
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ner que los compuestos conforme al Invento de la. fórmula 1, 
como los de las fórmulas 2 ó 3* fuesen bactericidas eficaces. 
Pero era imprevisible, y ha sido por ello sorprendente, que 
las sustancias según el invento posean una actividad bacte­
riológica mucho mejor e irriten relativamente menos la piel 
que los compuestos de la fórmula general 2, de composición 
química similar, pues, por ejemplo, la fórmula 4

CigHg^NH-CHg-CHg-CHg-NH-CHg-^^-Ol (4)

químicamente afin, resulta ser menos bactericida que los com­
puestos de las fórmulas 1 y 2. En cambio, el compuesto ini­
cial C^Hg^NK-CHg-CHg-CHg-NHg empleado para obtener el com­
puesto 4 ha resultado ser más eficaz que úste.

Inesperadamente tambiún, mediante benoilación de los 
compuestos conforme al invento, se mejoran sus propiedades 
bacteriológicas, y sucede lo contrario con otros compuestos 
de composición química análoga.

Los compuestos del presente invento se fabrican, por 
ejemplo, haciendo reaccionar de manera conooida, primero un 
haluro de alquilo con dietilentrlamina en exceso, para obte­
ner N-alquildietilentriamlna. Este producto intermedio se 
convierte, con los correspondientes isómeros de cloruro de 
clorobenoilo o mezclas de los mismos, en los compuestos de 
la fórmula la del invento; y mediante reacción con ácido clo- 
roacático, se obtienen los compuestos de la fórmula Ib:

CigHggNH-CHg-CHg-Nn-CHg-CHg-NH-CHg-̂  (la)
1
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4

O^gHgsNH-OHg-OHg-NR^-CHg-^Hg-NRg-CHg- (Ib)

01

Bn la fórmula Ib, R^ y Rg indican, los radicales -H o -OHgCOOH 
dste ha de ser por lo menos uno de ellos.

Como aceptores de ácidos, en las distintas fases de 
la reacción, sirven NaOH, KOH, NagCO^, EgCO^, o las propias 
aminas contenidas en la mixtura Emocionante. Como haluro de 
alquilo es preferible emplear cloruro o bromuro de laurilo; 
pero tambián es posible utilizar haluros de alquilo que, ade­
más de radicales laurilo, tengan otros radicales de cadena en­
tre Cg y C-̂ 2* Tal mixtura se tiene, por ejemplo, cuando para 
producir el haluto de alquilo se toma ácido cocoleico.

Aparte del ácido cloroacdtioo, se pueden emplear, por 
ejemplo, goido bromoacático, ácido -cloropropidnico o ácido 
c< -clorobutírico; entonces, los radicales R^ y Rg significan 
CH^OHCOOH d CH^CHgCHOOOH.

Las temperaturas aplicadas durante las reacciones son 
en general de 80S a 180 se, y mejor de 9BS a 150 se.

AL preparar los compuestos la del invento, los ouer- 
pos reaccionantes pueden participar solos o en presenoia de 
un disolvente como n-propanol, etilgliool, propilenglicol, 
tolueno, xíleno, clorobemoeno u o-diclorobenceno. En la sín­
tesis de los compuestos Ib del invento se emplean con ventaja 
como disolventes agua, aloohol etílico, n-propanol, metilgli- 
col o etilgliool, pero tambián es posible trabajar en este 
caso sin disolventes. Desde luego, en principio se puede in­
vertir la maroha de la reacción al preparar los compuestos
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del invento, tratando primero dietilentriamina con isómeros 
de oloruro de clorobenoilo, y empleando después haluros de al­
quilo.

En los siguientes ejemplos se explica con más detalle 
la produoolén de los compuestos del invento.

