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Esta invención se refiere a un procedimiento 
para prepar ai* ciertos compuestos de amonio cuaternario, 
lías particularmente, esta invención se refiere a un proco 
dimiento para preparar composiciones que contienen rnetil- 
sulfato de amonio cuaternario; composiciones que contieneK 
etilsulfato de amonio cuaternario, y composiciones que cor 
tienen dimetilfosfato de amonio cuaternario.

Es muy conocido en la técnica que los compuestos 
de metilsulfato de amonio cuaternario, etilsulfato de amo­
nio cuaternario, y de dimetilfosfato de amonio cuaternario 
pueden prepararse haciendo reaccionar una amina terciaria 
con el agente alcohilante correspondiente, sulfato de di­
metilo, sulfato de dietilo, o fosfato de trimetilo. Sir 
embargo, en los procedimientos de la técnica anterior paro 
efectuar tales reacciones, se ha empleado un medio de rean 
ción-tal como una mezcla de alcohol isopropílico y agua.

- Se ha descubierto recientemente que los compues­
tos de amonio cuaternario tales como los antes citados 
pueden emplearse en conjunción con "agentes de transferen­
cia", -cuando tales compuestos de amonio cuaternario se 
emplean para acondicionar prendas, como por ejemplo en un 
secador de lavad oras automáticas. Así pues, ha sido nece­
sario preparar primero el compuesto de amonio cuaternario 
en un medio de reacción tal como una mezcla de isopropanol 
y agua y después separar el isopropanol, lo que sería espe 
cialmente perjudicial si el compuesto de amonio cuaterna­
rio se emplea en una aplicación de secador de lavadora 
automática. Después de separar el isopropanol, el compues 
to de amonio cuaternario puede mezclarse con el agente de 
transferencia. 11 objeto del agento de transferencia es
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-facilitar la transferencia del compuesto de amonio cuater­
nario desde cierta fuente de desprendimiento a los materia 
les textiles que lian de acondicionarse en el secador de la 
vado automático. Asimismo, en algunos casos los agentes 
de transferencia pueden tener a su vez algunas propiedades 
antiestáticas o de suavizaoión con respecto al material 
textil que ha de acondicionarse.

Son agentes de transferencia típicos, por ejemplo, 
ol monoestearato de glicerina, los esteres de sorbitán, 
ácidos grasos etoxiladds, y tensioactivos no iónicos, en ge 
neral. EL inconveniente del procedimiento de la técnica an 
terior para combinar el compuesto de amonio cuaternario coi 
el agente de transferencia es, naturalmente, que está inplj 
cado un procedimiento en múltiples etapas. En primer lu­
gar, el compuesto de amonio cuaternario tiene que preparar­
se en un medio de reacción, tal como isopropanol y agua.
En segundo lugar, la combinación cuaternario-disolvente tie 
ne que combinarse con el agente de transferencia, y dos- - 
pues, una voz aplicado al sustrato, el isopropanol y el 
agua tienen que separarse.

RESUliEN DE LA INVENCION
Se ha descubierto ahora en la invención un proce­

dimiento para preparar composiciones que contienen metilsul 
fato de amonio cuaternario, composiciones que contienen 
etilsulfato de amonio cuaternario, y composiciones que con­
tienen dimotilfosfato de amonio cuaternario, a partir de 
una amina seleccionada del grupo que consta de aminas ter­
ciarias que contienen 1 ó 2 grupos alifáticos de cadena lar 
ga, y sus mezclas. ÉL procedimiento comprende hacer reac­
cionar dicha amina terciaria con el correspondiente agente

/
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-de alcohilación, sulfato de dimetilo, sulfato de di .etilo, 
o fosfato de triinetilo, en un medio de reacción selecciona-- 
do del grupo que consta de compuestos que tienen un punto 
de fusión de alrededor de ORO a alrededor de lOOSC y con­
tienen, o bien (i) una unión áster derivada de un ácido 
graso, (ii) un grupo hidroxilo primario, ó (iii) ambos, y 
las-mezclas de dichos compuestos. La reacción se efectúa 
a una temperatura superior al punto de fusión del medio de 
reacción e inferior a la temperatura de degradación del 
compuesto de amonio cuaternario deseado. Típicamente, la 
reacción se efectúa a una temperatura de entre alrededor 
de 5030 y alrededor de 150SC, durante un período de tiempo 

! suficiente para convertir al menos una parte de la amina 
1 terciaria en el compuesto de amonio cuaternario deseado.

