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La invencidn se refiere a nuevos derivados de

geido (W-aminoalcanosulfdnico de férmula
Ro R
0 2 3
R1-C . CH~CH-503 Me
\ CH-CH-(CH) ~X~R4 I
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en la que Ri significa un resto 08—022-alquilo é 08-022~a1qug

nilo, en caso dado sustituido, R, y R3, independientes entre .

s{, significan hidrdgeno o un resto 01-02 alquilo ¥y R5, RG y !

R7, independientes entre si, significan hidrdgeno o un resto

C4-Cs alquilo, n es O 6 1, X significa ox{geno o azufre, Ry
significa hidrégeno, o un resto C,~Cg-alquilo, cicloalquilo,

aralquilo o un resto arilo y Me significe un catidn, & un

procedimiento para su obtencidn y a su empleo como agente de

lavado, dispersante, emulsionante, sgente reblandecedor para -

materiales textiles ¥y cuero, asi como agente de desmoldeo.

Tienen preferencia los compuestos de la presente inven
cién de férmula I donde Ry ¥ Ry significan hidrdgeno y X sig
nifica oxigeno; de estos compuestos se han acreditado, a su
vez, especialmente agquellos en los cuales R5, R6 y R7 signi-
fican hidrdgeno.

El procedimiento de obtencidn segin la presente inven-
oidn consiste en que dcidos W-aminoalcanosulfénicos de £or-
mula

B> R3
m /CH-CH-SO3 Me
™\ CH-~CH- ( gH) ~X-R4 II
R5 Rg \ R7/n
en la que Ry R3, R4, Rg, Rg, R7, n, X y Me tienen los sig-
nificados arriba indicados, se acilan con 4cidos carbox{li~

cos o cloruros de dcido carbox{lico de férmula
R1=CO0H & Rq=COCL III

Si para la acilacidén de los dcidos W -aminoalcanosulfd-

nicos se emplean clorwros de dcidos carbox{licos, entonces se

!
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trabaja segin el procedimiento de Schotten-Baumann, es decir,
en medio acuoso en presencia de una cantidad de dlceli sufi-
ciente para ligar el cloruro de hidrdgeno que se forma. Prefe:
rentemente se efectia la acilacidén, sin embargo, con dcidos
carboxilioos, ya que de esta maners se obtienen derivados
aci{licos libres de sal y estos se obtienen un rendimiento
volimen/tiempo considerablemente mas favorable., Para la aci
lacidn con deidos carbox{licoe se emplean los 4cidos W —emi-.
noalcanosulfdénicos y dcidos carboxflicos, en unas cantidades .
aproximadamente equimolares, a temperaturas desde 100°C g é
300°¢. i

Ia acilacién de los dcidos W -sminoaleanosulfdnicos
de férmula II con los dcidos carbox{licos de férmula III se
puede efectuar tanto por tandas como también en forma cont{-
nua. En la acilacidn por debajo de los 150°C se retira al !
agua formada durante la reaccidn, ventajosamente por destila-,
¢ién aceotrdpica mediante un agente de arrastre usual, tal |
cano tolueno o xileno. Con especial ventajs se desarrolla 1la
acilacidn, sin embargo, si los dcidos W -sminoalcanosulféni-
cos ¥ los dcido carbox{licos se hacen reaccionar en fusidn a
150° @ 25000, preferentemente a 180°C a 220°C, en caso dado
en una atmdsfera de gas protector (por ejemplo, bajo nitrdge
no o didxido de carbono).

Los dcidos W =-aminoalcanosulfénicos, a emplear en el
procedimiento de la presente invencidn, son solubles bajo las
condiciones de reaccidn en los deidos carbox{licos, empleados

para la acilacidn. Por esta razén se logra una reasccidn muy

llane y complets; los productos de acilacidn se destacan por i
|

Cazo catién Me entran en consideracién, ente todo, los

wng pureza muy alts.



iones de metal alcalino, tales como el ién de sodio, los io- '
nes de metal alcalino-térreo, tales como el ién de magnesio E
¥y de calcio, ¥ los iones de amonio, tales como el ién de amo f
nio, o de mono-, di- ¢ trietanolsmonio.