En un matraz de cuatro bocas y de 1000 mi de capaci­
dad, provisto de agitador, embudo de decantación, refrigera­
dor de reflujo y termómetro, se calientan 543 g de laurlldie4 
tilentriamina (obtenido segán la patente alemana 947.972),
32 g de NaOH en escsmas y 4 mi de HgO, a 90 SC. Del embudo 
se dejan caer luego a gotas 81 g de oloruro de 2-clorobenol- 
lo, lentamente, y la temperatura asciende en el matraz a unos
100 ac.

Terminada la adición, se calienta cinco horas la mez­
cla reaccionante a 150 *0. Después de enfriar, se decanta 
la fase líquida del residuo sólido, que se extracta dos ve­
ces con porciones de 100 mi de éter. Se rednen los extrac­
tos etéreos y la fase líquida, y se evapora el éter; el pro­
ducto crudo remanente se destila en vacío intenso. Así se 
obtiene Nl-laurll-, N3-(2-olorobencil)-dietllentrlamina en 
forma de aceite amarillo débil, oon punto de ebullioién de

E J E M P L O  1

Producoién de

180-190 se a 10"3-io**S mm Hg
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Rendimiento: 149 g = 75 % del producto analíticamen­
te puro calculado.
Análisis elemental para Og^gN^Cl (396,1) :

Calculado : C, 69,8 %; H, 10,7 N, 10,6 %; C1 8,%. 
Hallado : C, 70,2 %; H, 10,8 %; N, 10,3 %; C1 8,6%. 
El producto del invento se transforma con ácido acé­

tico en una solución acuosa a 1 %, clara y espumosa.

E J E M P L O  2

Se trata laurildietilentriamina como en el ejemplo
1, con cloruro de 4-cloroberoilo. El producto es un aceite

—2 —5amarillo, con punto de fusión de 190-200 SC & 10 -5x10 ^
mm Hg.

Rendimiento: 142 g a 72 % del producto analíticamen­
te puro oaloulado.
Análisis elemental para Cg^H^gN^Cl (396,1):
Oaloulado : C, 69,8 %; H, 10,7 %; N, 10,6 %; Cl, 8,9 
Hallado : C, 69,5 %; H, 11,0 %; N, 10,2 Cl, 9,2 %.

E J E M P L O  3

Transformación de Nl-dodeoil-, N3-(2-clorobenoil)- 
dietilentriamina con oloroacetato de Na.

En un matraz de tres bocas y 500 mi de capacidad, 
con agitador, refrigerador de reflujo y termómetro, se ca­
lientan 119 g de Nl-dodeoil-, N3-(2-clorobenoil)-dietilen- 
triamina y 150 g de n-propanol, a 60 *C. Luego se añaden 
24 g de oloroacetato de Na, y se calienta dos horas a 97-100 
BC; se deja enfriar, y a las cinco horas se separa por cen-
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triíugación la sal oomdn resultante de la reacción. La solu­
ción propanólica clara contiene un 40 % de substancia activa, 
y puede reducirse a emulsión estable diluyendo con agua.

Actividad bacteriológica
1. Ensayo de suspensión de Nl-dodeoil-, N3-(4-cloro- 

bencll)-dietilentrlsmina

ÍCigHggNH-CHg-OHg-NH-OHg-CHg-NH-CHg-^^ -01) 

pH de la solución acuosa 0,1 % : 7*

CEBA CONCENTRACION EN % TIMBO DE ACCION EN MINUTOS
1 2 5 10 20 30

Staphy- 0,1
locoocus
Aureus 0,05

0,01
0,005
0,001 + + - - - -
0,0005 + + + + - -

Bseudomonas 0,1 - - - -

aeruginosa 0,05
0,01 - - - - - -
0,005 + - - - -
0,001 + + + + - —

Broteus Ó,1.......
vulgaris 0,05 - - - - - -

0,01 + — - - -
0,005 + + + - - -
0,001 + + + + + +

Éscherichia
coli

Ó¡i ' 
0,05 
0,01 
0,005 
0,001 + + +
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2. Ensayo de suspensión de Nl-dodecil, N3-(2-cloro- 
benoil) -die tilentriamina