DESCRIPCION DETALLADA DE LAS REALIZACIONES PREFERIDAS

Como se ha indicado anteriormente, en la inven­
ción se ha descubierto un procedimiento para preparar un 
compuesto de amonio cuaternario haciendo reaccionar la 
correspondiente amina terciaria .con un agente de al colla­
ción directamente, en lo que puede llamarse un agente-de 
transferencia de fase. Este descubrimiento es muy sorpren 
dente, dado el hecho de que los agentes de transferencia 
de fase contienen una unión áster derivada de un ácido gra 
so, un grupo hidroxilo primario, o ambas cosas. Así pues, 
un exporto en. la técnica supondría necesariamente que los 
agentes de alcohilaoión reactivos, sulfato de dimetilo, 
sulfato de dietilo, o fosfato de trimetilo, reaccionarían 
con las uniones áster o los grupos hidroxilo primarios for­
mando-subproductos indeseables, que darían como resultado 
la formación de poco, si algo, de los compuestos de amonio

18109
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-cuaternarios deseados.
En particular, un experto en la técnica llegaría 

a la conclusión de que no sería posible preparar directa­
mente tal compuesto de amonio cuaternario en un agente de 
transferencia, basado en las muchas referencias de la técni 
ca anterior, que muestran, por ejemplo, la reacción de sul­
fato de dimetilo con uniones áster y grupos hidroxilo prima 
ríos. Por ejemplo, sería de esperar que el agente de alcu- 
hilación reaccionase con los grupos hidroxilo libres por 
etorificación directa, produciendo éteres de met-ilalcohilo. 
Tal alcohilación tiene lugar con la celulosa, como se indi­
ca en Chom. Abstracta, volumen 43, 396 d, y con glucosa, 
tal como se indica en Organic Synthesis Collection, volumen - 
3, pág. 800. Asi pues, sería de esperar que los agentes de 
alcohilación tales como el sulfato de dimetilo reaccionasen 
con cualquier agente de transferencia de fase, como se han 
definido anteriormente, que contiene grupos hidroxilo prima 
ríos, por cterificación directa, produciendo éteres de metí 
lalcohiio.

En segundo lugar, un experto en la técnica supon­
dría que los agentes de alcohilación reaccionarían con el 
grupo hidroxilo primario por transesterificación, producien 
do una variedad de productos. Tal interacción entre el sul 
fato de dimetilo y un grupo hidroxilo primario se discuto 
en Chem. Abstracta, volumen 41, 1205 f, donde se muestran 
reacciones entre alcoholes alifáticos y sulfato de dimetilo 
que producen éteres de motilalcohilo, éteres de dialcohilo, 
y éteres de dimetilo. Los éteres de metilalcohilo resulta­
ban de la eterificación directa del alcohol alifático por 
el sulfato de dimctilo, como se ha discutido anteriormente.

18109
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-los éteres de dialcohilo resultaban evidentemente de u m  
transesterificación, produciendo metanol y una mezcla de 
sulfatos de metilalcohilo y sulfatos de dialcohilo. Poste 
riormente, la interacción del metanol y los sulfatos mixtos 
producía los productos de éter mixtos.

En tercer lugar, es sabido que los agentes de 
alcobilación tal como el sulfato de dimetilo reaccionan con 
esteres dando sulfatos de alcohilo por intercambio de al­
cohilo. Tal reacción se discute en E.E. Gilbert, Sulfo- 
nation and Related Reactions, Interscience Publishers, pag. 
24 (1965) Pueden encontrarse más ejemplos de tal intercambio 
de alcohilos en Chem ¿bstraets, volumen 57) 16027 (1962) y 
Chea, Abstracta, volumen 65,. 16848 (1966).

En vista de lo antes dicho sobre la técnica ante­
rior, que claramente indica que un agente de alcobilación 
fuerte como el sulfato de dimetilo, sulfato de dietilo, o 
fosfato de trimetilo, reacciona con compuestos que tienen 
una unión éster o un grupo hidroxilo primario, un experto 
en la técnica llegaría a la conclusión de que la reacción 
de una amina terciaria con tal agente de alcohilación nunca 
podría efectuarse en los agentes de transferencia de fase, 
discutidos anteriormente y en lo que sigue. EL descubri­
miento de la invención de que tal alcohilación puede, de 
hecho, efectuarse, sin que haya esencialmente ninguna .reac­
ción entre el agente de alcohilación y el medio de reacción 
es muy sorprendente.

MEDIO DE REACCION

Como se ha indicado antes, es adecuada una amplia 
variedad de compuestos para actuar como medio de reacción 
para la práctica del procedimiento de esta invención. Tal es
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- compuestos son también funcionales para actuar como agen­
tes 3e transferencia de fase, y posiblemente además como 
agentes acondicionadores para materiales textiles. En ge­
neral, los únicos criterios que un compuesto tiene que 
cumplir para ser adecuado en el procedimiento de esta invci 
ción son que el compuesto tenga un punto de fusión de aire 
dedor de OSC a alrededor de 100SC y contenga una unión de 
áster derivada de un ácido graso, un grupo hidroxilo prima 
rio, o ambas cosas. Naturalmente, pueden emplearse mez­
clas de tales compuestos en la práctica de la presente in­
vención. Asimismo, el compuesto puede contener a su vez 
una unión áster como se ha discutido, así como un grupo 
hidroxilo sobre un átomo de carbono primario. En general, 
es preferible que el medio de reacción sea capaz de disol­
ver el producto de amonio cuaternario deseado a una tempe­
ratura elevada, tal como aquella a la que se efectúa la 
reacción de cuaternarización.

El compuesto que se emplea como medio de reac­
ción lia de tener un punto de fusión inferior a alrededor 
de 100SC, tal como desde alrededor de Oso a alrededor'de 
lOORC, preferiblemente de alrededor de ose a alrededor de 
8060, y lo más preferiblemente de más de 3860, .tal como de 
alrededor do 386 a alrededor de 806C.

