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€9 Quaternire Alkylamino-di-alkylcarbonsaure-di-ester, Verfahren zu deren Herstellung und deren Verwendung.

€ Quaternire Alkylamino-di-alkylcarbonséure-di-ester
der Formel

R, 7

} |

Rii. @ (CH)umCO~(O-CHy-C H);-O-Rs
& e

o Rz/ N (CH,),~CO~(O~CH,~CH)~O-R .

< R

- wobei Ry und R, Alkyl oder Hydroxialkyl mit 1—4 C-Atomen
oder Benzyl, R, und R, Wasserstoff oder Methyl, Rs und Ry
& Alkyl oder Alkenyl mit 8 bis 24 C-Atomen, m und n Zahlen
von 1 bis 4, o und p Zahlen von 0 bis 10, und X ein Anion
W™ bedeutet, Verfahren zu deren Herstellung und deren Ver-
N wendung als Wéascheweichsplimittel.
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HOECHST AKTIENGESELLSCUAFT HOE 79/F 168 Dr.Ot/hka

Quaternérg Alkylamino-di-alkylcarbonsdure-di~ester, Verfah-

ren zu deren Herstellung und deren Verwendung

Gegenstand der Erfindung sind quaterndre Alkylamino-di=

alkylcarbonsdure~di-ester der Formel 1

e N
R1 @/(CHZ) GO (O-CHz—CH—) o5~O-Rg
\N x@ (1)
AN )
R, (CH2) L~Co- (O—CHZ—CI:H-) p—q—R6
Ry _

wobei R1 und R2 Alkyl oder Hydroxialkyl mit 1 - 4 C-Atomen
oder Benzyl, R3 und R4 Wasserstoff oder Methyl, R5 und
R6 Alkyl oder Alkenyl mit 8 bis 24 C-Atomen, m und n Zah-
len von 1 bis 4, o und p Zahlen von 0 bis 10, und X ein
Halogen-, Methosulfat-, Athosulfat- oder Alkylphosphat-

anion bedeutet.

Bevorzugt sind solche Verbindungen der Formel 1, wobei R1
und R2 Alkyl oder Hydroxialkyl mit 1 oder 2 C-Atcomen, R

und R4 Wasserstoff, R5 und R6 Alkyl oder Alkenyl mit 16

bis 22 C-Atomen, X ij, Br€> oder CH3SO4E% mund n 1

oder 2 und o und p Zahlen von 0 bis 5 bedeuten.

3

Insbesondere bevorzugt sind solche Verbindungen der For-
mel 1, wobei R1 und R, Methyl, éﬁ und R4 Wasserstoff,
R

5 und Re  C,.~C,,-Alkyl, X cl¥, mund n 1 und p und o
Zahlen von 0 bis 2 bedeuten.

Diese Verbindungen werden hergestellt, indem man zundchst
eine Verbindung der Formel 2

R1\
NH (2)
Rz//
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mit einer Verbindung der Formel 3

X~ (CH,) ~CO~(0-CH,~CH) -O-Rq (3)

2
3

umsetzt, wobei X Halogen bedeutet. Dabei erhd&lt man die

Verbindung der Formel

R1\\
///N—(CHz)m-CO-(OCH2$H)O-ORS
R R
2 3

. die dann mit einer Verbindung der Formel 4

X-(CHZ)n-co—(OCHZC‘H)p—OR6 (4)
Ry
welter umgesetzt wird. Es versteht sich, dass man das Amin
der Formel 2 zundchst auch mit dem Halogencarbonsdureester
der Formel 4 und dann mit dem Halogencarbonsdureester der
Formel 3 umsetzen kann. Sind die Symbole m und n bzw. o und
P R3 und R4, R5 und R6 identisch, sind auch die Verbin-
dungen der Formeln 3 und 4 identisch und man wird das
Amin 2 zundchst mit der HElfte der bendtigten Menge des
Halogencarbonsidureesters und dann in der zweiten Stufe mit
der anderen H&Elfte umsetzen.

