. e

MINISTERIC DE INDUSTRIA Y ENERGIA

Regisire de 1o Piopiedad ladustiial

Conocditio ¢! Rogleio de acuerdo
¢oR los dutos sua figuran on la pre-
sente dasoripeidn y ssglin el eon- “
tenido de la Memoria adjunta,

ES ? “h8a. 00 Al

@

FECHA DK PMESENTAGION

7-9-1979

434.000

PATENTE DE INVENCION

@ PRIORIDADES:

@NL‘MI‘.‘RO

940.532

@ FECHA
- 8-9-1978

@ PAIS
EE.UU.

@Ftﬂ“k D PUBLICIDAD

cusmcucxon INTFRNACIONAL

Cotc T5/06, 1730

-

PATE‘.N‘I‘E DE LA QUE EY TIVISIONAHIA }

@‘?/ TITULO RE LA INVENCION

"UN PROCEDINIENTO TARA PRIPARAR UNA COMPOSICION UE COLNTIENE i
COMPUESTO DE AMONIO CUATERNARIOM |

@ BOLICITANTE t9)

AKZO N.V.

(AAM 4217 S si/pg)

DOMICILIO DEL SOLICITANTE

IJssellaan 82, Arnhen, Holanda

@ INVENTON 1XB)

Richard August RECK

@ TITVLAN (25

@ REPHEBENTANTE

DO OSCAR DiE BLZABURU FERNANDES

(P,-72.831) -

Jea

UNE A a MOD. 3100

VTILICESE COMO PRIMERA PAGINA DE LA MEMORIA

POOR
QUALITY



P'- g f.. I U .;1

10

20

25

30

1.6109

sulfato de amonio cuaternario, composiciones que contienen

_pueden nrepararsce hacliendo resccicnar une amina terciaria

tofn ntim. 1

,

Esta invencién se reficre a wn procediricento
para preparar ciertos compuestos de amonio cuvabernario.
s particuvlarmente, esta invencidn se refiere a un proqg

dimiento para preparer composiciocnes que contienen metil-

et¢lsal£hto de amonio cuaternario, y composiciones que cov'l
tienen QLmetllfOSf&tO de amonio cuaternario.

Es muy conocido en la téenica que los compuesics
de metilsulfato de amonio cuaternario, otilsulfato de amo-

nio cuaternario, y de dimetilfosfato de amonio cvaternarid

con €l agente alcohilante correspondiente, sulfato dec Gi-
metilo, sulfato de dietilo, o fosfato de trimetilo. Sir.
embargp, en los procedimientos de la ﬁocnlcq anterior pars
efectuar talea reacciones, se ha empleado un nedio de reag
oidn . tal como una mezcla de alcohol isopropilico y ague.
- Se ha descubiertc recientemente que 108 compues.
408 de amonio cuaternario tales como los antes citados
pueden emplearse en conjuncidén con "agentes de transferen—
cia", -cuando tales compuestos de emonio custernario se
emplecn para acondicionar prendas, como por ejemplo en vn
secador Ge lavadoras automatices., %si pues, he sido nece-
gario preparar primero el compuesto de amonlo cuabernario
en wn medio de reaccidén tel como una mezclas de lsopropancl
Y ague ¥y después separar el isopropanol, 1o que seria espg
cilplmente perjudicial si ¢l compuesto de amonio cudterna-
rio se emplea en una aplicacidn de secador de lavadora
avtonatica., Después de separaf el isopropanol, el compueg]
to de amonio cuabernario puede mezclerse con el agente de

transferencia, EL objeto del agente de transferencia es
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- facilitar la tranéferencia del compuesto de amonio cuater-
nario desde clerte fuente de desprendisiento a los materig
les textiles que han de acondicionarse en el secador de lg
vado automdtico., Asimismo, en algunos casos los agentes
de transferencla pueden tener a su vez algunag propiedades
ontiestaticas o QG'suavizacién con respecto al material
textil gue ha de acondiclonarse.

Son agentes de transferencia tipicos, por ejempld
¢l monoestearato de glicerina, los ésteres de sorbitan,
beldos grasos etoxiladds, y tensioactivos no iémicos, en gg
neral, Il inconveniente del procedimiento de la técnica an
torior para combinar el compuesto de amonio cwaternario cor
¢l agente de transforencia cs, naturalﬁente, gque esta imylj
cado un procedimiento en miltiples etapas. En primer lu-
gar, el compuesto de amonio cuaternario tiene que preparar-
gse en . modio de reaccidn, tal como isopropanol y agua.
En sopundo lugar, la combingcidn cuaternario~disolventé.tig
ne que combinaree con el agente de transferencie, y des- -
puds, wia voz aplicado sl sustrato, el isopropanol y el
agua tienen gue separarse. |

RESULIEN DE LA INVINCION

Se ha descubierto ghora en la invencién un PToceH
dimiento para preparar composiciones quie contienen metilsul]
fato de amonio cuebernmario, composiciones que contienen
cbilsulfato de amonio cuabermario, ¥y composiciones que coli~
tienen dimetilfosfato de amonio cuaternario, a pértir de
ung shina seleccilonads del grupo que consta de aminés teor-
ciarias que contienen 1 ¢ 2 grupos aliféticos de cadena ler
89, ¥ sus mezclas. ¥l procedimiento cqmprende hacer recac-

cionar dicha swina terciaria con el corregpondiente agente
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vrde alcohilacién, sulfato de dimelilo, sulfato de dietilo,

o fogfato de trimetilo, en un medio de reaccidn seleccionad
do del. grupo que conste de compuestos que tienen uvn punto
de fusién de alrededor de 02C a alrededor de 1008C y con-
tienen, o bien (i) vna vnidn éster derivada de un 4cido
graso, (ii) un grupo hidroxilo primario, 6 (iii) ambos, ¥y
las wezclas de dichos compuestos. Ia resccidn se efectia
a una temperatura superior al punto de fusidn del medio dc
reacciln e inferior a la temperatura de degradacién del
coupuesto de amonio cueternario deseado. Zipicamente, la
'reaccién'se efectiia é una temperatura de entre slrededor
de 509C y alrededor de.l5090, durante un periodo de tiempo

suficiente pars convertir al menos una parte de la amira

A terciaria en el compuesto de amonio cuaternario deseado.