Si el compuesto empleado como medio de reacción 
contiene una unión áster derivada de un ácido graso, es ne 
cesarlo que el ácido graso de que se deriva el éstef con­
tenga de alrededor de 8 a alrededor de 22 átomos de carbo­
no, preferiblemente de alrededor de 12 a alrededor de 18 
átomos de carbono. El ácido graso puede ser saturado o in 
saturado, y puede ser de cadena recta o ramificada. Además

18109
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-el ácido puede derivarse de una fuente natural o una sinté 
tica. También en este caso, el compuesto que contiene la 
unión áster es preferiblemente capaz de disolver el compuem 
to de amonio cuaternario deseado.

EL alcohol del que se deriva el áster no es crí­
tico. Preferiblemente, sin embargo, el alcohol será un 
alcohol di- o polihídroxilado,. y contendrá de alrededor de 
2 a alrededor de 6 átomos de carbono. Son ejemplos de los 
alcoholes di- y pollhidroxilodos útiles el propilenglicol, 
1', 4-butanodiol, hexanodiol, y el sorbítán. EL sorbitán es 
una mezcla compleja de anhidróxidos cíclicos de sorbitán, 
como se describe en la Patente de los EB.UU. nS 2.322.821, 
que se incorpora aquí como anterioridad. Preferiblemente, 
los ásteres de sorbitán resultantes corresponden a la des­
cripción de ásteres de sorbitán que se encuentran en la 
Columna'13, línea 5,a columna 14, línea 37, de la patente-de
los BE.UU. nS 4.076.633. Asimismo, como se ha indicado an-{ 

; ' 
tes, los ásteres pueden contener grupos hidroxilo, tales
como grupos hidroxilo primarios. Si se emplean alcoholes 
di- o polihidroxilados, los ásteres que se preparan a par­
tir de los mismos contendrán un grupo hidroxilo libre.

Cualquier grupo hidroxilo libre sobre cualquiera 
de los ásteres útiles en la práctica dol presente procedi­
miento, así como el grupo hidroxilo primario libre sobre 
cualquiera de los alcoholes, puede hacerse reaccionar con 
desde alrededor de 1 a alrededor de 10 moles, preíeriblemen 
te alrededor de 5 a alrededor de 6 moles, de óxido de eti- 
leno, óxido de propíleno, o una combinación de los mismos. 
Los productos resultantes contendrán aún grupos hidroxilo 
terminales sobre las cadenas de polio::etileno/polioxipropi

18109
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Si el compuesto empleado como medio de reacción 
contiene un grupo hidroxilo primario, el compuesto es ca­
pas preferiblemente, también en este caso, de disolver el 
producto de amonio cuaternario. Un grupo hidroxilo prima­
rio es un grupo hidroxilo unido a un átomo de carbono pri­
mario, que es sencillamente un átomo de carbono que está 
unido a sólo otro átomo de carbono. Un grupo hidroxilo es 
sencillamente tina función -OH, que no forma parte de un 
grupo ácido. El compuesto puede ser un alcohol.alifático j 
relativamente simple que contiene de alrededor de 8 a aire 
dador de 22 átomos de carbono. Sin embargo, el compuesto 
que contiene el grupo hidroxilo primario puede ser mucho 
más complejo, tal como condensados de óxido de etileno y/u 
Óxido de propileno, tales como las composiciones comercia­
lizadas por BASF '.Vyandotte con la marca de fábrica de 
Pluronic. Asimismo, otros ejemplos de compuestos más com­
plejos que contienen grupos hidroxilo primarios incluyen 
las amidas polietoxiladas, los alcoholes poEetoxilados, y 
los fenoles alcohilados polietoxilados. Lo antedicho se 
discutirá con más detalle a continuación.

Sin limitar la amplia gama de compuestos que pue­
den usarse como medios de reacción para la práctica del 
presente procedimiento, las clases siguientes de compues­
tos son adecuadas para uso en el procedimiento de la presen 
te invención, siempre que tales compuestos satisfagan los 
criterios con respecto, por ejemplo, a punto de fusión, 
como se ha indicado antes: esteres de sorbitán, esteros de 
sorbítán etoxilados,'polioxipropilenglicol, esteres de 
polioxiotilenglicol (ácidos grasos etoxilados), monoglicé-

18109
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.ridos, monogliceridos etoxilados, condénsalos de óxido de 
otileno, -condénsalos de óxido de propileno, condénsalos de 
bloque y al azar de óxido de etileno/óxido de propileno, 
amidas polietoxiladas, alcoholes polietoxilados, y fenoles 
alcohílados políetoxilados.

Los ásteres de polioxietilenglicol (ácidos gra­
sos etoxilados) y los esteres de polioxipropilenglicol, 
que son útiles en la práctica de la presente invención, iu 
cluyen compuestos de la fórmula siguiente:

10 0

R - C f 0-CII 7 OH 2 b-^ a
donde a tiene un valor de desde alrededor de 2 a alrededor

15

de 10, preferiblemente de alrededor de 5 a alrededor de 6, 
y b es tui número entero de 2 a 3. Rn ésta y las fórmulas 
siguientes, R representa un grupo alifático que contieno 
de alrededor de 8 a alrededor de 22, preferiblemente de ' 
alrededor de 12 a alrededor de 18, átomos de carbono. El 
grupo alifático puede ser saturado 0 insaturado y puede 
contener ramificaciones.