5. Camo representantes de los dcidos carbox{licos de £ér
mula IITI a emplear en el procedimiento de la presente inven-
cién sean mencionados, por ejemplo: dcido caprinico, dcido
capr{lico, dcido undecilico, dcido laur{nico, dcido mirist{- :
nico, dcido estearinico, dcido araguinico, 4cido behénico,

10. dcido oleico, dcido ricindlico, dcido hidroxiestear{inico, .
deido dihidroxiestearinico, dcido fenilacético, dcido erucéi—é
co; las mezelas de decidos, tales como se obtienen en las gra-é

|
sas naturales por seponizacidén, por ejemplo, de grasa de co-

¢o0, aceite de palma, aceite de semilla de palma, aceite de qgg
15. cahuete, ascelte de soja, amceite de ortiga, aceite de semilla ?
de algoddn, acelte de colza, aceite de semilla de girasol, E
gresa de cerdo o sebo. |

Como representantes de los dcides W -aminozlcanosul~
fénicos a emplear en el procedimiento de la presente inven-
20. cidén seen mencionados los compuestos de férmula II en los cug
les R2, R3, R4, R, Rgy Ry, X y n tienen los significados

indicados en la tabla a continuacidn:

TABLA 1

By | Ry | By Rs | Rg | Ry|n|X Me*
H H H H H - |olo Nat
H H H H cEy | - |00 ca*
H H H H CoHg | - {00 Net
H H H H |o-C3lp| - |0]0 Na*
H H H Hy | H H|1]0 et
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TABLA 1 (Continuacidn)

Ry [R3 | By Rs | Rg |R7 [» | X Me* |
H |H CH3; |g | BE |~ |O]O Nat |
B |H ciy |E | ®E |H [1]0 Na*

H |H CH, [ | B | H [1]0 Na*

H |H (nCyH; |B | B [E {10 Nat

H |(H |nCHy |H | H |H |10 Na*

BH [(E |n-CgH3 |E | H [H [1]0 K+

H |H |Femil (B | ® |- [0]o0 x* ;
H |H CH; [B | B [ - [o|s | NEy(c,H0m), i
H |H |i-0Hy |[H | H [ - [0S Nat
H |H |[nCH4|E | BE |- [0S Nat Ii
CHy | B ¢y |8 | ®H |~ |ofoO Nat |
C,Hs | B ci; |E | B |H |1]0 gt |
B |CEy | CHy |E | H |- |0O]oO Nat |
'H | CyHs|n-038; (B | H | H | 1]0 Na* |
H |H CgHyy [E | E | B |10 Na* |
B |H BencilofH | E | H [1]0 Nat |

La obtencidn de los dcidos W-aminoalcanosulfdnicos a
emplear en el procedimiento de la presente invencidn como pro-
duectos de partida se logra ventajosammente hasciendo reaccionar
los deidos w-hidroxialeanosulfdénicos, o bién sus sales mlca-
linas, por ejemplo, la sal sédica del decido [ ~hidroxietano-
sulfénico, con las correspondientes alcenolaminas, alcoxial-
quileminas, ariloxialquilaminas 6 alguilmercaptoalquilamings,
por ejemplo, etanolamina, 1-eminopropanol-(2), 1-amino-butenol-

-(2}),. 3~butoxi-propilamino, 3~ciclohexoxipropilamina y 3-ben~

ciloxi-propilamina, a temperaturas de 180°¢ a 220°C. La reac- !
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cidén transcurre ya bajo presién normal a 180°¢ & 190°C hasta -
un grado de reaccidn de mas de un 75 % y después se pueds
completar a 210°C en el autoclave hasta un grado de reaccién :
de un 85 a 95 % de la teoria.

Los productos en bruto obtenidos de esta manera se pug
den emplear sin ulterior limpieza para la obtencidn de los
campuestos segin la presente invencidén de férmula I.

Los derivados de dcido W-aminoslcanosulfénicos segin
la presente invencidn, de férmula I, son excelentes agentes
de lavado, especimlmente para lena y cuero, ademds son emul- ?
sionantes eficaces. Su efecto tensioactivo es superior al
de los N~gcil-N-metiltauridos conocidos. La eficacia de los
compuestos de la presente invencidn con agentes dispersantes
corresponde a la eficacia de los agentes de dispersidn cono- '
cidos a base de productos de condensacidén de formaldehido-dei
do arilsulfdénico, ofreciendo, ademds, sin embargo, la ventajai
de la degradabilidsd bioldgica. Ademds, es excelente su ca~
pacidad de mantener li{quidas las suspensiones de las materias
sdlidas en el agua, por ejemplo, formaciones de pigmentos e
inhibidores de la toxotropia. Los derivados de acido W-smi
noalcanosulfdnicos segin la presente invencidn de férmula I
muestran excelentes propiedades reblandecgdoras parae texti-
les y cuero cuando Ry significa wn C4g~C,,-2lquilo 6 Cqg~Cpp-
~glquenilo.