- DESCRIFCION DETALLADA DE LAS REALLZACIONES PREFERIDAS

Como ge ha indicedo amteriormente, en la inven-
cibn se he descubierto un procedimiento parg prepavar wn
compuesto de amoﬁio-cuatennario haeicndo remccionar la
correspondiente emina tercisria con un agente de alcohila-

cidn directemente, en lo gue puede llanarse un agente.de

| transferencia de fase, ZEgbe descubrimlento es muy sorpren

dente, dado el hecho de que los agentés de trongferencia
de fose contienen una unidn éster derivade de wn dcildo gry
80, uvn grupo hidroxilo primario, o ambas cosas. Asi pues,
un'exporto en la téoﬁica supondris necesarienente que los

agentes de alcohllamcidn reactivos, sulfato de dimetilo,

| eulfato de dietile, o fosfato de trimetilo, resccionarien

con las uniones éster o log grupos hidroxilo primarios for-
mando -pubproductos indesesbles, que darian como resultado

la formacién de poco, si elgo, de los compuestos de amonio |
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-cuaternarios deseados.

En particular, un experto en la técnica llegeria
a la conclusién de que no serfa posible preparar directa-
nente tal compueéto de amonio cuaternario en un sgente de
transferencia, basado en las muchas referencias de la técnj '
ca anterior, que muesiran, por ejemplo, la reaccidn de suld
fato de dimetilo con uniones éster y grupos hidroxilo primp
rios. Por ejeiplo, seria de esperar que el agente de alcu-
hilacidn resccionase con los grupos hidroxilo libres por
eterificacidn directa, produciendo éteres de metilaleohilo.|
Pal alcohilecidn tiene lugar con la cclulcsa, como se indi~(
ca cn Chem, Abstracts, volumen 43, 396 d, y con glucosa, '.
tal como se indica en Organic Synthesis Collection, volumen|-
3, pbg. 800. Asi pues, seria de esperar gque los agentes Gc
alcolilacién tales como el sulfato de dimedilo resccionsscn
con cuelquier agente de transierencia de fase, come se han
definido anteriormente, gue contiene grupos kidroxilo primg
rios, por eterificacién directa, produciende éteres de mneti
lalcohilo,

En segundo lugar, un experto en la téenica supon-
dria que los agentes de alcohilacidn rezcclonarian con el
grupo hidroxilo primario por transesterificacidn, producien
do una variedad de productos, Tal interaceion emtre el sul
fato de dimetilo y un grupo hidroxilo primario se discute
en Chem. Absiracts, volumen 41, 1205 £, donde se muestran
reacciones entre alcoholes alifdticos y sulfato de dimetilo
que producen éteres de metilalcohilo, éteres de dialcohilo,
y &teres de dimetilo, Los &teres de metilalcohilo resulta-
ban de la eterificacién directa del alcohol alifdtico por

cl sulfato de dimetilo, come se ha discubido anteriormente.
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L Los éteres de dialcohilo resultaban evidentemenic de un:z
trensesterificacidn, produciendo metanol y una mezcla de

sulfatos de metilalcohilo y sulfatos de dialconilo, Postg

producia los productos de &ter mixtos.

| En tercer lugar, es sabido que los sgentes de
aleohilacién tel como el swlfato de dimetilo reaccionan con
ésteres dando sulfatos de alcohilo por intercambio de gl-
‘cohilo, Tel reaccién se discute en E,E., Gilbert, Sulfo-
nation end Related Regetions, Interscience Publighers, PAS.
24 (1965) Pveden encontrarse mas ojemplos de tel intercamvi
de alcohilos en Chem Abstracts; volumen 57, 16027 (1962) y
Cher, Abstracts, volumen 65, 16848 (1966). -

rior, que cleramente indica que wn sgente de alcohilacién
fuerte como el sulfato de dimetilo, sulfato de dietilo, o
fosfeto de trimetilo, reacciona com compuestos gue tienen
una wnidn éster 0 un grupo hidroxilo primario, un experto

en la téenica llegaris a la conclusidn de que la reaccidn

podria efectuzrse en los agentes de transferencia de fase,
discutidos enteriormente y en lo que sigue., BL descubri-
miento de la invencién de que tel aleohilecién puede, de
hecho, efectvarse, sin que haya esencizlmente ningune reac-
cidn entre el sgente de alcobilacidn y el medio de reaccidn

os umuy sorprendente.

LEDIO DE REACCICH
Como se ha indicado antes, os adecuads una amplie
variedad de coupuestos pera achtuar como medio de reaccidn

para la practica del procedimiento de eata invencidn. Teles

riormente, la interaccidén del mgtanol y los sulfatos miztog

In vista de lo antes dicho sobre la técnica ante-!