20 Los monoglioériáos que son útiles en la práctica 
de la presente invención incluyen los compuestos de la fór­
mula siguiente:

25

0
t!R-C-O-CRg-CIl-CH^ OH 

OH

- 30

Los monogliceridos anteriores pueden etoxilarse 
para formar monogliceridos etoxilados que son útiles en la 
práctica del presente procedimiento. Preferiblemente, los 
monogliceridos etoxilados incluyen compuestos que contiene! 
de alrededor de 2 a alrededor de 10 grupos de óxido do eti-

18109
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10

-leño, y lo más preferiblemente áe alrededor de 5 a alrede­
dor de 6 grupos de óxido de etileno.

Las amidas polietoxiladas que son útiles en la 
práctica del presente procedimiento incluyen compuestos de 
la fórmula siguiente:

ít - (CH CH,-0). H
R - C - N

^  (CH CH -0) H 
2 2 e

donde d y o son independientemente números enteros qú,e to­
talizan de alrededor de 2 a alrededor de -10, y preferible­
mente de alrededor de 5 a alrededor de 6.

Los alcoholes que son útiles en la práctica do le 
presente invención incluyen los compuestos de la fórmula 
siguiente:

R-OH
Como se ha indicado, el grupo hidroxilo puede 

hacerse reaccionar con de alrededor de 1 a alrededor de 10 

moles, preferiblemente de alrededor de 5 a alrededor de 6 

moles, de óxido de etileno, óxido de propileno, o una cornbi 
nación de los mismos.

Es evidente por lo antedicho que es imposible des 
cribir específicamente todos los compuestos útiles que pue­
den emplearse como medio de reacción de la presente inven­
ción. Sin embargo, por referencia a los parámetros descri­
tos anteriormente, un experto .en la técnica puede seleccio­
nar un compuesto apropiado para tal uso.

AhíNA TEKOIARIA
Como se ha discutido antes, la amina terciaria 

útil en la práctica del presente procedimiento puede selec­
cionarse del grupo que consta de aminas terciarias que con-
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-tienen 1 ó 2 gi*upos alifáticos de cadena larga. La expre­
sión "grupo alifático de cadena larga" significa un grupo 
alifático de cadena larga (alcohilo o alquenilo) saturado 
o insaturado, de cadena recta o de cadena ramificada, que 
tiene de alrededor de 8 a alrededor de 22 átomos de carbo­
no. Preferiblemente, el grupo alifático de cadena larga 
contiene de alrededor de 12 a alrededor de 18 átomos de caí 
bono. La naturaleza de la amina no es qrítica para la pre­
sente invención, siempre que contenga uno o dos grupos ali- 
fáticos de cadena larga. Los restantes constituyentes so­
bre el átomo de nitrógeno pueden ser, por ejemplo, grupos 
alifáticos que contienen de 1 a alrededor de 4 átomos de 
carbono. El grupo alifático puede ser sustituido o no sus­
tituido. Asimismo, los constituyentes restantes pueden ser 
un condensado de óxido de etileno y/u óxido de propileno 
que contiene de alrededor de 1 a alrededor de 5 moles do 
óxido de etileno y óxido de propileno, en total.

'Naturalmente, pueden emplearse mezclas de tales 
aminas terciarias en la práctica de la presente invención. 
Aunque puede emplearse cualquiera de tales aminas tercia­
rias que corresponden a los criterios anteriores, en gene­
ral tales aminas terciarias corresponderán a la fórmula

donde R) está seleccionado del grupo que consta de grupos 
alifáticos saturados o insaturados, de cadena recta o rami­
ficada, que contienen de alrededor de 8 a alrededor de 22 

átomos de carbono, y preferiblemente de alrededor de 12 a 
alrededor de 18 átomos de carbono, Rg está seleccionado del

18109
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-grupo que conata de grupos alifáticos saturados o insatura 
dos, do cadena recta o ramificada, que contienen de alrede­
dor de 8 a alrededor de 22 átonos de carbono, preferiblemem 
-te de alrededor de 12 a alrededor de 18 átomos de carbono, 
grupos alcohilo do cadena corta que contienen de alrededor 
de 1 a alrededor de 4 átomos de carbono, hidroxietilo, hi-. 
droxlpropilo, (CI^CHgO^ CHgCHgOH y (C^HgO)^ C^HgOH, donde 
g es un número entero de 0 a 5, y R está seleccionado del 
grupo que consta de grupos alcohilo de cadena corta que 
contienen do alrededor do 1 a alrededor de 4 átomos de car­
bono, hidroxietilo, hidroxipropílo, (CHgCHgO)^ CHgCHgOH y 
(C^HgO)^ C^HgOH, donde h es un número entero de 0 a 5.

! De lo anterior resulta bastante evidente que es
i imposible indicar de modo explícito todos los compuestos de 
amina terciaria posibles que pueden emplearse en la prácti­
ca de la presente invención. Sin embargo, haciendo referen 
cia a los parámetros anteriores, un experto en la técnica 
puede seleccionar fácilmente un compuesto de amina tercia­
ria apropiado para uso en la realización del presente proco 
dimiento.