Ademds, los compuestos de la presente invencidn de f£ér
mula I se destacan por una elevada estabilidad s las tempera-
turas, como agentes desmoldeadores en la fabricacidn de arti-
culos de goma y materiales sintéticos segin el procedimiento

de prensado en moldes o inyeccidn en moldes.
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Ejemplo 1‘

280 g de 4cido estearinico se agregen a 120°C a una
fusidén de 210 g de N-hidroetiltaurido industrial; la mezela
de reaccidén 1fgquida se calienta rdpidsmente bajo agitacidén g
160°¢ ¥ luego a 180°C, A esta temperatura se separa el agua
de reaccidn por destilacidn conduciendo por encima una ligers
corriente de nitrdgenc (durecién unes 5 horas). E1 N-estea~
roll-N~hidroxietil~taurido se obtiene en forma de una cera
ligeremente emarillenta. EL {ndice dcido del producto es de
58T, !

La fusién solidificada se puede elgborer a escemas me- |
diente un dispositivo adecundo (cilindro enfriador) o agitar
con la misma cantidad de agua 2 ung pasta espesa que se Gi-
suelve fdcilmente en agua.

El N-estearoil-N-hidroxietil-taurido obtenido tiene
excelentes propiedades como agente de lavado. Al emplearle
pera laver algoddn se logra simultansamente un tacto asgrada-
ble y suave del tejido. ZEl compuesto es especislmente ade-
cuado para el lavado y tratamiento ulterior del cuero, ya que
el cuero mantiene su tecto suave y agradsble.

El N-hiaroxietiltaurido empleado como producto de par
tida se obtuvo como sigue: 148 g de acido hidroxietanolsul-
fénico (sal sbdica) se calenté con 61 g de monoetanolamina
en el autoclave durante 5 hores a 210°C, Despuds de enfriar
la mezcla de reaccidn a 150 - 160°C se separaron por destile-

cién en vacfo 18 g de agua y 3 a 5 g de monoetanolamina. EL

N-hidroxietilteurido que queds tenfa una pureza de wn 92-94%.

Ejemplo 2
270 g de dcido oléico ({ndice dcido: 207; {ndice de

iodo: 80) se calientan con 210 g de N-hidroxietiltaurido al
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92 % bajo agitacién a 180°C. Bajo introducién de una lige-

ra corriente de nitrdgeno se separan por destilacién a 180

a 190°C en el plazo de 5 horas, 18 g de agua. E1l N-oleoll-

N-hidroxietil-taurido se obtiene en forma de une mesa smari-
llenta de consistencia vaselinosa.

E1l compuesto es excelentemente adecuado para disper-
sar pigmentos de colorantes. Ia tensidn superficial de la ‘!
solucidn acuosa de 1 g del compuesto/l asciende a O = 30,4
dyn/cm. La tensidn superficisl de una solucidn acuosa de |
1 g/1 de un F-oleoil-N-metil-taurido conocido asciende a @'= |
33,6 dyn/cm. i
Ejemplo 3 |
290 g de cloruro des dcido oléico industrisl se gotean,

bajo buens agitacidn a 25 a 30°C, lentemente a una solucidn ‘
acuosa al 50 % de 110 g de N-hidroxietilteurido al 92 %. i
Después de agregar unos 100 g de cloruro de Acido oldico se |
goteen simulteneamente 89 g de lejfa sédice al 45 % con una
velocidad de manera que el pH de la mezcla de reaccidn as-
cienda a 8 a 9. Terminada la reaccidn se obtiene el produc—
0 de reaccidén en forma de una pasta blanca al 50 %. Esta
es excelentemente adecuada tanto como agente de lavado, como
también como agente de dispersidén en las flotas de tefildo ¥y
para la dispersidn de pigmentos de colorantes.
Ejemplo 4

240 g de N-(3-metoxipropil)-taurido, cuys obtencién
se describe mas adelante, se calientan con 270 g de dcido
oléico industrial ({ndice dcido: 207, {ndice de iodo: 90)

bajo atmdsfera de nitrdgeno y bajo egitacidn, primeremente

durante 3 hores a 190 - 195°C y a continuacidn durante 3a 4

horas a 210 a 220°C. Se separan por destilamcidn en total
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36 & de agua. E1l N-oleoil-N=(3-metoxipropil)-taurido se ob-

tiene en forme de una masa merrén claro muy fédcilmente solu~
ble en agus con consistencia vaselinosa. ?