(]

de una amina terciaria con tal agente de aleohilacidn nunca
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- conpuestos son fbambién funcionsles para actuar como agen-
tes de fransferencia de fase, ¥ posiblemente ademas corio
agentes acondicionadores para materiales textiles. In oe—
neral, log tnicos criterios qué un compuesto tiene gue
cunplir pera ser adecuado en el procedimiento de esta inve]
cién son que el compuesto tenga un punto de fusidn de alre
dedor de 02C & alrededor de 100¢C y contenga una unidn de
éstor derivada de un deido £raso, un grupo hidroxilo primg
rio, o ombag cosas. Naturalmente, pucden emplearsc mez—
clas de tales compuestos en la priactice de la presente in-
vencion, Asimismo; el compuesto puede contener a su vez
una unidn éster como se ha discutido, asi como un grupo
hidroxilo scbre un &bomo de carbono prinario. En gcnerdi,
cg preferibie que el medio de reaccidén sea capaz de disol-~
ver ¢l producto de amonié cuaternario deseado a una tempe-
retura elevada, tal como aguella a la que se efectia la
reaccidn de cuaternarizacién, .

El compuesto que se emplea como medio de reau- "
cién ha de tener wn punto de fusidén inferior & alrededor
de 1002C, tal como desde slrededor de 02C a alrededor: de
10090,”preferiblemento de alrededor de O8C a alfededor.deu
809C, y 1o mds preferiblemente de mds de 382C, tal como de
alrededor do 388 a alrededor de 802C.

Si el compuesto empleado como medio de reaccidn
contiene vna unibn éster derivada de wn Acido graso, es ne
cesario gue el dcido graso de que se deriva el éster con-
tenga de alrededor de 8 a alrededcr de 22 atomos de carbo-
no, preferiblemente de slrededor de 12 a alrededor de 18
&tomos de carbono. EL doido graso puede ser saturado o in

saturadoe, y puede ser de cadena rects o ramificada. Ademds

1 EY)
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el dcido puede derivarse de‘ﬁna fuente natural o vna sintg
tica, También en este cage, el compuesto que contiene la
widn éster es prereerlemcn e capaz (e disolver el compueg
to de amonio cuaternario deseado.

¥l alcohol del que se derive el estcr no es cri-
.tico;' Preferiblgpente, gin embargo, el alcohol serd wn
alcohol @i~ o polihidroxilado, y contendréd de slrededor de
2 & elrededor de 6 étpmos de carbono. Son ejemplos de los
alcoholes @i~ y polihidroxilados Utiles el propilenglicol.
| 1, 4-butanodiol, hexanodiol, y el sorb;ban.. Fl gorbitén eg|
uns mezcla compleja de anhidrdxidos clelicos de sorbitém,
como se describe en la Patente de los BE.UU., nf 2,322.821,
que se ineorpora aqul como antorioridad, Preferiblemente,
los esteres ‘de sorbitén resultwntes corresponden o la des-
crlpclon de ésteres de sorbitén gue.se encuentran en la ,
Columng 13, linea 54 columna, 14, linea 37, de la patenie de
los EE,UU. nf 4, 076 633. Asimismo, como se ha indicado an-
tes, 108 Lsteres pueder contener grvpes hidroxilo, tales
COHO grupos hzdroxilo primarios. 9i se emplean alcoholes
dl- o polihidroxilados, los ésteres que se preparan a par-
tir de los mismos contendran ua grupc hidroxile libre.

Cualquier grupo hidroxilo libre sobre cvalqulers, |
de los ésteres tiles en la practica dol prescnte procedi- |
miento, asf como el grupo hidroxilo primerio libre sobre
cnalquiera de los alcoholes, puede hacerse reaccionar con
deade glrededor de 1 a alrededor de 10 moles, preferiblemen
te alrededor de 5 a elrededor de 6 moles, de éxido de ebi-
leno, éxido de propileno, o una combinacidn de los mismog,
Los productos resultantes conbendrén aln grupos hidroxilo

Terminales sobre las cadenas de polioxetileno/polioxipropi-
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81 el compuesto empleado como medio de reaccidn
contiene un grupo hidroxilo primario, el coupuesto es ca-
paz proferiblemente, también en este caso, de disolver el
producto de omonio cuaternario, Un grupo hidroxilo prima~
rio es un grupo hidroxilo unide a wn Atomo de carbono priw'
mario, gue es sencillamente un atomo de carbono que esta
wnido a sélb otro atomo de ecarbono. Un grupo hidroxilo ey
sencillamente wna funcién ~0l, que no forma parte de un
grupo dcido. El compuesto puede ser un alcohol.alifdtico
relativanente simple que contiene de alrededor de 8 a a:l.:a“e:I
dedor de 22 atowos de carbono, Sin embargo, el compuest6
que contiene el grupo hidroxilo primario puede ser mucho‘
mis complejo, tal como condensados de Gxido de etileno y/u
éxido de propileno, tales como lag composiciones comercia~
lizadas vor BASF Wyandotte con la marca de fabrica de
Pluronic., Asgisiswmo, otros ejeuplos de compussics mas come
plejos que contienen grupos hidroxilo primarios incluyen
las amidas polietoxiladas, los alcoholes polietoxilados, y‘
log fenoles alcohilados polietoxilados. Lo antedicho se
discutird con mds detalle a continuacién.

Sin limitar la amplia gama de compuestos que pue-
den usarse cono medios de reaccidn para la practica del
presente procedimiento, las clases sigulentes de comﬁues-
tos son adecuadas pars ugo en el procedimiento de la presqg
te invencidn, sicmpre que tales compuestos sétisfagan los
criterios con respecto, por ejemplo, a punto de fusiédn,
como se ha indicado antes: ésteres de sorbitén, ésteros de
sorbitin eto:ilados, polioxipropilenglicol, ésteres de

