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Esta invencidn se relaciona con un procedimien
{40 para preperar nueves imidas de amonio'cuaternario,
las cuales son agentes tensloactivos, y son capaces
de existir en forma zwitteridnica o en forma catidni~
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Los compuestos de amonle cuaternario teniendo

por lo menos un redical hidrofdbico de cadena larga
(desde 08 en adelante) han sido conocidos durante lar-
go tiempo. Los mismos son Utiles como sgentes tensioag
tivos catidnicos (conocidos como "jabones invertidosﬁ),
como agentes suavizantea de textlles y como bacterici-
das, COuando se destinan al uso como agentes tensioec-
tivos, el grupo de cadena larga usualmente tiene aproxi
mademente 12-20 dtomos de ocarbono, pero cuando se desti
nan 21 uso como sugvizadores para textiles, los compueg
tos de cadens largas, por ejemplo los que tienen aproxi-
mademente 16-22 o mds dtomos de carbono, son preferidos,
especialmente compuestos con dos grupos de cadena larga.
Los ejemplos tipicos incluyen el cloruro de octadecildi-
metilbencilemonio, cloruro de octadeciltrimetilaemonio,
cloruro de diestearildimetilamonio, los bromuros corres—
pondientes y muchos otros de estructuras similar.

Estos compuestos, particularmentg el cloruro de
diestearildimetilamonio, han sido usados comercialmente
en composiciones suavizantes de tejidos destinades 2 ser
efiadidas en el Wltimo enjuague con agua después de un
proceso convencional de lavado, y se han hecho intentos
pera usarlos en composiciones detergentes destinadas a
ger combinadae con los agentes suafizantes para texti-
les.

Como estas sustancias son catidnicas, las mismas
reaccionsn ordinerismente con los detergentes mnidnicos
para formar sustanclas insolubles, y debido a esto su
uso en le presencia de detergentes anidnicos no es nor-

malmente practicable., Ademds, las mismas tienen una
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fuerte afinidad por los tejidos, especlalmente el al-
goddén y las lenas, un hecho que juega uns parte impor-
tante en su efectividad com¢ sumvizsdores para texti-
les y como bactericidas, pero también tiene la conse-
cuencia de que en general las miamas no son completa-
mente arraestradas de los tejidos en los lavados sucesi-
vos., Diches sustancias, porllo‘tanto, tienden & pro-
duoir una acumulacidn sobre los tejidos lavados repeti
damente, en los cuales tienden s disminuir las propie-
dedes remojantes de los tejidos,Vy en los cuesles tien-
den a ceusar descoloracidn, desunién de las fibras y
ain olores indeseables. Tales tejidos, aunque suaves,
a menudo presentan una sensacién ngrasosa® al tacto desg
pués de varios tratamientos. Un efecto similar se ob-
serva sobre las superficies durgs,Aasi, cugndo los agen
tes tensioactivos catidnicos son;usados como agentes es
terilizantes para el lavado de platos o oristales, una
pelicule hidrofébica queda edsorbida sobre la superfi-
cie, la cusl cuando es remojads, tiene una aperiencia
"grasosal,

Otros compuestos de amonio cuaternerio constitu-
yen los compusestos tensioactivos zwtteridnicos conoci-
dos, por ejemplo, las betainas carbox{licas, sulfobetaf
nas, sulfato~ y sulfito betainss de cadena larga. Estos
compuestos son agentes mojentes y detergentes valiosos.
Debido a que los mismos son sales internas, ellos no
reaccionan con los iones metdlicos presentes en el agua
dura, especlalmente con los ion@s de calcio, y debido a

esto no son casi afectados por la dureza del agua. Por

- la misma razén los mismos son 6ompatibles con los deter
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gentes anidnicos, catidnicos y no idnicos. Su afini-
dad y efecto mojante sobre ciertas fibras altamente‘
hidrofébicas, tales como las fibras de poliamida y po-
liédster, los hace particularmente valiosos para remo=~
ver clertos tipos de suciedades, especialmente suciedg '
des grasosas, de estos meteriales. Ellos son también
notablemente efectivos para le limpieza de tejidos de
algodén.que presentan sucledad conteniendo particulas
de arcilla.