Se advertirá que en muchos casos la amina tercia 
ría puedo contener algunas impurezas, tales como aminas pri 
marias y secundarias, así como tri(radical alifático de ca­
dena larga) amina. Preferiblemente, la amina contiene menoj 
de uno por ciento (l%) de amina primaria y secundaria, y 
menos de alrededor de 10% de tri(radical alifático dé cade­
na larga)amina, y lo más preferiblemente, menos de alrede­
dor do %  de tri(radical alifático de cadena larga) amina.

CONDICIONES DE REACCION
Al efectuar el presente procedimiento, no son

18109
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Sin embargo, generalmente es preferible emplear una tempera 
tura en el intervalo de desde alrededor de 50s a alrededor 
del50SC, y preferiblemente de alrededor de .703 a alrededor 
de 1003C. Naturalmente, pueden emplearse temperaturas fue­
ra del intervalo anterior, dependiendo de los reaccionantes 
particulares implicados, así como del medio particular de 
reacción. La reacción de cuaternarización puede efectuarse 
durante cualquier período de tiempo, siempre que sea sufi­
ciente para convertir al menos una porción de la amina ter­
ciaria en el compuesto de amonio cuaternario deseado. En 
algunos casos, puede ser deseable tener una composición re­
sultante que. contenga una mezcla de la amina cuaternarizada 
y la amina terciaria. Á3Í pues, el grado de cuatemariza- 
ción puede variar entre alrededor de 1 y alrededor de 100%, 
pero lo más típico es que se desea una cuaternarización en 
el intervalo de alrededor de 90 a alrededor de 100%, basada 
en el compuesto de amina terciaria originalmente presente. 
Sin embargo, no ha de quedar nada de sulfato de dimetilo 
libre al final de la reacción. *

La amina terciaria puede añadirse directamente al 
medio de reacción. Por muchas razones, tal adición directa 
es deseable; Sin embargo, es posible, naturalmente, añadir 
una amina secundaria al medio de reacción, y convertir la
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amina secundaria in situ en la amina terciaria antes de su 
cuaternarización.

Un procedimiento típico de preparar un compuesto 
de amonio cuaternario tal como metilsulfato de dimetil-di 
(sebo hidrogenado)amonio en un medio de reacción de éster, 
seria introducir en el reactor una cantidad de amina ter­
ciaria, por ejemplo 19 litros. La amina terciaria contie­
ne preferiblemente menos de 1,0% de amina primaria y-secun 
daria. Una vez cargado el reactor con la amina terciaria,

10 se introduce una cantidad de éster de acuerdo con la 'si­
guiente ecuación:

kilogramos de éster =

kilogramos de amina terciaria ¿26,14-13? de la amina tercia 
EN de la amina terciaria ^

15 La ecuación anterior permitirá la producción d d
compuesto deseado de amonio cuaternario de sulfato de metí 
lo en forma de una composición 70% activa (peso:peso). Una 
vez introducidos en el reactor la amina terciaria y el és­
ter, el contenido ha de calentarse a una temperatura ade- 

20 cuada, tal como 80SC, y comenzarse la agitación. Seguida­
mente, se ha de añadir una cantidad de sulfato de dimetilo 
que contiene no más de 0,2% de ácido (como HgSO^) de acuer 
do con la siguiente ecuación:

Kilogramos de - kilogramos_dá'_amina_tercia^a x 122,Í8
2 $ suliato de dimetilo ^  amina terciaria

La ecuación anterior permitirá la producción de 
1,5% en peso de amina libre una vez completada la reacción. 
Tendrá lugar una reacción exotérmica durante la adición de], 
sulfato de dimetilo. La reacción lia de efectuarse en un 

30 intervalo de temperatura de alrededor de 80R a alrededor
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- de 1003C. Una vez completada la reacción, el contenido 
puede enfriarse y recuperarse.

Otro procedimiento de producción de un compuesto 
de amonio cuaternario tal como motilsulfato de bis(2-hidro 
xietil)metiloctadecilamonio en un alcohol graso etoxilado 
(áster de polioxietilenglic ol) sería como sigue: Debe in­
troducirse en el reactor la amina terciaria, que contiene 
menos de 2,0% de amina primaria y secundaria. Pueden in­
troducirse, por ejemplo, 11,4 a 15,2 litros de amina ter­
ciaria. Seguidamente,' puede introducirse en el reactor- 
una cantidad de alcohol graso etoxidado, tal como octadeca 
noato de polioxietilen(5)glicol, de acuerdo con la siguíen 

te ecuación:
kilogramos de alcohol graso etoxilado =

_Kilogramos de amina terciaria^ p.26,14-EN de la amina torcí 
\ Eíí de la amina terciaria / ^

Seguidamente, el contenido del reactor puede 
calentarse a una temperatura tal como 10060, y comenzar 
la agitación. Después puede introducirse en el reactor 
sulfato de dimetilo que contiene no más de 0,2% de ácido 
(como HpSO^). La cantidad de sulfato de dimetilo a intro 
ducir puede determinarse según la ecuación siguiente: 

kilogramos de sulfato _ kilogramos de amina terciaria

H o ja  nAtn 15

xris^

de dimotilo EN de la amina terciaria 
El peso de sulfato de dimetilo introducido según 

la ecuación anterior ha de dar alrededor de 1,5% en peso 
de amina libre, una vez completada la reacción.. Tendrá 
lugar una reacción exotérmica, y la temperatura de la reac­
ción ha de ser de alrededor de 115 a 130SC, y la velocidad 
de adición de sulfato de dimetilo ha de controlarse de mod¿

121,04
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- que la temperatura se mantenga dentro del intervalo ante­
rior. Una vez completada la reacción, el contenido puede 
enfriarse y recuperarse.