polioxictilenglicol (4cidos grasos etoxilados), monoglicé-
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| ridos, monoglicéridos etoxilados, condensados de &xido de
otileno, -condensados de oxido de propileno, condensados de
' blogue ¥ ol azer de 6xido de etileno/érzido de propileno,
amidas polietoxiladas, aleoholes polietoxilados, v fenoles
aleohilados polietoxilados. |
Los ésteres de polioxietilenglicol (4cidos ara-
sos otoxilados) y los ésteres de polioxipropilenglicol,
que son ubiles en la préctica de la presente invencidn, in
cluyen coupuestos de la férmuls siguiente:
0 | .
1l .
| R-c [o-om) J . Of |
donde a tliene un valor de desde zlredcdor de 2 a alrededor
de 10, vreferiblenente de alrededor de 5 a alrededor de 6,
¥y b es un nimero cabtero de 2 & 3. HEn ésta y las férmmlas-
sigvientes, R representa wn grupo alifitico que contienc
de =zlrededor de § a alrededor de 22, vwreferidlementc de -
alrededor de 12 a alrededor de 18, dtomos de carbono, X1
grupo alifdtico puede ser saturado o imsaturado y puede
~ contener rémificaciones¢
Los monoglicéridos que son Gbiles en la practica|
~de la presente invenclén incluyen los coupuestos de la £or

mula sizuiente:

0
i . -
R~C»O~Cﬁ2-?ﬂ-ﬁﬂg CH

0);)

Log monoglicéridos anberiores preden etoxilarse
para formar monoglicéridos etoxilades que son Giiles en la|
practica del presente procediminto, Freferiblemente, los
monoglicér;aos e%ox;lados incluyen compuestos que contioner

de alrededor de 2 a alrededor de 10 grupos de Sxido de obi-
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1o, ¥ lo mds preferiblemente de alrededor de 5 a alrede-
dor de 6 grupos de 6xido de etileno, o
' Las amidas polietoxiladas que son dtiles em la
prictica del presente procedimiento incluyen compuestos de
la férmulae siguiente:
ﬁ . (cH CH -0)
R

T (CH GH -0) H

' 2 2 e :
donde 4 y e son independientenente nlmeros enteros qve +o-
talizan de alrededor de 2 a alrededor de 10, y prefcrnb;e—
mente de slrededor de 5 a alrededor de 6.

Los alcoholes que son Utiles en la prictica de 1d
presente invencidn incluyen los campuéstos'de la férauls
glguiente:

R~0H

Como se ha indicedo, el grupo hidroxilo nuedc
hacerse reeccionar con de alrededor de 1 a alrededor de 10
moles, preferiblementé de alrededor de 5 a alrededorvﬁé’s
moles, de 6xido de etlileno, 6xido de propileno, o uné'cémbi
nacidn de los mismos. |

g evidente por lo antedicho que es imposible deg
crivir especificancnte todos Llo§ compuestos dtiles que pﬁe~
den emplearse cowo medio de reaccidn de la presente inven-
cién., Sin cwbargo, por referencia a los paranetros deseri—
tos anteriormente S un experto en la téenica puede seleccio-

nar un compuesto aproplado vara fal uso.

» AUTRA TERCTARTA
Couwo se ha discutido entes, la amina ferciaria

Util en la préactica del presente procedimiento puede selec-

clionarse del grupo gque consta de awinas terciarias que con-
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—tienan 1 6 2 grupos alifiticos de cadeng larga. Ila expre-

sidn "grupo alifdtico de cadena larga" sisnifica un gruno

o insaturado, de cadena recta o de cadena ramiflicada, que
tiene de elrededor de 8 a alrededor de 22 Atomos de carbo-
" no, Preferiblemente, el grupo alifdtico de cadena lavrga
contiens de alrededor de 12 a glrededor de 18 Atomos de cal]
boﬁo. L naturareza de.la aming no es gritica para La pre-
sente invencidn, slempre que conbenga uno o dbs grupos eli-
féticos de cadena largs. Los restanies constituyentes so-
bre ¢l atomo de nitrdgéno pueden ser, ﬁor ejémylo, grﬁpos
alifdticos que contienen de 1 a alrededor de 4 dtouwos de
carbone. Il grupo alifdtico puede ser‘sustituido 0 L0 SuS-
tituldo, Asimismo, los constituyentes restantes pueden scy
un condensado de Sxido de etileno y/u dxido de propileno
gue contiene de alrededor de 1. a alrededor de 5 moles de
6xido de etileno y Gxido de propileno, en total.

Haturalmente, pueden emplearse mezclas de fales
aminas tercisrias en la préctica de la presente invencién;
Aunque puede emplearse cualquiera de tales aminas tercie—
rias que corresponden g los criterios anteriores, en gene-
rel %sles aminas terciarias corresponderdn a la férmile
- Ry

Rl -1

. R3V

donde Rl estd seleccionado del grupo gue cansﬁa de grupos
aliféticos saturados o insaturados, de cadena recta 0 rami-
ficada, que contienen de alrededor de O a alrededor de 22
atomos de carbono, y preferiblemente de slrededor de 12 a

alrededor de 1.8 Atomos de carbono, Ry setd seleccionado del
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(C3lig0)y, C3HGOH, donde h es un nfimero entero de 0 a 5.

| imposible indicar de modo explicito todos los comyuestds de

ta)n nGm. 12

—Crupo que congta de grupos alifaticos saturados o ingaturg
dos, de cadena recta o romificada, que contienen de alrede-
dor de § a alrededor de 22 &%touos de carbono, preferiblemen
te de alrededor de 12 a alrededor de 18 4tomos de carbono,
grupos glecoirilo de cadena coria que contienen de glrededor
de 1 a alrededor de 4 atomos de carbono; hidroxietilo, hi-.
droxipropilo, (CH2CH20)g CH,CH,O0H y (C3H60)g C3H60H, donde
g 3 un nbmero entero de 0 & 5, ¥ R esid selecoilonado del
grupo que consta de grupos alcohilo de cadens coria que'
contienen de alrededor de 1 a alrededor de 4 dtomos de. car-
bono, hidroxietilo, ﬁidroxipropilo, (GHQOHéO)h CH20H2OH y