Sin embargo, los mismos no son fuertemente sus—
tantivoe a log tejidos y no son muy efectivos como
agentes suavizentes pare textiles. Estas betainas y
compuestos similares a betaina conocidos existen en for
me zwitteridnica a travds de uns amplia escala de pH:
En condiciones dcidas relativemente fuertes los mismos
gse vuelven catidnicos, pero la acidez necesaria esta
fuers de la escala practica para el lavado de tejidos
o de sujetos humanos.

En la presente invencidn, se emplea uns nueva
clase de detergentes los cuales son catidnicos bajo con
diciones débilmente Acidas y son zwitteriénicos bajo
condiciones débilmente alcalinas, la acidez o la slea~
linidad estando relacionadas con su valor pKa como e
define de aquf en adelante en la presente.

De este maners, si estdn presentes al pH ordina-
rio de una operacidén de enjuague en una solucidén acuosa
(1o cuel no constituye necesarismente el enjuasgue des-
pués de un levado) los mismos estdn mayormente en la
forma catidnice y son efectivos como_agentés suavizan-

tes de tejidos sustantivos a los tejidos, pero en las
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condiciones ordinariemente slcalinas de una operacidn
de lavado tonvencional sussecuente, ellos se convierten
8 la forma zwitteridnica, y asi son no sustgntivos 8
los tejidos. En esta forma los mismos son compatibles
con la composicidn detergente. |

Tanto sobre las fibras textilés como sobre otras
superficies, por ejemplo, superficies duras, le pelicu-
la catidnica y/o zwitteridnica adsorbids provee uns su-
perficie la cual tiende a repeler clases importantes de

sugiedad (o mugre), y & promover su separacidén de la

-puperficie y su dispersidén en un lavado alcalino subse

cuente, cusndo la pelicula adsorbida se hace no sustan-
tiva. De esta manera estas sustaencias pueden actuar co
mo asgentes aflojantes de la suciedad los cuales son re-
movidos en cads lavade ¥y pueden_ser reaplicados en un
enjuague o tratamiento simiiar antes de que la superfi
cie ses reexpuesta a la sucieéad._ Los mismos pueden
también impartir propiedades‘ahtiestéticas ¥y bacterici
das a las superficies tratadasfcon ellos, y algunas de
estas sustanclas actian para inhibir la transferencia
de los tintes de un articulo o perte de wn articulo a
otro en las soluciones de 1évado y simileres,

De acuerdo con la invencidn, se proveen imidas

de smonio cuaternario que tienen la férmula siguiente:

_ _— R2
Ry CO N €O CH, N¥ —— Rj
4

o sus sgregedos catibnicos que tienen la férmula:
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R1 CO NH CO CH2 N R3 X~
\R
" 4

y

en donde X es un anidn,

R1 representa un grupo alquilo teniendo 1 a 25
dtomos de carbono o un grupo fenilo o bencilo o un gru
po alquilbenceno o alquilfenilo teniendo 8 g 18 Atomos
de carbono en el radical alquilo, |

R2 represents un grupo alquilo teniendo 1 a 26
dtomos de carbono o un radical bencilo o fenilo,

cada une de las Ry y R, representa un grupo al-
quilo teniendo 1 a 4 dtomos de carbono o un radical fe-
nilo o bencilo § Ry Ry ¥y R, juntas representan un ani-
1lo de piridina y una de las Ry ¥ R2 0 ambasg contienen
por lo menos 10 dtomos de carbono.