Puede conseguirse una comprensión adicional del 
presente procedimiento por referencia a los siguientes 
ejemplos no limitativos:

EJEMPLO 1
Preparación de metilsulfato de dimotil-di(sebo hidro.-yena- 
do)amonio en monoestearato de sorbitán.

A un autoclave de 38 litros provisto de un depó­
sito posado de sulfato de dimotilo se le añadieron 12,7 kg 
de metil-di(sebo hidrogenado)amina y 6,8 kg de monoesteara 

! to de sorbítán (SMAZ 60, Mazer Chemicals, Inc.). La. mez- 
i ola se calentó con agitación a 75^0 y se añadieron 2,9 kg. 

de sulfato de dimetilo, con lo que la temperatura se elevó 
inmediatamente a 10SSC. Después se añadió hidróxido^ de 
sodio (0,3 kg, acuoso, al 30%). .

La mezcla de reacción, 22,0 kg, se recuperó y se 
analizó, dando 66,2% de cuaternario, 1,5% de amina y 1,0% 
de metilsulfato de amina, y tenia un color Gardner de-4-5, 
0,7% de cenizas, 1,2% de agua y un pH de 4,9.

EJEMPLO II
Preparación de metilsulfato de dimetil-di(sebo hidrogena­
do )amonio, en monoestearato de glicerina.

A 12,9 kg de metil-di(sebo hidrogenado)amina <m 
un autoclave de 38 litros provisto de un depósito dé sulfa 
to de dimetilo pesado se les añadieron 1,4 kg de monoestea 
rato de glicerina. La mezcla se calentó con agitación a 
70RC y después se añadieron 2,9 kg de sulfato de dimetilo. 
La temperatura de la mezcla de reacción 3e elevó a 120SC.
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-Se añadieron de nuevo 5,2 kg de monoestearato de glicerina 
y 0,16 kg de me til-di (sebo lTidrogenado)amina, y la mésela 
de reacción so dejó enfriar con agitación a la temperatura 
ambiente. Se analizó una muestra de la mésela final, y 
contenía 69,1% de cuaternario, 1,6% de amina, y 2,7% de 
sulfato de amina, y tenía un color Gardner de 4-5, nada de 
cenizas, 0,2% de agua, y un pH de 3,9.

EJEVíTLO III
Preparación de metilsulfato de dinetil-diísebo hidrogena­
do) amonio en octadecanóato de polioxíetilen (5)glicol.

A. 12,7 kg de metildi(sebo -hidrogenado)amina en wi 
autoclave de 38 litros provisto de un depósito- de sulfato 
de dimetilo pesado se le añadieron 1,36 kg de octadecaocato 
de polioxietilen(5)gliool. La mezcla se calentó a 95^0 y 
se añadieron 2,95 kg de sulfato de dimetilo, lo que aumentó 
la temperatura a 130SC. Después se añadieron además 5,35 
kg de oetadeoanoato de polioxietilen(5)glicol, á medida que 
la mésela de reacción se dejaba enfriar. Una muestra de 
esta mezcla se analizó, dando 67,% de cuaternario, 1,5% de 
amina y 1,8% de metilsulfato de amina, y tenía un color 
Gardner de 4-5, 0,C7% de cenizas, 0,1% de agua y un pH de. 
6,6.

EJEMPLO IV
Preparación de metil sulfato de dimetildi(sebo hidrogenado) 
amonio en monooleato de sorbitán.

A 250 g (0,477 moles g.) de metildi(sebo hidroge­
nado) amina en 133 g de monooleato de sorbitán (SNAZ 80,
Hazer Chemicals Inc.), calentados a 482c con agitación en un 
matraz de vidrio de fondo redondo de 1 litro y de 3 bocas, 
se les añadieron de una vez 58,6 g (0,464 moles g.) de sal
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5

-fato de dimctilo. La temperatura se elevó inmediatamente 
a 99^0; gi calor se eliminó y la mezcla de reacción se de­
jó enfriar a alrededor de 65-7OSC, en qué empozó 3.a solidi­
ficación. Una muestra de la mezcla de reacción díó un aná­
lisis de 66% de cuaternario, 1 ,6% de amina y 3,2% de metil- 
sulfato de amina, y tenía un color Cardnor de 3*

10

20

BJB1PL0 V
Preparación de motil sulfato de metilbio(2-hidroxietil)octo 
decil amonio en octadecanoato de polioxietilen(5)p;licol..