De 1o anterior resulta bastante evidente qua €8

aninz terciaria posibles que pueden emplearse en la nréacti-
ca de la presente invencidén, Sin embargo, haciendo reicren
cia o los pardmetros anteriores, un experto en la técnioa
pucde seleccionar ficilmente un compuesto de amina tercia-
ria apropiado para uso en la reglizacién del presente'proqg
dimiento. '

S advertird que en muchos casos la aming tercia
ria puede contener alounas impurezas, tales coma aminas pri
marias y secundorias, asi como %ri(radicel alifitico de ca-
dena larga) amina. Preferiblemente, la amina contiene meno
de uno por ciento (1%) de amina primaria y secunderia, ¥
menos de alrededor de 10% de tri(radical alifatico de cade-
na largs)amina, y 1o mAs preferiblemente, menos de alrede-
dor de 5% de tri(radical alifdtico de cadens lerga) amina.

CONDICIONES DI REACCION |

Al‘ofectuar el presente procedimiento, no son

i
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%necesarias ningunas condiciones especiales de reaccidn, ¥
pucden emplearse condiciones tipicas para efectuar las read
ciones de cuaternarizacidn. Asi pues, lo tomperaturs en- |
 pleada no eg orifica, sino que puede variar en un amplio
intervelo, La temperatura ha de ser superior'al punto de
fusién del medio de reaccion e inferior a la temperatura'dé
degradacidn de los productos de amonio cuabernario deseadod
Sin ewbargo, generalmente es preferible emﬁlear una ML ers
turg en €l intervalo de desde alrededor de 502 g alredecor
461502, y preferiblemente de alrededor de 702 & slrededor
de 100eC, Naturalmente,Vpueden'emplearse temperaturas fue-
‘ra'del inter#alo anterior, dependiendo de los reaccionanies
particulares iﬁplicados, asi como del. medio particular de
reaccién. De recceidn de cuaternarizacidn puede efectuarsd
duraite cualguier perfodo de tiempo, siempre gue sea suii-
ciente para convertir al menos una.porcién de la amirs Ser-
ciaria en el compuesto de omonio cuaternario deseado. Tn
algunos casos; puede ser deseable ‘tener una composicidn re~
sultante que. confenga una mezcla de la amina cuaternarizads
-y la aming térciaria. Asi pues, €l grado de cuaternariza-
cién puede variar eatre alrededor de 1 y alrededor de 1005,
pero lo méds tipico es que se desee vna cuaternarizacidn en
el intervalo de alrededor de 90 a alrededor de 1005, basada
en el conpuesto de amina terciaria originalmente presente.
Sin embargo, no ha de guedar nada de sulfato de dimetilo
libre gl final de la reaccidn,

Lg, gmina terciaria puede afjadirse dircctamente al
nedio de reaccidn. Por muchas rezones, tal adicidn directo
es deseable: 8in emﬁargo, es posible, naturalmente, afiadir

una emine secundaria al medio de reaccidn, y convertir la
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— amine secundaria in situ en la amina terciaria antes de oy
cuaternarizacidn. .

Un procedimiento tipico de preparar un compuesibo
de amonio cuatefnario tal como metilsulfato de dimetil-di
(sebo hidrogenado)amonio en un medio de reaccidn de éster, '
seria introducir en €l reactor una cantidad de amine ter- '
ciaria, por ejemplo 19 litros., Ia amina terciaria contile~
ne preferibleﬁente menos de 1,0% de amina primarig ¥-secun
daria. Una vez cargado el reactor con la amina terdiafia,
se introduce una cantidad de éster de acuerdo con la &i-
guicnte ecuaclén: | -

kilogramos de éster =

kilogremos de amina terciarig>E%G,14Eﬁ de la amina“baxéia:i}(é

=

EN de la aumina terciaria

La ecuacién anteriér permitird la produccisn-del
compuesto deseado de amonio cuaternario de sulfato de meti
lo en forma de wna composicidn T0% activa (peso:peso).“Una
ves introducidos en el reactor la amina terclaris y/difés—
ter, el contenido ha de calentarse a una temperatura ade-
cuada, tal como 802C, y conenzarse la agitacidén., Seguida-
mente, se ha de affadir una centidad de swlfato de dimetilo
que contiene no més de 0,2% de &eido (como Hy80,) de acuer
do con la siguiente ecuacidn:

Kilogramos de . kilogramos dé amina tercisria x 122,78
sulfato de dimetilo  "gN 4o 1a amina terciarie

La ecuacién anterior peraitird la produccidn de
l,wé en pogo de aming libre una vez completada le reaccidn
Pendrd lugar wna roaceidn exotérmica durente la adicidén del
gulfato de dimetilo. Ia reaccidn ha de efectuarse en un

intervalo de¢ temperatura de alrededor de 802 g glrededor

-~
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trodueirse, por ejemplo, 11,4 a 15,2 litros de amina ter- |
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- Ofro procedimiento de produccidn de un compuesto
de amonio cuaternario tzl como metilsullato de blﬂ(2-h¢d“0
xietil )metiloctadecilemonio en wn aleohol graso etoxilado
(éster de pOllOXLGﬁLlQﬂ”llCOl) seria como sigue: Debe in-
troducirse en el reactor lg amina tercieria, que contlene

menos de 2,0% de amina primaria y secunderia., Pueden in-

ciaria, Seguidemente, puede introducirse en el reactior
una cantidad de alcohol graso etoxilado, tal como octadecy
noato de DOlLOALetllcn(S)”llcol, de acuerdo con la siguien
te ecuacion:

kilogrenos de alcohol graso etoxilado =

_é:ilogra,mos de amina uCI‘ClB,.‘C‘.la\ ézﬁ 14EN de la aminsg tercl a:fia)
\ Ei de la amina terciarig
Sewulaamenﬁe, el contenido del remctor puede
calonisrse a uha temperstburae tal como 100¢C 'y ¥ comenzar
la agitacidn, Después puede,mntroduplrse en el reacfor
swlfato de dimetilo que contiene no més de 0,2% de Aeido
(como H, u04) La cantidad de sulfato de dimetilo a intro-

duclr pueie determinarse segun.la ecuacidn sxgulente:

kilogramos de sulfato _ kilogramos de amina terciaris _
de dimetilo

E de la amina terciaria
Bl peso de sulfato de dimetilo introducido segin

la ecuacidn anterior ha de dar alrededor de 1,56 en peso

de apins llbre, ung vez completada la reaccion.. Tendrs,

luger una reaccwon exotérmica, ¥y le temperaturs de la resc

cidn ha de ser de alrededor de 115 o 1300¢C, y 1la velocidad

de adlcidn de sulfato de dimetilo ha de controlarse de mode

x 12,04
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~ que la temperatura se mantenga deatro del intervalo anfe—
rior, Una vez completada la reaccidn, el contenido puede
enfriarse y recuperarse. )

Pucde conseguirse una comprensién adicional del
presente procedimiento por referencia & los siguientes
ejemploa no 1imiﬁativos:

EJEMPLO T

Preparacion de metilsulfato de dimetil-di(sebo hi.drozena-

do)amonio en mongestearato de sorbitan.

A un autoclave de 38 litros provisto de un depd-
gito posado de sulféto de dimetilo se le afiadieron 12;7 k&
de metil-di(sebo hidrogenado)amina y 6,8 kg de monoestearg
to de sorbitin (SHAZ 60, Nazer Chemicals, Inc.). lLm mez-
cla se calentdé con agitacién a 758C y se afiadieron 2,9 kg.
de sulfato de dimetilo, con lovqué la teuperaturs ss eievd
innediatanente a 1088C, Después se afiadié hidréxido, ds
sodio (0,3 kg, acuoso, sl 307), t”

Lz mezcla de reaccidn, 22,0 kg, se‘recupenéiy‘sé
analizd, dando 66,2% de cuaternario, 1,55 de amina ygl;O%
de metilaulfato de aming, y tenia un color Gardner de- 4~5,
0,7# de cenizas, 1,2 de agua y un pH de 4,9.

EJENPLO IT

Preparacidn de metilsulfato de dimetil-di(sebo hidrozena—

do)amonio, en monoestoarato de slicerina.

A 12,9 kg de metil-di(sebo hidrogenado)amina en
un autoclave de 38 litros provisto de un depésito de sulfa
t0 de dimetilo pesado se les afiadieron 1,4 kg de mqnéestqg
rato de glicerina. ILa mezcla se calentd con agitacién 2
708C y después se afiedieron 2,9 kg de svlfato de dimetilo.

La temperaturs de la mezcla de reaccidn se elevd g 120%C.

1
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L5 6 aﬁadieron de nuevo 5,2 kg de menoestearato de glicering
¥ 0,16 kg de metil-di(sebo hidrogenado)amina, ¥y la mezcla
de rcaoc;on gc dejdé enfriar con agitacidn a la temperatura
ambiente. Se analizd una muestrn de la mezcla finel, ¥
contenia 69,1% de cuaternario, l,6p de amina, ¥ 2,7% de
swifato de a&ina,’y tenfa un color Gardner de 4-5, nada de
cenizas, 0,2% de aogua, y vn pH de 3,9,
EJEMPLO IIT N

PrenhxacJon de metilsulfato de dnpetlludl(SCbo hidrog enq-

do)amonio en octadccanoato de polioxietilen(5)glicol.

4 12,7 kg de metildi(sebo -hidrogenado)aming en v
avioclave de 38 litros provisto de wn depésjto-de ﬂulfato
de dimetilo pesado se le afiadicron ”,36 kg de octadecencato
de polioxietilen(5)glicol. Ia mezcla se calentd o 958C
se afiadieron 2,95 kg de sulfato de dimetilo, 1o que aumentd
la, femperatura e 13092C, Después se ofadiecron ademds 5,35
ke de oectadecancato de polioxietilen(5)glicol, a medida que
la mezcla de rezccidn se dejaba onfriar. Una muestrs de

osta mezcla sc cnelizd, dando 67,9% de cuaternario, 1,5 de
amina v 1,8% de metilsulfato de amina, y tenfa un color
Ggrangr-aev4-5, 0,07% de cenizas, 0,1% de agua y un pH de
6,6. )
EIEMPLO IV

Preveracidn de metil swlfato de dimetildi(sebo hidrogensdo)

gmond.o_en monoolesto de sorbitin,

| A 250 g (0,477 moles g.) de metildi(sebo hidroge-
.pado)aml ne en 133 g de moncolesto de sorbitén (&MAA 80,
Mozer Chemicals Iuc.), celentados a 482C con aélbdc;on en w
'matraz de vidrio de fondo redondo de 1 litre y de 3 bocas,
se les afiadieron de una vez 58,6 ¢ (0,464 moles g.) de sul

‘.J
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~fato de dimetilo, ILa tomperatura se clevéd inmodiatamente
2 992C; el calor'sc elimind y la mezcla de roaccidn se de-
i6 enfriar a alrededor de 65-704C, en qué empezd la solidid
ficacidn, Una mucstra de la mezela de reaccién dié un and-
lisis de 66 de cuaternario, 1,6% de amina y 3,2% de metil-
sulfato de amine, y tonifa un color Gardner de 3.