Los compusstos particularmente ventajosos son
aquellos de la fdérmula mencionada arriba en la presen-
te en los cuales R1 €8 un Zrupo alquilbencilo teniendo
12 a 14 dtomos de carbono en el grupo alquilo o un gru-
po alquilo teniendo 13-21 4tomos de carbono y R,, Ry ¥
R4 representan cada una un grupo metilo, o etilo o un
grupo fenilo o bencilo o juntas constituyen un anillo
de piridina, los compuestos especialmente favorecidos
siendo aquellos en los cuales R2, R3 y R4 cadn una re-
presenta un grupo metilo. Otros compuesios adecuados
son aquellos de la férmula dada arriba en la presente
en los cuales cada una de las Ry, R3 ¥ R, representa un

grupo de cadena corta ya sea alquilo teniendo 1 a 6 dto-
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mos de carbono, fenllo o bencilo, ¥y R2 representa un
grupo de ocadena larga tenlendo 10 a 26 preferiblemen-
te 14 a 22 4tomos de carbono. Preferiblemente en es-
tos compuestos R, es metilo o etilo; especialmente me-—
tilo. Adn otros compuestos adecuzdos son aquellos en
donde dmbas R1 ¥y R2, que no tienen qué ger lo misﬁo,
representan grupos de cadena larga tsl como se han de-
finido arriba en la presente.

Los compuestos de la invenoidn pueden preparar-
se por cualquier método adecuado, pero un método con-
veniente es hacer reaccionar un amida R,C0 NH2 con clo
ruro de cloroacetilo y entonces hacer reaccionar el pro
ducto con una aemina terciaria

e
N — Rj

g,

en donde las R's tisnen los significados mencionados
arriba en la presente. -

Como se ha indicado erriba en la presente, los
compuestos para que sean agentes tensioactivos tienen
por lo menos un grupo hidrofdbico de cadena largé N
los mismos pueden tener dos de tales grupos. Usualmen=—
te, al preparsr los compuestos, se prefiere comenzar
con una emida de eadena larga, por ejemplo, una acil-
amida grass tenlendo desde 16 aproximademente a 26 dto
mog de carbono, preferiblsmente 14—?2 atomos de carbo-
no, derivada de grasas o de otras fuentes de dcidos &ra

sos de elevado peso molecular, o una alquilbencil o al~
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quilfenilemida teniendo aproximadamente 8 a 18, pre-
feriblemente aproximadamente 12 a 14 dtomos de carbono
en la cadens alquilica. |

En particulsr, la ‘emida puede ser derivada de

5. un alquilato detergente tipico, via el correspondiente
cloruro de alquilbencilo,

Le amina terciarila puede getuar como la fuente
de un grupo hidrofdbico de cadena lerga, en cuyo caso
la misma puede contener un grupo alquilo de cadena

10. larga como se describe arriba en la presente. Los gru
pos restantes son normalmente grupos de cadensa corta,
tales como metilo, etilo o pueden ser grupos bencilo
o fenilo. Alternativamente Rz, R3 y R4 pueden represen
tar juntes un enillo heterocf{clico tal como un anillo

15. de piriding., La emins terciaria preferide es la trime-~
tilamina.

En solucién acuose, y cuando se separan de ls
solucién acuosa, les imidas de la invencidn pueden exis
tir ya sea en forme catidnica a pH relétivamente bajo o

20. en forma zwitteridnica a pH relativamente alto, y 1las

" mismas tienen un valor pKa en la escala 7-10, usualmen-
te 8 a 8,5. El valor pKa es el pH en el cual los com-
puestos estdn 50 % molar en forma zwitteridnica y 50 %
molar en forme catidnica. De esta manera a un pH més

25. bajo los mismoe son predominentemente catiénicos y a un
pH alto predominantemente zwitteridnicos, pero a pH
cercano al valor pKa dmbas formas pueden estar presen-
te en cantidad considerable.