A 150 g (0,418 mol g.) de bis(2-hidroxietil)octa- 
dccilamina en 203 g. de octadecanoato de polioxietilen(5)- 
glicol, cs3.entados a 75^0 con agitación en un matraz de vi­
drio de fondo redondo, de 1 litro y de 3 bocas, provisto de 
un termómetro y camisa de calentamiento eléctrico, se les 
añadieron 51,1 g(0,405 mol g.) de sulfato de dimetilo,(Ald- 
rich, 99%). La temperatura se elevó inmediatamente a 120SC 
el calor se eliminó y la mezcla de reacción se dejó enfriar 
a 35-40SC, a cuya temperatura empezó a tener lugar la soli­
dificación. Una muestra de la mezcla dió un análisis de 
48% de cuaternario, 2,16% do metilsulfato de amina y 1 ,6%  
de amina y jabón de amina, calculado como amina.

25

30
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Los pinitos de invención propia y nueva que se 
presentan, para que sean objeto de esta solicitud de laten 
te dé Invención en España, por VEINTE años, son los que se 
recogen en las reivindicaciones siguientes:

18.- Un procedimiento de preparación de una 
composición que contiene un compuesto de amonio cuaterna­
rio, a partir de una amina terciaria seleccionada del gru­
po que consta do compuestos de amonio terciario.que contic 
non uno o dos grupos alifáticos de cadena larga,-y sus mes 
olas, que comprende hacer reaccionar dicha amina terciaria 
con un agente do alcohilación, (a) en un medio de reacción 
seleccionado del grupo que consta de compuestos que tienen 
un punto de fusión de alrededor de Ose a alrededor de 
1Ó0SC y que contienen, o bien (i) un enlace de áster deri­
vado de un ácido graso que contiene de alrededor de 8 a al 
rededor de 22 átomos de carbono y un alcohol di- o polihi- 
droxilado que contiene de alrededor de 2 a alrededor do 6 
átomos de carbono,'(ii) un grupo hidroxilo primario, ó 
(iii) ambos, y mezclas de dichos compuestos, (b) a una tem 
peratura superior al punto de fusión del medio de reacción 
e inferior a la temperatura do degradación del compuesto 
de amonio cuaternario deseado, (c) durante un período de 
tiempo suficiente para convertir al menos una parte de la 
amina terciaria en el compuesto de amonio cuaternario de­
seado.

28.- Un procedimiento según la reivindicación 
18, caracterizado porque el agente de alcohilación es sul­
fato de dimetilo.

1810$



P-

10

15

20

25

30

3&.- Un procedimiento según la reivindicación 
13, caracterizado porque el agente de alcohilación es sul 
fato de distilo.

43.- Un procedimiento según la reivindicación 
13, ccracterizado porque el agente de alcohilación es fos­
fato de trimetilo.

,53.- Un procedimiento según las reivindicacio­
nes 13, 23, 33 ó 4y en el que la amina terciaria contieno 
un grupo alifático de cadena larga que contiene de alrede­
dor de 8 a alrededor de 22 átomos de carbono, y dos miem­
bros seleccionados independientemente del grupo que consta 
de grupos alifáticos que contienen de 1 a alrededor de 4 
átomos de carbono, y productos de condensación de óxido de 
etilcno, óxido de propileno y sus mezclas, que contienen 
de desde alrededor de 1 a alrededor de 5 moles de óxido "e 
etilcno, óxido de propileno y sus mezclas. - -

,6R.- Un procedimiento según las reivindicacio­
nes F, 23', ó 33, en el que la amina terciaria tiene la 
fórmula

ü o jM n A m . 2 0

Rr

S i - 'N
R3 '

donde está seleccionado del grupo que consta de grupos 
alifáticos que contiene de alrededor de 8 a alrededor de 
22 átomos de carbono, Rg está-seleccionado del grupo que 
consta de grupos alifáticos que contienen de alrededor de 
8 a alrededor de 22 átomos de carbono, grupos alcohilo de 
cadcha corta que contienen de alrededor de 1 a alrededor 
de 4 átomos de carbono, (hidroxietilo, hidroxipropilo) 
(UHgCHgO)g CHgCHgOH, y (C^HgO),,C^HgOH, donde g es un numere
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-entero de 0 a 5? y está seleccionado del grupo que cons 
ta de grupos alcohilo de cadena corta que contienen de aire 
dedor de 1 a alrededor de 4 átomos de carbono, (hidroxieti- 
lo, hidroxipropilo) (CHgCHgO)^ CI-^CHgOH y (O^HgO)^C^HgOH, 
donde h es un número entero de 0 a 5.

73.- Un procedimiento según las reivindicacio­
nes 13, 2& ó 33, en el que el procedimiento se efectúa a 
una temperatura de alrededor de OSO a alrededor de 150SQ.

83.- Uh procedimiento según la reivindicación 
7-3, en el que el medio de reacción es un compuesto que con 
tiene tanto un enlace de áster como un grupo hidroxilo pri­
mario.

93.- Un procedimiento según la reivindicación 
73, en el que el medio de reacción es capaz de disolver el 
compuesto de amonio cuaternario a una temperatura elevada.