Diese Reaktion erfolgt in der ersten Stufe in einem inerten
Lo&sungsmittel, wie efwa Benzol, Toluol, Xylol oder einem
paraffinischen Kohlenwasserstoff oder deren Gemischen bei
Temperaturen von ca. -20° C bis ca. 100° C. Zundchst wird
das Dialkylamin der Formel 2 in dem L8sungsmittel vorge-
legt und stark gekiihlt. Dann wird der Halogéncarbonséure—
ester der Formel 3 zugegeben und die Temperatur langsam ge-
steigert, wobei dann ein etwaiger Uberschuss an nicht umge-
setztem Dialkylamin entweicht. Um den freiwerdenden Halo-

genwasserstoff abzufangen, nimmt man einen entsprechenden
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iberschuss des Dialkylamins und trennt das anfallende Amrmo-
niumsalz durch Filtration ab. Aus diesem Salz kann das Di-
alkylamin wieder regeneriert und erneut verwendet werden.
Nach Abdestillation des inerten LOsungsmittels erhilt man
die Dialkylaminoalkancarbonsdureester in einer Reinheit
von ﬁber.95 %. Im Fall des Dimethylaminoessigsdurcesters

kann das Produkt auch durch Hochvakuumdestillation gerei-
nigt werden.

Diese Dialkylaminocalkancarbonsédureester werden dann in einem Alkohol
gelOst oder vorzugsweise in Wasser dispergiert und erneut mit einem
Halogenalkancarbonsdureester der Formel 3 bzw. 4 bei Temperaturen unter
100° C, vorzugsweise bei 40 - 80° C, umgesetzt. Man kann diese Reaktion
aber auch v&llig ohne jedes L&sungsmittel durchfiihren. Nach Ab-
destillation des Wassers oder des Ldsungsmittels erhdlt

man so die reinen Verbindungen der Formel 1. Nach einer
bevorzugten Ausfihrungsform arbeitet man in wdssriger Dis-
persion, wobei dann ca. 20%ige wdssrige Dispersionen der
Verbindungen 1 anfallen, die nach weiterer Verdlnnung mit

Wasser direkt als Wdscheweichsplilmittel verwendet werden

k6nnen.

Eine andere MOglichkeit zur Herstellung der Verbindungen
der Formel 1 besteht darin, dass man 1 Mol eines Monoalkyl-
amins der Formel 5

zundchst mit 2 Mol eines Halogenalkancarbonsdureesters der

Formel 3 bzw. 4 umsetzt und das Reaktionsprodukt mit einer
Verbindung der Formel

R2~Y rgder (RZO)ZSOZ
quaterniert, wobei Y Halogen bedeutet. Die Umsetzung des
Monoalkylamins zundchst mit den Halogenalkancarbonsdure-

estern erfolgt unter den gleichen Bedingungen wie in der
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ersten Stufe des zuvor beschriebenen Verfahrens. Zum abfan-
gen des entstehenden Halogenwasserstoffs dient in dicsen
Fall ein zweites Amin, wie etwa Triethylamin oder Pyridin,
und das gebildete Aminsalz wird ebenfalls durch Filtration

abgetrennt. Auch in diesem Fall kann man mit einer Mischung

. zweier verschiedener Halogenalkancarbonsdureestern der For-

mel 3 und 4 arbeiten oder aber mit 2 Mol von einer einzi-

gen dieser Verbindungen. Die anschliessende Quaternisierung
erfolgt ebenfalls wie oben angegeben bei ca. 40 - 100° C in
einem Alkohol, vorzugsweise jedoch in Wasser mit eincm Al-
kylhalogenid oder mit Dialkylsulfat, womit der Rest R, ein-

2
gefithrt wird, wenn das Monoalkylamin 5 bereits den Rest R

1
enthdlt. Umgekehrt kanmn man selbstverstdndlich auch von eincm Mono—
alkylamin 5 ausgehen, das bereits den Rest R2 enthdlt und filhrt dann
bei der abschliessenden Quaternierung den Rest Rl ein. Man kann diese

Quaternisierung aber auch vdllig ohne jedes Idsungsmittel durchfiihren.