La invencidén tembién provee composiciones nove-

30. dosas para el tratamiento de superficies las cuales com
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prenden uno o mds componentes convencionales de tales
composiciones y una imida de amonio cuaternario como
se define arribe en la presente, dicha imida teniendo
un vaelor pKa en la escala de 7 a 10,

Estas composiciones son dtlles como agentes
suavizantes de textlles, que no se acumulan sobre los
textiles y no impiden la remojabilidad de los texti-
les tratados repetidemente con ellas, y no causan des

coloracidén o sensacibén "grasosa" de los textiles. Ade

_ més, las mismas actlan como agentes repelentes y aflo-

jantes de la suciedad, de manera que las superficies
ensusiadas de los textiles y otros materiales son mds
fdcilmente limpiadas en lavados sucesivos, particular-
mente en condiciones de lavado menos gue ideales, por

e jemplo cuando se lavan a temperatura relativaments
baja (por debajo de 60°¢) y/o cuando las composiciones
son ugadas por debajo de la concentracidn dptima de una
composicién detergente doméstica convencional. ILas nig
mas son particularmente valiosas pars ayudar a la remo
cidn de suciedades grasosas, grasosas particuladas y su
ciedndes bissadas en arcilla de los textiles y de las su
perficies duras.

Fraouentemente, es conveniente aplicar las com-
posiciones de la invencidn en alguna etapa durante el
proceso del lavado, por ejemplo en la etapa de enjuague,
¥y las mismas pueden constituir lo que se conoce como
ngditivos para enjuagus". En este punto, se entendera
que el primer llamado "enjuague" de un muevo articulo
pudiera bien tener lugsr antes de que el mismo sea la-

vado por primera vez o aun usado, para impartir propie-
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dades de repulsidén de suciedad y ain otros beneficios.

Preferiblemente, las composiciones contienen agentes

reguladores de pH de un tipo ¥y en una cantidad tal que

una solucidn gcuosa de la composicidn, por ejemplo, en
agua del grifo o en una solucién de enjuague después
de un lavado convencional, generalmente alcalino, ten-
ga un pH cercano o por debajo del valor pKa del agente
tensioactivo, de manera que este Ultimo esté presente
en forma catidnica hasta un grado considerebls.

Las composiciones son especialmenxé efectivas si
son reguladas de manera que el pH de la solucidn esté
cercano a dicho valor pKa, por ejemplo dentro de dos uni
dades de pH por euncina o por debajo de ese valor, espe-
clalmente dentro ée una unidad del mismo. Los compues-—
tos ?eguladores de pH adecuados son bien conocldos en
el arte, e incluyen fosfatos, boratos, carbonatos, citra
tos, tartratos y similares solubles en agua, y los dci-
dos correspondientes. ILas proporciones de los componen
tes en tales composiciones dependen de la forma en la
cual las composiciones estdn destinadss a emplearse, y
de la ngturaleze de los componentes sclecclonados. Ade-
cuadamente le cantidad de agente tensioactivo en forma
catidnica presente puede estar en la escala desde 0,01%
aproximsdamente hesta 0,5 % en peso seco del tejido que
ha de ser tratado, por ejemplo a aproximadamente 0,1 %.

Sobre otra base, las composiclones pars aditivo
de enjuague efectivas han contenido aproximadamente 1 a
20 %, por ejemplo aproximadamente 5 % en peso de la fore
ma catidnice del agente tenmsioactivo, y han sido usadas

a una concentracidn desde 0,2 % aproximadamente hasta 0,5%
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en peso en una solucidn de tratamiento, peroc estas ci-
fras no han de ser consideradas limitantes.

Las composiciones de la invencidn pueden, alter-
nativamente, ser formuladas como composiciones detergen
tes alcalings aprovechahdo las propledades detergentes
valiosas de la forme zwitteridnice de las imidas de la

invencidn. Tales composiciones pueden contener la can—

-tidad usual de sales coadyuvantes de detergencia y agen

tes secuestrantes, y pueden contener otros sgentes ten-
siogetivos no catldnicos. Cuando se dlluyen con sgua
del grifo o similar en una etape de enjuague para redu-
¢ir el pH haste cerce o por debajo del valor pKa, la
proporeidn do la imide de la invencidn remanente se vuel
ve éatiénica haste un grado considerable y substantiva

& la supsrficie que estd siendo iavada, con les ventsjas
desoritas arribe en la presente. Usualmente teles compg
slclones detergentes reforzadas contienen ssles coadyu~
vantes de detergencis y agente tensiomctivo organico to-
tel en una relscion de peso en le escals desde 1:4 apro-

ximedamente hasta 30:1.