E1l compuesto tiene excelentes propledades dispersan-—
tes. Ia tensién superficial de la solucidn acuosa de 1 g/1
asciende a (= 29,5 dyn/em, es deeir, el producto muestra
una alte actividad superficial. Es un eficaz humectador; va-.
lores de humectacidn (de la solucidn acuosa al 1 % segin el
nétodo de humectacién por immersidn a 60°C) para lena: 9,3
segundos; para algoddn 25,8 segundos.

Ia determinacidén del {ndice de espuma (segin el método
de batido de espuma de Schlachter) da para la solucidn de ;
1,5 g/1 a 25°C un valor de 1200 cm3. !

El N-(3-metoxipropil)~taurido emplesdo como compuesto
de partida se obtuvo por resccidn de 90 g de metoxipropilami—i
na con 150 g de dcido hidroxietanosulfénico (sel Na) a 210°C i
¥y 6 a 7 atmdsferes en el sutoclave. El producto de reaccién |
era incoloro, s6lido a temperaturs ambiente y contenfa apro-
ximadsmente un 7,5 % de ague.

Ejemplo 5

250 g del N-(3-metoxipropil)-teurido en bruto, descri
to en el ejemplo 4, se hacen reaccionar con 270 g de dcido
estear{nico industrial durante 3 horas a 190°c Y & continug~
cidn durente 4 horas a 200 a 205°C, camo descrito en el ejem
plo 4. Despuds de seperar por destilacidén unos 36 g de agua
y enfriar la mezcla de reaccidn se obtiene el N-estearoil-N-
(3-me oxipropil)-taurido en forma de una cera ligersmente

amarillenta.

El compuesto se disuelve fdcilmente en agua. Es muy |

adecuado como agente de dispersidn en la preparacidn de ldti=-
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ces de polfmeros. En la industria del caucho se puede emplear
como sgente desmoldeador eficaz y estable a la temperstura eﬁ
la vulcanizacidn en caliente ‘

Al emplear el compuesto como agente de lavado para cug
5e ro y lana se destaca, edemds de por su efecto de lavado muy _
bueno, porque a los materisles lavados les da un tacto lleno .
Y suave. .
Ejemplo 6

Si en la forma descrita en el ejemplo 4 se reaccionan
10. 220 g de acido graso de coco y 240 g de N=(3-metoxipropil)- |
taurido se obtiene el N-dcido graso de coco N-(3-metoxipro-

pil)-taurido. E1l compuesto se obtiene en forma de uma cera

i

|
ligeramente amarillenta. i

El compuesto se disuelve muy bien en agua. Repre- !

15. senta un agente de lavado excelente para lana, cuero y al- l
goddn., Ademds es adecuado como agente de dispersidn en los '
bafios de tefiido para tefiir materiales textiles de fibras de
poliédster con colorantes de dispersidn.
Ejemplo 7
20. 270 g de dcido oleico industrial y 280 g de N-(3-bu-
toxipropil)-teurido (sal sddica) se funden como descrito en
el ejemplo 4. De la fusidn se separan por destilscidn ca-
lentando durente 3 horas a 190 a 195° y a continuecién duran
te unas 4 horas a 21500, en totel 18 g de agus. ELl N-oleoil-
25, N-(3-butoxipropil)-taurido obtenido de esta meneras es una mg
ga marrdn clara de consistencia vaselinosa que tiene un Iin-
dice de.deido de 4 aproximademente y se disuelve muy bien en
agus.

Las excelentes propiedades de dispersidén del compues-

30. to se desprenden de los siguientes ensayos de dispersidn:
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1) Mediante adicidn de un 3 % de N-oleoil-N-(3-butoxi-
propil)~taurido (referido al dxido de zinc) a una dispersiéng
al 5 % de wn dxido de zinc finamente particulado se obtieneng
une, dispersidn de partfcules finss sun estables después de
reposar durante 24 horas. Sin la adicidn del agente de dis-
persidn se precipite de la dispersidn el Sxido de zinc en
forma de copos ya después de 10 minutos.

2) Le mezcla al 50 % de un éxido de zinc finsmente ;
particulado con ague represents una masa tiesa, grumosa, ‘
no agitable., Si ésta se mezcla con un 5 % de N—oleoilo~N~(3{
butoxipropil)-taurido (referido al dxido de zinc) se obtiene :

|

una suspensidn liquida que se puede agiter sin mds a una dis{
!

persidn estable. |
Ejemplo 8 |

270 g de dcido oléico industrisl se funden con 230 g |
de N~(2-hidroxipropil)-taurido (producto en bruto al 90 % i
aproximademente) bajo agitacidn y bajo atmdsfera de nitrége-'
no. De la fusidn clara se separan por destilacidn, calentan
do durante 3 horas a 180°C ¥ ulterior calentamiento durante
3 horas a 210°C, 18 g de agua. Después de enfriar la mezcla
de reaceidn se obtiene el N-oleoil-N-(2-hidroxipropil)-tau-
rido en forma de una masa emarillenta de consistencia vaseli
nica.