Provaracicn de mokil sulfato de metilbis(2-hidroxietil)octs

decil aronio_en octadecanoato de molioxietilen(5)zlicol..
L 150 g (0,418 mol g.) de bis(2-hidroxietil)octa

decilemina on 203 g. de octadecanoato de polioxietileh(5)~
glicol, celentados a 759C con agitacién en un uatrez de vi-

drio de fondo redondo, ée 1 litro y de 3 bocas, provistd’de

atiadiercn 51,1 (0,405 nol g.) de sulfato de dimetilo. (i1d-
rich, 99).  ILa terperatura se elevé inmcdiatamente a 1202C
gl dalor gse eliminé v la mezcla de reaccidn se dejé enfiiar
& 35-402C, a cuya temperatura empezd a tener iugar la 50li-
dificecidn., Una muestre de la mezcla did un andlisis do
48. de cuaternerio, 2,16 de netilsulfeto de amina ¥ 1,675

de aming y jabén de amina, celeulado como amina.
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Los pqnﬁos de invencidn prdpia ¥y nueve que se
presentan para éue scan objeto de esta solicitud de Paten
te d¢ Invencidn en Espafia, por VEIKTE sfios, son los gue'se
recogen en las rgivindicaciones gsigvdentes:

18, Un procedimiento de preparaclon de una
composicidn que contiene un compuesto de emonio cuatcrna-
rio, a pertir de una amina tercigria seleccionada dél é?u—
PO que consta de compuestos de amonio terqiario.que Eéﬁ%ig
nen wmo ¢ dos grupos alifdticos de cadena largs, .-y sus new
clas, que comprende hacer reaccicner dichs amina terciaria
con vn agente de aleohilacidn, (a) en un wedio de rencoidn
seleccionado del grupo gue consfa de compuestos gue Vicnen
w punto de fusién de elrededor de 0°2C a slrededor de
1002C y que contienen, o bien (i) va enlace de ésber dcri-
vado de un &cido graso que conticne de alrededor de-8 a ol
rededor de 22 abomos de carbono y un alcohol di- o polihi-
droxilado gue contiene de alrededor de 2 & alrededor de 6
dtomes de carbono,’ (ii) wn grupo hidroxilo primarioc, 6
(11i) smbos, y wezclas de dichos compuestos, (b) & uvna ten
perature superior al punto de Ffusién del medio de resccidn
e<in£erior 2 la temperatura de degraéacién del compuesto
de amonio cuaternario deseado, (e¢) durante un periodo de
tlempo suficiente para converticr al menos una perte de la

aming terciaria en el compuegto de smonio cuaternario de-

22.- Un procedimiento segim la reivindicecion
12, ceracterizado porque el agente de slcohilacidn es sul-
fato de dimetilo,
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38.~ Un procedimiento segin la reivindicacidn

18, caracterizado porque el agente de alcohilacidn es sul

48,~ Un procedimiento segim la roivindicacidn
18, ceracterizado porque el agente de alcohilacidn es fos-
fato de trimetilo,

58 - Un"procedimiento segbn les reivindicecio-
nes 1%, 2%, 32 6 42 en &l que la amina ferciaria contienc
un grupe alifdtico de cadena larga que contiene de aiféde—
dor de 3 o alrededor de 22 atomos de cerbono, ¥ dos mlem-
brog seloccionadOS independientemente del grupo que constu
de grupos alifaticos que contienen de 1 a alrededor ae 4
atomos de cerbono, y productos de condensacicn de orlao ‘de
etileno, 6xido de propileno y sus mezclas, que contiencn
de desde alrodedor de 1 a alrededor de 5 moles de Oxide ‘e
etileno, dxido de propileno y sus mezclas.

68,~ Un procedimienfo gegin les reivindicacio-
nes ¥, 2%, ¢ 38, en ¢l que la amine terciaria tiene 1@ 
Périmale, ' . ‘ - e

, B

n v

™~ R3 .

donde Rl ésté.seleccionado del grupo gue comstia de ErUPOS
aliféticos que contiene de alrededor de 8 a alrededor de
22 &tomos de carbono, R, estd.seleccionado del grupo gue
conste de grupos alifgticos que contienen de alrededor de
8 a alrededor de 22 4tomos de carbono, grupos alcohilo de
cadeha corta que conticnen de alrededor de 1 a alrededor
de 4 atomos de carbono, (hidroxietilo, hidroxipropilo)
(CIL,CHy0) p CHoCHL0H, ¥ (C3HgO) C3HgOH, donde g es un nfmere
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_entoro doe 0 a 5, ¥ R3 estd’ seleccionade del grupo que cong|
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‘‘‘‘ T—

te de grupos alcohilo de cadena cortas que éontienen de alrg
dedor de 1 a slrededor de 4 dbtomos de carbono, (hidroxietid
lo, hidroxipropilo) (CH,CH50)y CH,CHOH y (C3H60)1 C4HgOH,
donde h es un numerc entero de 0 a 5. '
| 78.- Un procedimiento segin las reivindicacio-
nes 12, 2¢ § 32, en el que el procediriento se efectba a
- ung temperatura de slrededor de 0%C a alrededor de 15020,
- 88.- TUn procedimiento segin la reivindicaqién
78, on el que el medio de reaccidn es wn compuesto que con
tienc tanto un enlace de éster como wn grupo kidroxile pri-
eario, ‘

' g8,- TUn procedimiento segim la reivindlceecidn
7€, en el que el medio de reaccién es capaz de disolver el
compuesto de amonio cugbernario a una temperatura elequa.

108,~ Un procediniento segin la reivjndlcac¢on
98, en el que la temperatura cleveda es la temperatura
que se efectls 1& cuaternarizacidn.