Die als Ausgangsverbindungen dienenden{-Halogenalkancar-
bonsdureester der Formeln 3 und 4 kdnnen nach bekannten
Methoden erhalten werden durch Umsetzung einer Sdure der
Formel

X"(CHz)m~COOH bzw. X-(CHz)n-COOH

bzw. des entsprechenden Sdurechlorids mit einem oxalkylier-
ten Alkohol der Formel

H(OCHZ?H)O~OR5 bzw. H(OCHz?H)p~OR
R3 R

6
4

Als Alkohole kommen verzweigte oder unverzweigte, gesidt-
tigte oder unges&dttigte Alkohole mit 8 bis 24 C~Atomen in
Frage wie beispielsweise Dodecyl-, Myristyl-, Cetyl-,
Oleyl- oder bevorzugt Stearyl- und Behenylalkohol bzw. Ge-
mische dieser Alkohole. Aus wirtschaftlichen Grilinden wird
man bevorzugt Gemische der aus natlirlichen Fetten gewonne-

nen Alkohole auf_éasis'Cocosbl oder Talg oder in Form von
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Destillationsschnitten synthetischer Alkohole (Ziegler-
bzw. Oxocalkohole) verwenden. Vor der Umsetzung mit dem
Halogencarbonsdurederivat wird der Alkohol in bekannter

Weise mit Propylenoxid oder vorzugsweise Ethylenoxid ox-
alkyliert.

Die erfindungsgeméssen Verbindungen dexr Formel 1 eignen
sich als Wdscheweichsplilmittel und werden in Form wdssri-
ger Dispersionen mit einem Wirksubstanzgehalt von 1 bis

15 Gew.% meist 4-— 10 Gew.% der Verbindungen der Formel 1
im Anschluss an die Wédsche des Textilmaterials in das
letzte Spllbad gegeben. Danach wird das Textilmaterial ge-
trocknet. Diese Widscheweichsplilmittel kdénnen ausserdem
noch weitere Substanzen und Hilfsmittel enthalten wie sie
Uiblicherweise in W&scheweichsplilmitteln mitverwendet wer-
den. Hierzu geh&ren z.B. kationische oder nichtionische
oberfldchenaktive Substanzen, Elektrolyte, Absduerungsmit-
tel, organische Komplexbildner, optische Aufhellungsmittel
oder L&sungsvermittler sowie Farb- und Duftstoffe. Die Pro-
dukte dienen zur zusitzlichen Beeinflussung des Warengriffs
oder sonstiger Eigenschaften der zu behandelnden Textilien
oder zur Viskositdtseinstellung, der pH-Regulierung oder

zur Erhohung der K&ltestabilitdt der Ldsungen.

Die Verbindungen gemdss der Erfindung verleihen beliebigen
Textilmaterialien, besonders solchen aus natiirlicher oder
regenerierter C?llulose, Wolle, Celluloseacetat, Triacectat,
Polyamid, Polyacrylnitril, Polyester, Polypropylen einen
angenehmen und weichen Griff. Besonders vorteilhaft ist

der Einsatz als Waschenachbehandlungsmittel filir Frottee-
und Leibwédsche.

Der Vorteil dieser Verbindungen ist darin zu sehen, dass
sie bei der Herstellung bereits in Form wédssriger Disper-
sionen anfallen, die nach weiterer Verdiinnung direkt ver-
wendet werden kdnnen, wdhrend die in der Praxis iiblicher-

weise zu diesem Zweck benutzten Dialkyldimethylammonium-
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salze in ‘ihrer bevorzugten Handelsform als konzentrierte
LOsung einen brennbaren Alkohol enthalten. Diese Produkte
fallen damit auf Grund des niedrigen Flammpunktes fiir

Transport, Lagerung und Bearbeitung unter die Richtlinien
fiir gef&hrliche Arbeitsstoffe. Eine solche Einschridnkung

entfillt filir die Verbindungen der vorliegenden Erfindung.