El compuesto es adecuado como agente de dispersién y
agente de lavado.

El N-(2-hidroxipropil)-taurido empleado como producto
de partida se obtuvo por calentamiento dursnte 7 horas de

150 g de dcido hidroxietanosulfdnico (sal Na) y 75 g de 2~

hidroxipropilamina—(1) a 205 - 210°C bajo 5 a 6 atmdsferas de

sobrepresién, Despuds de enfriar la mezcla de reaccidn a 150
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a 160° se separaron de ésta 18 g de agua por destilacidn.
-NOTA -~

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
esi como la manera de realizerlo en la préctica, debe hacer- |
se constar que las disposiciones anteriormente indicadss, son
susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alte-
ren su principio fundsmentel. También se hace constar que ei
invento corresponde a una Solicitud de Patente, presentada eﬂ
Alemania, con fecha 24 de junio de 1972, bajo el mimero P 225
31 070.9, acogiéndose por lo tanto a los beneficios que con=-
ceden los Convenios Internacionales en vigor, siendo lo que
constituye la esencia del referido invento y por lo que se

solicita Patente de Invencidn por 20 sfios en Espafia, sobre:

PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE DERIVADOS DE ACIDO W-aAMI !
NOALCANOSULFONICO; caracterizdndose por lo siguiente:
18,~ Procedimiento pars la obtencidén de derivados de

gcido | ~eminoalcanosulfdénico de férmuls

Ry B3
2°  tncHoso 1
Ny~ i 37e

"\ CH~CH~ (CH) —X-Ry
T ] '

R4~ C

en la que R; significa un resto Cg-Cpy-alquilo é Cg=Cop=al-~
quenilo, en caso dado sustituido, R2 y R3, independientes
entre sf, significen hidrégeno o un resto C4~C, alquilo y Rs,
Rg y Ry, independientes entre si, significan hidrdgeno o un
resto C,-Cg alquilo, n es O 6 1, X significa ox{geno o azu~
fre, R4 significe hidrdgeno, § un resto 01-05-a1quilo, cliclo
alquilo, aralquilo o un resto arilo y Me signifioca un catidn,

caracterizado porque dcidos W ~-eminocalcanosulfénicos de £ér
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2% |
- CH-CH-S03 Me *
\ CH-CH- /CH\ -X-R,

. 1 1

R5 Rg <R7)n

do arriba indicado se acilan con acidos carbox{licos o bién

cloruros de dcido carbox{lico de £érmula :
R=CO0H § R,~00C1

donde Ry tiene el significado arriba indieado.

:
22 ,- Procedimiento segin la reivindicacidén 1, carac-
terizado porque se preparsn los scidos {-aminoaleanosulfd- i
nicos de la f£érmuwla indicada en la reivindicacién 1, donde

R, ¥ Ry significan hidrdgeno y X significa ox{geno.

38,~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1, carac-
terizado porque se preparan acidos || ~aminoalcanosulfénicos
de la f£érmula indicada en la reivindicacidn 1, donde Ry, Ry,
R5, Rg ¥y Ry significen hidrégeno, R, significa hidrdégeno 6
C4~Cg-alquilo y X significa oxigeno.

48.- Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 3,
caracterizado porque la acilacidn se efectda con dcidos car-
box{licos.

5&,~ Procedimiento segin la reivindicacidn 4, caeracte~
rizado, porque los dcidos W -aminoalcanosulfdénicos y dcidos
carbox{licos se reaccionan en cantidades aproximadamente equi
molares a temperaturas de 100 a 300°C.

68,~ Procedimiento segin las reivindicaciones 4 y 5,

caracterizado porque los deidos (I -sminoaleanosulfdnicos y

gcidos carboxilicos se hacen reaccionar en fusién a tempera-

/
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turas de 150 a 2509C en caso dado bajo atmésfera de gas pro-
tector.

72,~ Procedimiento para la obtencién de derivados de
geido W ~aminoalcaenosulfdnico, tal y como queda sustancial-
mente descrito en la presente Memoria.

BEsta Memoria consta de 14 hojas, escritas a miquina
por una sola cara.

Madrid
BAYER AKTIENGESELLSCHAFT

!
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