118.- Un procedimiento segin la reivindicadidn
78, en el gque el medio de reaccidn iiene un punto de fusidn
de alrededor de 0%C g glrededor de 100¢C,

128, - Un procediniento segin la reivindicacidn
72, en ¢l que ¢l medio de reaccidn tiene vn punic de fusidn
de alrededor de 0¢C a alrededor de 80¢C, .

132.- Un procedimiento segin le relvicdicacidn
72, en €l que el medio de reaccién Wiene wn punto de fusidn
de desde alrededor de 382C 2 alrededor de §0°C,

148,~ Un pfocedimiento segin la reivindicacidn
7%, en el que el medio de reaccidn es un compuesto que con-

tiene un enlace de éster dcr&vado de un deido graso que con
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~ tiene de alrededor de 12 a alrededor de 18 dtomos de cardo
no, )

158,~ Un procedimiento segin Is reivindicacidn
78, en el quo el medio de reaccidn es un compuesto gue con
tiene un enlace de éster derivado de un alcohol selecciong
do del grupo que consta de propilenglicol, 1,4-butencdiol,
hezanodiol y sorbitans.

168, Un procedimiento segin la reivindicacién
78, en el que ol medio de reaccidn es un compuestio que con
tiene un enlace de éster y un grupo hidroxilo prlmarlo que
se ha hechio reaccionar con de alrededor de 1 & alrededor

de 10 moles de 6xido de ebilemno, éxido de propileno, o-une

+

merncla de log misnos.

178.~ Un procedimiento segin la reivindicacién

T2, en el gue el grupo hidroxilo primario se ha hechq feac-
cionar con de alrededor de 5 a alrededor de 6 moles dé.ﬁx;
do de etileno, éxido de propileno, o una mezcla de ldé‘mig
mos. | | ' T
188.- Un procedimiento seg@n la reivindicecién
72, en el que el medio de reacclon estd seleccionado del
grupo que consta de éstores de sorbitan, ésteres de sorbi-
tén etoxilados, polioxipropilenglicol, ésteres dc polionie+
tilenglicol (Acildos grasos etoxilados), monoglioeridos,
monogliclridos etoxilados, productos de condensaéién_de
6xido de etilenc, productos de condensacién de 6xido de
propileno, productos de condensacién de tlogue y al azar
de 6xido de etileno/éxido de propileno, emides polietoxila
das, alcoholes polietoxilados, y fenoles alcohilados polie
toxiladoes,

A}

1.98.~ Un procoedimiento sestn la relvindicacsén

Syt
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'donde>a'es un nimero entero de alrededor de 2 & alrededoxr
de 10, b cs un ninero entero de 2 a 3, y R os un grupo ali
&

.

tico que contiene de alrededor de § a azlrededor de 22

f\"

4
atowos'de carbono.,

~ ~

.

20%,~ Un procedimiento segin 1afweivindicacisn
98, en €l que a es un nVmero entero de alrededor de 5 a -
elrededor de 6, ¥ R contiene de alrededor de 12 a alredcdor
de 18 dtomos de carbono,
 218,- Un procedimiento segin la reivindicacidn
7%, en el que ¢l nedio de renccibén es un compuesto de Zér-—
mala,

?
: o
' 0
H
donde R es uﬂ grupo alifdtico que conticne de alrededor de
) 1reuelor de 22 4touos de cerbono,
228,~ Un procedimiento segln le reivindicecidn -
218, o el que R contiene de elrededor de 12 a alrededor de
18 &tomes Ge carbono., ‘
. . 0 L d . - - o 7
£38.~ Un procedimiento segin la reivindicacion
228 ‘an &l'gue el compuesto 56 ha etoxilado con de alrede-
dor de 2 a elrededor de 10 moles de Szido de etilleno,
248,~ Un procedimiento segun la re1v; "dicacibn
78, en ¢l que el medﬂo de reaccidn es un compuesto de formu
la
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l (CH,CH, - O—)}—&
Cong—"_ a

T~ (CH20H2 - O-—%E-H

donde d y e son nlmeros enteros que totalizen de alrededor

51

de 2 a alrededor de 10, y R es un grupo alifdtico que cofi-
tione de alrededor de 8 a alrededor de 22 atomos de carbono
258, - Un procedlmlento segin la reivirdicacidn
248, en ¢l quo d y ¢ son nlmeros enteros que totalizanjdp
alredodor dec 5 & alrodedor de 6, y R contiene de alrededor
10 |de 12 a alrededor de 18 &tomos de carbono. -
268, Un procedimiconto segfn la reivindicacidn
78, en el gue el medio de resceidn es un compuesto de fér-
| muls,. o
R - OH | g
15 jdonde R es un grupo alifdtico que contiene de slrededor de
§ a alrededor de 22 Atomos de carbono, o
27%,~ Un procedimiento segin la reivindicacién
26%, e el gue R contiene de alrededor de 12 a alrcdedo; de
18 atomos de carbono. '
20 . 288.- Un procedimiento segim la reivindicacidn
26%, en cl que el cowmpuesto se he hecho reaccionar con de
alrcdedor de 1 & glrededor de 1C moles de éxido do etileno,
6zido Go propilenc, o ung riezcla de los mismos.'
298, - "Iﬁ\* FROCEDILIRETO PARA PREPARAR UNA COLIPOST
i 25 |CION Ui CONTIERE UN COLPUESTO DE AMOKIO GUATERNARIOM

n AP S i ks SAB AL W MAP POF St He A g Wb e A A M rn B S ks S W 2B § AP wam e o

Tyl y como se ha descrito en la Lemoria qué ante~

cede, y con los fines que se han especificado.

LR R

Byta Hemorie consta de veinticuatro hojas escri-
o8 a m&qun" por una so0la cora
230H1 9

30 ladrid,
P' A'
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