103.- Un procedimiento según la reivindicación . 
93, en el que la temperatura elevada es la temperatura a la 
que se efectúa la cuaternarización.

113.- Un procedimiento según la reivindicación 
73, en el que el medio de reacción tiene un punto de fusión 
de alrededor de ose a alrededor de lOOsc.

123.- Un procedimiento según la reivindicación 
73, en el que el medio de reacción tiene un punto de fusión 
de alrededor de ose a alrededor de 80RC.

133.- Un procedimiento según la reivindicación 
73, en el que el medio de reacción tiene un punto de fusión 
de desde alrededor de 3830 a alrededor de 80SC.

14-3.- Uh procedimiento según la reivindicación 
73-, en el que el medio de reacción es un compuesto que con­
tiene un enlace de áster derivado de un ácido graso que con
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tiene de alrededor de 12 a alrededor de 18 atoaos de carbo 
no.

120.- Un procedimiento según la reivindicación 
78, en el que el medio de reacción es un compuesto que con 
tiene un enlace de áster derivado de un alcohol selecciona 
do del grupo que consta de propilenglicol, 1,4-butanodiol, 
hcxanodiol y sorbítans.

160.- Un procedimiento según la reivindicación 
78, en el que el medio de reacción es un compuesto que pon 
tiene un enlace de áster y un grupo hidroxilo primario'que 
se ha hecho reaccionar con de alrededor de 1 a alrededor 
de 10 moles de óxido de etileno, óxido de propileno,- o-una 
mezcla de los mismos. *

178.- Un procedimiento según la reivindicación 
78, en el que el grupo hidroxilo primario se ha hecho reac­
cionar con de alrededor de 5 a alrededor de 6 moles de óxi 
do de etileno, óxido de propileno, o una mezcla de los mis 
mos.

188.- Un procedimiento según la reivindicación 
78, en el que el medio de reacción está seleccionado del 
grupo que consta de ásteres de sorbitán, ásteres de sorbi- 
tón ctoxilados, polioxipropilenglicol, ásteres de polioxio- 
tilcnglicol (ácidos grasos etoxilados), monoglicáridos, 
monoglicóridos etoxilados, productos de condensación de 
óxido de etileno, productos de condensación de óxido de 
propileno, productos de condensación de bloque y al.azar 
de óxido de etileno/óxido de propileno, amidas polietoxila 
das, alcoholes polietoxilados, y fenoles alcohilados polie 
toxilados.

198.- Un procedimiento según la reivináicación
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-7", ^  el que el medio de reacción es mi áster de fórmala

Moja Hám 23

R-
0
HC- -0— -(-CH,ry2'b -OH

a
donde a es un número entero de alrededor de 2 a alredodor 
de 10, b es un numero entero de 2 a 3) y R es un gi*upo ali 
fátioo que contiene de alrededor de 8 a alrededor de 22 
átomos de carbono..

20".- Un procedimiento según la reivindicación 
9-! en el que a es un número entero de alrededor de 5 a * 
alrededor de 6, y R contiene de alrededor de 12 a alrededor 
de 18 átomos de carbono.

213.- Un procedimiento según la reivindicación 
73, en el que el medio de reacción es un compuesto de fór­
mula

0
R -  (j -  0  -  CHg -  CH -  CHg -  OH

t0
' H

donde R es un grupo alifático que contiene de alrededor de 
8 a alrededor d e *22 átomos de carbono.

223.- Un procedimiento según la reivindicación ' 
213, en el que R contiene de alrededor de 12 a alrededor de 
18 átomos de carbono.

233.- Un procedimiento según la reivindicación 
22s, en él'que el compuesto'se ha etóxííado con de alrede­
dor de 2 a alrededor de 10 moles de óxido de etileno.

243.- Un procedimiento según la reivindicación 
73, en el que el medio de reacción es un compuesto de fórmu 
la
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áondc d y e son números alteros que totalizan de alrededor 
de 2 a alrededor de 10, y R es un grupo alifático que con­
tiene de alrededor de 8 a alrededor de 22 átomos de carbono

25.s.- Un procedimiento según la reivindicación 
24-, en el que d y e son números entcr'os que totalizan d.e 
alrededor de 5 a alrededor de 6, y R contiene de alrededor 
de 12 a alrededor de 18 átonos de carbono.

26Q.- Un procedimiento según la reivindicación 
73, en el que el medio de reacción es un compuesto de fór­
mula . . -

R - OH
donde R es un grupo alifático que contiene de alrededor de 
8 a alrededor de 22 átomos de carbono.

273.- Un procedimiento según la reivindicación ' 
260, en el oue R contiene de alrededor de 12 á alrededor de 
18 átomos de carbono.

280.- Un procedimiento según la reivindicación 
26&, en d  que el compuesto se ha hecho reaccionar con de 
alrededor de 1 a alrededor de 10 moles de óxido de etileno, 
óxido do propileno, o una mezcla de los mismos.

293.- "UN PROCEDI!,LIENTO PARA PREPARAR UNA COIdPOSI 
01ON QUE CONTIENE UN COMPUESTO DE AMONIO CUATERNARIO"

Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante­
cede, y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de veinticuatro hojas escri­
tas a máquina per una sola cara.

Madrid, 23.0C?.^

P.A.
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