Otra maners de usar las composiciones como suavie
zadores para textiles es formulerles como composiciones
pera remojo previo. En esta forms los tejidos que han
de ser lavados se les dd un remojo o humedecimiento pre-
liminar en una solucidn acuosa conteniendo ls forme ca-
tidnica de un compuesto de la invencidn.

Seguidamente una composicidén detergente conven-
cional puede ser afledida s la misma solucidn llevando a
cabo el lavado y el enjusgue normelmente. Alternativa-

mente la solucidn sobrante puede ser separada de los te-
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jidos, por ejemplo escurriéndola por centrifugacién, ¥y
entonces los tejidos pueden ser lavados y enjuesgados en
la forma ordinaria.

Estas composiciones paras remojo previo solo nece-
sitan contener el compussto de la invencidn, pero nérma;
mente les mismas contienen tembién un diluente o un me~
dio portador. PFrecuentemente es Util ineluir un agente
tensiocactivo adicional zwitteridnico o no idénico pars
me jorar la solubilidad de la imida de amonlo cuaternario.

Ins composiciones descritas arriba en la presen-
te ya sean slcalinas o no, pueden contener los componen
tes compastibles de las composiciones convencionales de
le clase a las cusles ellas pertenecen. Asi las compo-
sloiones detergentes alcalinas pueden contener coadyu~
vantes como los mencionados arriba en la presente, por
ejemplo fosfatos y polifosfatos, carbonatos y silicatos
hidrosolubles, ususlmenie de metal aleslino, especialmen
te sodlo o de potamsio, y agentes de quelacidn tales como
nitrilotriacetatos, policarboxilatos, tales como los que
se describen en la especificacidn Britanica 1,054,755 y
citratos, gluconstos y similares. Sales neutres tales
como los cloruros, y sulfatos de metal alcalino, pueden
tambidn ester presentes, as{ como agentes blangueadores
tales como perborato de sodio, percarbonatos y perfosfg
tos. Componentes menoree que pueden tembién estar pre-
sente incluyen agentes controledores de espuma, enzimss
o estabilizadores pare las enzimas y/o pars los agentes
blanqueadores, inhibidores de polvo, etc. ILas composi-
ciones de cada clase pueden contener agentes de quelacidn

efectivos al nivel apropisdo de pH, abrillantedores &p-—
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ticos, perfume, materis colorante, y, si las composicio
nes son 1fiquidas, agentes emulsificantes, hidrétropos,
solventes y similares. Como se entendera, algunos de
estos componentes pueden tener mds de une funcidn, por

5, ejemplo pusden funcionar como reguladores de pH y agen-
tes de quelacidn.

En las composiciones detergentes alcalinas, las
imidas de amonio cuaternsrio en forma no catidnice son
compatibles con otroes tensiocactivos de cuelquier clase.

10. En las composiociones en donde la imida estd en
la forme catldéniocs, los detergentes anidnicos estdn pre
feriblemente ausentes. Los detergentes anidnicos ade-
cugados cuando son compatibles incluyen los derivados de
los dcidos swlfdénico y sulfirico tales como sulfonatos

45 - de alquilerilo, sulfatos de alquilo, sulfatos de eteral-

- quilo y miichos otros bien conocidos en el arte. Los de-
tergentes no idnicos adecuados incluyen alcoholes poli-
etoxilados, alquilfenoles, acidos grasos, eminas y simi-
lares condensados de dxidos de propileno polietoxilado,

20, ésteres de sorbitdn polietoxilados y muchos otros. Los

- zwitteridnicos adecuados incluyen los carboxilstos (be-
tainas) sulfonatos (sulfobetainas) de amonio cuaternario
y similares, algunos de los cuales han sido mencionados
arriba en la presente. Los tensioaotivos no idnicos me-

25, mipolares tales como los Sxidos de emine terciaris u éxi
dos de fosfina pueden también estar presentes.