)

01
pH de la solución acuosa 0,1 % ! 7*

CEBA. CONCENTRACIÓN EN % TIEMPO DE ACCIÓN BH MINUTOS
1 2 5 10 20 30

Staphylo- 0,1........ — ** —
coccus 0,05aureus

0,01 - - - - - -
0,005 - - - - - -
0,001 + - - - -* **
0,0005 + + - - —

Pseudomonas 0̂ 3. - — — — — —
Aeruginosa 0,05 - — - - - -

0,01 - - - - — -
0,005 + - - - — -
0,001 + + + + -

Próteus..... 0,1 ** ** -
vulgaris 0,05 -* - — ** - -

0,01 + - - - - -
0,005 + + + - - -
0,001 + + + + +

_________ _ , . .  __________

Escheríchia 0,1 *-* *"* — — —
Coll 0,05 - - - - - -

0,01 - - - - - -
0,005 - - - - - -

0,001 + + - - - -

0,0005 + + + + - -



5

10

15

20

25

9

3. Ensayo de suspensión de N-laurildletilentriamina

PE de la solución acuosa 0,1 % : 7.

CEPA CONCENTRACIÓN EN % KIHIPO DE ACCION EN MINUTOS
1 2 5 10 20 30

Staphylo- 0^1 — — — * *

cooous
Aureus 0,05 - - ** **

0,01 + — - - - -

0,005 + - - —

0 f 001 + 4- 4* - - -

0,0005 + + 4* + - -

Pseudomonas 0,1
Aeruginosa 0,05 - - - - - -

0,01 + + - — - -
0,005 + 4 4* - - -
0̂  001 + + + + + -

Proteus 0^1
vulgaris 0,05 - — - - - -

0,01 + + 4 *- - -

0,005 4* 4* 4* 4* - -

0,001 4* 4* + + + +

Escherichia 0,1
- -  - - -  - ..... -

Coli 0,05 - - - - -

0,01 4* 4- - - * * -

0,005 4* 4 4 - - -

0,001 + + + + - -

0,0005 4* 4- + 4 + +
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4. Ensayo de suspensión del producto de la reacción 
de 1,5 mol de Nl-dodecil-, N3-(2-clorobencil)-dletilentrla- 
mína con 1 mol de ácido cloroacótico ív. ejemplo 3). 

pH de la solución acuosa 0,1 % : 8.

CEPA CONCENTRACIÓN EN % TIEMPO DE ACCIÓN EN MINUTOS
1 2 5 10 20 30

Staphylo
coccus
Aereaos

0,1
0,05
0,01
0,005
0,001 + + - - - -

Escherichla
Coli

0,1 
0,05 
0,01 
0,005 
0,001 4* 4* 4* 4* 4*

Comparando los oampos de acción de los oompuestos 
del invento y de la laurildietilentriamina inicial, se apro­
óla que es muy superior el de los primeros.

De las pruebas de irritación ocular qpe siguen, se 
deduce además que los compuestos del invento irritan relati­
vamente menos que la sustancia inicial, N-laurlldietilentri- 
smlna.

Pruebas de irritación ocular en conejos ísegón Drai— 
ze y Kelley, Drug & Cosmetic Ind. 1952/71, 36-37 y 118-120).



1. Nl-Dodecil-, N3-í2-olorobenoil)-dletilentrismina. 

pE de la. soluoidn acuosa 0,5 7.
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Conejo ns 1 2 3 4 5 Promedio

Día 1 A 3 " 3* 3 ....3 3
- .

B 3 3 3 3 3
C 2 2 2 2 3
8x2.16 8x2=16 8x2=16 8x2=16 9x2=18 16,4

Dia 2 A 2 2 2 2 2
B 2 2 2 2 2
C 1 1 1 1 1
5x2=10 5x2=10 5x2=10 5x2=10 5x2=10 10,0

Dia3 A .. 1 ....1* .....1 2 --- -—  - -

B 1 1 1 1 1
C 1 1 1 1 1
3x2=6 3x2=6 3x2=6 3x2=6 4x2=8 6,4

Dia 4 A
... --

* ' í
.. ....