Los siguientes Ejemplos ilustran la invencidn:
EJEMPIO 1
Dodecilbenceno lineal comercisl fué convertido a

30. clorurc de dodecilbencilo y seguidamente via el nitrilo
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correspondiente a dodecilfenilacetamida, Los isdmeros

- 14 -

orto- y pera~ estasban presentes en una relacidn de apro
ximadamente 1:4.

Fueron calentsdos bajo reflujo durante dos .horaes
3,4 gramos de dodeeilfenilécetamida y 15 ml-de cloruro
de clorocacetilo. El exceso de cloruro de cloroacetilo
fué separado por evaporacidn bajo presidn reducida, y el
residuo fué disuelto en acetona (50 ml). Un exceso gran
de de trimetilamina gaseosa fué pasado a través de esta
solucidn durante 1 hore y entonces la mezcla se dejd des
cansar durente 16 horas antes de separar por filtracidn
el producto cristalino, carmelite (1). Ia reaccidn pue-

de ser representads en la forma siguiente:

012H25 C‘H2 co NH2 4+ C1 CO CH201—C12H25' @ CH, CO

CHQCl
Me 3N

~

nt Mey C1™ (1)

' CqoHog /__\ CH, CO NH CO CH,

El exdmen infrarrojo del producto indicd que el
mismo estaba contaminado con cloruro de trimetilamonio:
el mismo fué purificedo pasando una solucidén metandlica
del producte crudo a través de una columns de resins pa-
ra intercambio de iomes hidroxilo (50 ml. IR 400A). Ia
evaporacidén del eluente did producto purificado en la for

ma zwitteridniea (2).

- +
Cq5Hps —®— OH, €O N CO CH, N Me, (2)
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Esta sustancia en la forma dcida conjugada (1) tiene un
valor pKa de 8,5.
EJENPLO 2
Pafios de prueba de nuseling de algoddén fueron

prelavados en una solucidn e 0,5 % de un detergente al-
calino pare trabajo fuerte doméstico convencional a 60°C
durante 5 minutos, enjuagados en agua del grifo y seca-
dos. ILos mismos fueron entonces divididos en dos grupos
¥y un grupo (a) fué sumergido en agua del grifo y secado,
El otro grupo (b) fué swmergido en una solucidén al 0,1 %
en peso de lg imida de amonio cuaternario que tiene la

férmula.

. .
R —<::j>ww CO NH CO NHg N (CH3)3 Ccl (3)

en donde R era n-dodecilo, el pH de la solucidn siendo
ajustado a 6,5. El velor pKe de este compuesto fué 8,3.
Los pafios de pruebs fueron enjusgados en agua del grifo
y secados. Amwbos grupos de paflos de prueba fueron enton
ces ensuciados uniformemente con una suspensidn acuosa
de tierra de jardin molida, constituyendo uns suciedad
del tipo arcilloso, y secados, Cada grupo de pefios de
prueba fué entonces lavados en una solucidn al 0,2 % del
mismo detergente para trabajo fuerte a 60°C durante 5 mi
nutos. Enjuagedos en agva del grifo y secados. La solu~
cién tenfa un pH de 10.

Los pafios de prueba del grupo (b) fueron visible~

mente mds limplos que squellos del grupo (&).
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EJEMPLO 3
Un pefio de prueba de algoddén fué sumergido du-

rante 3 minutos en una solucién al 1 % en ague del gri
fo del compussto (3) del Ejemplo II. E1 pH de la solu
oién fué 4,2. El mismo fué entonces enjuagado en agua
y secado. Un pafio de pruebe comparativo fué sumergido
en agua y secado. Los pafios de pruebe fueron entonces
sunmergidos en una dispersidn acuosa conteniendo 100 ppm
en peso del colorante Cloramine Rose B (Indice de Color:
Rojo Directo 31). Los pafios de pruebs fueron enjusgados
¥ secados. El pafio que fué pre-tratado en la solucidn
del compuesto de la invencidén se vid que era menos colo
reado que el que fué pre-tratado en agua solsmente.