í
.........

B 1 1 1 1 1
C 0 0 0 0 1

2x2=4 2x2=4 2x2=4 2x2=4 3x2=6 4,4

Dia 7 A 0 0 0 0 0
B 0 0 0 0 0
0 0 0 0 0 0 0

---- - . .  - ^  -
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2. Nl-dodecil-, N3-í4-clorobenoll)-dietilentriamina. 

pH de la solución acuosa 0,5 : 7.
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Conejo ns 1 2 3 4 5 Bromedio

Dia 1 A 2 3 3 3 3
... -

B 2 2 3 2 2
C 2 2 2 2 2

6x2-12 7x2=14 8x2=16 7x2=14 7x2=14 14̂  0

Dia2 A " ̂ ' 2 * 3 2 2 - - - " -

B 1 2 2 2 2
C 1 1 2 1 1

3x2=6 5x2=10 7x2=14 5x2=10 5x2=10 10,0

Dia 3 A 1 1 2 1 1
B 1 1 2 1 1
C 1 1 1 1 0

3x2=6 3x2=6 5x2=10 3x2=6 4x2=8 7,2

Dia 4 A 0 1 " 2 1 0 -....- —

B 0 0 1 0 0
C 1 1 1 0 0

1x2=2 2x2=4 4x2=8 1x2=2 0 3 . a

Dia 7 A " " o 0 0 0 0
- ----

B 0 0 0 0 0
0 0 0 0 0 0 0



3. N-Laurildletilentriamina
pH de la solución acuosa 0,5 % : 7*
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Conejo na 1 2 3 4 5 Brome dio

Dia 1 A 3 3 2 3 3
B 2 3 2 3 2
C 2 2 2 2 2

7x2=14 8x2=16 6x2=12 8x2=16 7x2=14 14,4

Dia 2 A .....2 2 2 .....2 2

B 2 2 1 2 2
C 1 2 1 2 1

5x2=10 6x2=12 4x2=8 6x2=12 5x2=10 10 g4*

Dia 3 A ..... i .2 ....1 .....2* 2
-  ^

B 1 1 1 2 1
C 1 1 1 1 1

3x2=6 4x2=8 3x2=6 5x2=10 4x2=8 7,6

Dia 4 A 1 1 1 1 1
B 1 1 0 1 1
C 0 0 0 0 0

2x2=4 2x2=4 1x2=2 2x2=4 2x2=4 3,6

Diá 7 A .. 0 0 0 .. 0 - - - . -

B 0 0 0 0 0
0 0 0 0 0 0 0
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N O T A

se reivindica como objeto de la presente patente de 
invención :

1. - procedimiento para la obtención de compuestos 
5 Nl-Dodecil-, N3-^lorobenoil)-dietilentriamlna, y -aminoácidos, 

de fórmula general

10 en la que R^ y Rg significan -H o -CHgCOOH, los cuales tienen 
aplicación como desinfectantes, conservantes y detergentes, 
caracterizado por las siguientes fases :

a) - tratar un halogenuro de laurllo o un halogenuro 
de alquilo de 12 átomos de carbono en promedio, eventualmen-

15 te en presencia de un aceptor de ácido y/o un disolvente, con 
di etilentri amina .

b) - tratar el producto resultante con oloruro de olo- 
robenoilo, y

20 con ácido cloroacótico o su sal alcalina, eventualmente en 
presencia de un disolvente.

2. - Procedimiento para la obtención de compuestos 
Nl-Dodecil-, N3-(clorobencil) -dietilentriamina, y -aminoáci­
dos.

Esta memoria consta de oatorce páginas, escritas por 
una sola cara.

C1

c) - hacer reaccionar en su oaso el producto obtenido
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