EJEMPLO 4

(a) Cloroacetiloctadecanimida

Octadecanimida (28,3 gramos) en benceno (130 ml)
fué tratsda con piridina (1 ml) y la solucidén fué calen
tada hasta ebullicidn. Cloruro de cloroacetilo (22,6
gramos) fué entonces afiadido durante 30 minutos y el
conjunto fué calentado duranite un periodo adicional de
1,5 horas bajo reflujo. Ia solucidén se dejé enfriar a
temperatura ambiente y despuds de 16 horas, el producto
blanco, cristalino (15,5 gramos) fué recogido por fil-
tracidén., La Espectroscopia infrarroja y de Resonanciea
Nuclear Magnétice (I.R. y N.M.R.) confirmd que el produc
to era cloroacetilocctadecenimidas, punto de fusidén 105~
106°.

la reaccidén fué de acuerdo con la ecumscidn si-

guiante:

017H3500NH2 + Cl CO CHZCl ~———p C47H35 CONH COCH2 Cl



(b) Cuaternizacién de la Cloroamcetilooctadecanimida

(1) Cloroacetilooctadecanimida (1 g) fué disuelta
en acetona caliente (50 mls) y se.aﬁadieron 5 mls de tri-
metilamina. Dieciseis horas mis tarde, el producto pre-

5. oipitado (1,1 g) fué filtrado y lavadd completamente con
acetona. ILa reaccidn fué de acuerdo con la ecuacidn si-
gulente:

acetons +
017G35CONH CO CH201 + Me3N e 017H3500NH CO CHZN

Mey C1
LJEMPLO
En forme similar, tratando cloroacetildodecanimida
10. .con piridina o elquildimetilamine (CigH3;N Mep) los si-

guientes tipos fueron preparasdos:

piridina ' 4/ N
CyqHpy CONH CO CH, Cl———— Cy4Hy3 CONH CO CH, N ) €1

Me
R N Mo, ) 1/ -
CyqHy3 CONH CO CHp C1 ———= CqqHy3 CONH 0O CH, N —Me  Cl
' Cy8H37

EJEMPLO 6
Piezas de tohallas de algoddn para pruebas recibie
ron dos lavados de pre-tratemiento en una composicidén de-
15.‘ tergente sintético doméstico para trabajo fuerte conven-
cional (Ariel : P&G Ltd.) fueron enjuagadas después de ca
da lavado y secadas.
Las plezas de prueba fueron divididas én dos grupos
y uno de los grupos (a) fué lavado en una solucidn a 0,55%
20. del mismo detergente convencional, el otro grupo (b) fué

lavado en una sqlucidén idéntica excepto por la adicidn de
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0,025 % del compuesto:

- 18 -

+
CyqH35 CO NH CO CH, N(CH,), c1

Las soluciones fueron hechas en agus dura (258
ppum. como CaCOs). El lavado fué realizado en una méqui
ne lavedora pequefia. Las condiclones de lavado fueron:

10 minutos a 48,9°C

50 g de tejido por ‘"carga" en la maquina

20:1 relacidn en peso de liquido e tejido

Dos piezas de prueba por ocargs, 4os cargaes por cade
composicidn comparads.

Despuds del lavado los tejidos fueron escurridos
centrifugdndolos, lavados dos veces en asgua fria (10:1
relacién 1fquido a tejido), ¥y escurridos centrifugéndo-
los y secados sl aire.

Los mismos fueron comparados mediante uha téenica
de comparaoién apareads pars determinar'su suavidad por
un panel de 4 damas.

Los resultados, en unidades de calificecidn del
panel (preferidos positivos) fueron:

Grupo (a)  ~0,46
Grupo (b) 40,52

La diferencie mas pequefla significante 0,78 (95%

de confianza).
EJEMPLO 7
Cloroacetemida (6,0 g), anhidrido acético (9,0 &)

y clorurc de scetilo (0,6 ma) fueron calentados bajo re—

" flujo durante ung hora. A la solucidn enfriada, se le

afiadié benceno (25 mls). Despuds de 2 horas, el produc
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to precipitado fué filtrado, lavado con petrolso ligero
y secado. El rendimiento fud 5,7 g ¥y la cloroacetilace
tamida mostré un punto de fusidn 103~105°C. (El método
es adaptado del de Polya y Spbtswood, Recueil 1948, 67,
927). |

Cuaternizacidn de la Cloromcetilacetamida

Cloroacetilacetamida (1 g) y octadecildimetilami
na (2,5 g) en acetona (10 mls) fueron calentados bajo
reflujo durante 1,5 horas. Al enfriarse, la imida de
smonio cuaternario (1) precipité y fué mislsda por fil-
tracién. El rendimiento fué 2,4 g. El producto fué so
luble en sgua, rindié una solucidn espumosa y didé una
reaceidén positiva para clorufo idnico. El espectro in-
frarrojo (I.R.) fué compatible con la estructura asigna
da:

+. -
CH3 CO NH €O CH2 N MBZ Ccl (1)

C18037
-NOTaA-

Descrite suficientemente la'nafura del invento,
esi como la manera de realiéar;o en la practica, debe
hacerse constar que las disposiciones snteriormente in-
dicadas, son susceptibles de modificaciones de detalle
en cuanto no alteren su principio fundamental. También
se hace constar que el invento corresponde g una Solici
tud de Patente, presentada en Inglaterra, con fecha 9
de junio de 1971, bajo el nlmero 19644/71, mcogiéndose

por lo tanto a los beneficios que conceden los Convenios
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Internacionales en vigor, siendo lo queAconatituye la
esencia del referido invento y por lo que se solicita
Patente de Invencidn por 20 afios en Espaila, sobre: PRO
CEDIMIENTO PARA PREPARAR IMIDAS DE AMONIO CUATERNARIO;
ceracterizéndose por lo siguiente: .

18,~ Procedimiento para preparsr imldas de amo

nlo cuaternario, que tienen le foérmule

Ry

Ry €O N” CO CH, Ry
\R

4

0 sus agregados catidnicos que tienen la férmula:

R, |+

\34 |

— -

R, CO NH CO CH

en donde X representa un anidn; R4 representa un grupo
alquilo teniendo de 1 a 25 dtomos de carbono o un grupo
fenilo o bencilo o un grupo alquilbencilo o algquilfeni-
lo teniendo de 8 a 18 dtomos de carbono en el radical
salquilo; R2 representa un grupo alquilo teniendo de 1 =
26 dtomos de carbono o un radical bencilo o fenilo; ea-
da une de las Ry ¥y R4 representa un grupo alquilo tenien
do de 1 a 4 dtomos de carbono o un radical fenilo benci-
lo 6 Ry, Ry y Ry juntas representan un anillo de piridi-
na, y una 6 émbas de las Ry y R, contienen por lo menos
10 dtomos de carbono; caracterizado porque comprende hg

ér reacciopar una amida de férmula R1CONH, con cloruro
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de cloroacetilo y hacer reaccionar el producto con wns

aming terciaria de férmula:

/Rz
N — Ry

g

4

en la que Ry, By ¥ R, 56 definen como enteriormente.

28,~ Procedimiento para preparar imides de amo
nio cuaternario, tal y como queda sustancialmente des-
crito en ls presente Memoria.

Esta Memoria consta de 21 hojas, escritas a md-
Quina por una sola cara. .
Madria ' AGD. 1972
THE PROCTER & GAMBLE COMPANY

%, GOMEZ ACEDO Y MODEY
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