. Beispiel 1:

410 Gewichtsteile eines Chloressigsdureesters, hergestellt
aus Chloracetylchlorid und einem Ziegler-Alkohol der Ket-
tenverteilung 60 % CZO-Alkyl und 40 % C22-Alkyl werden in
500 Gewichtsteilen Toluol geldst und bei 20° C zu einer
Losung von 220 Gewichtsteilen Dimethylamin in 250 Gewichts-
teilen Toluol getropft. Man ldsst 5 Stunden bei Raumtcmpe-
ratur und anschliessend 3 Stunden bei 70° C nachriihren.
Nach dem Abkihlen saugt man vom ausgefallenen Dimethylamin-
hydrochlorid ab und vertreibt das L&sungsmittel im Vakuum.
Man erh&dlt 420 Gewichtsteile eines gelblichen Ols. Bei

70° C filigt man 430 Gewichtsteile eines Chloressigsdure-
esters hinzu, hergestellt aus Chloracetylchlorid und einem
Ziegler-Alkohol der Kettenverteilung 65 % C16—Alkyl und

35 ¢ C18—Alkyl, der zuvor mit 2 Mol Ethylenoxid umgesetzt
wurde. Das Gemisch ldsst man unter gutem Rihren in 3400 Ge-
wichtsteile dest. Wasser der Temperatur 70° C einfliessen
und riUhrt 15 Stunden bei dieser Temperatur. Nach dieser
Zeit ist kein freies Amin mehr feststellbar. Der Chlorid-
gehalt liegt bei liber 95 ¢ des erwarteten Wertes. Man er-
h&lt eine 20 %ige weisse, stabile, giessbare Dispersion.
der Verbindung der Formel "

CH3\@/CH2-CO—O—R5
I

N c1®
CH3 CHZ”CO—(OCHZCHZ)Z—O-R6
Rg = Cp0/C,,-BAlkyl, R, = Cqp/Cqg-Blkyl
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Die reine Verbindung kann durch Abdestillation des Wassers

in reiner TForm erhalten werden.

Beispiel 2:

_Nach dem in Beispiel 1 beschriebenen Verfahren werden 340

Gewichtsteile eines Chloressigsdureesters aus einem Zicg-
ler-Alkohol mit 65 % C16—Alkyl und 35 % C18—Alkyl in 400
Gewichtsteilen Benzol mit 220 Gewichtsteilen Dimethylamin

in 250 Gewichtsteilen Benzol umgesetzt.

Man erhdlt 350 Gewichtsteile des entsprechenden Dimethyl-
aminoessigsdureesters, der bei 150 - 170° C bei einem

Druck von 0,05 mbar destilliert werden kann. Das Produkt
wird unter den in Beispiel 1 angegebenen Bedingungen mit
340 Teilen des zuvor verwendeten C16/C18—Chloressigsaure—
esters zum quaterndren Produkt umgesetzt. Man erhdlt eine

stabile wédssrige Dispersion der Verbindung der Formel

3. @/CHz---CO--OR5 5
N Cl

N
CH CH,~CO-OR

Rg = Rg = Cqc/Cqg-Alkyl

Durch Abdestillation des Wassers kann diese Verbindung in

reiner Form erhalten werden.

Beispiel 3:

..Analog Beispiel 2 werden 495 Gewichtsteile eines Chlor-

essigsdureesters aus einem Alkohol mit 60 % CZO—Alkyl und
40 % C22—Alkyl, dessen Alkoholkomponente zuvor mit 2 Mol
Ethylenoxid umgesetzt wurde, 365 Teile Diethylamin und
nochmals 495 Teile des gleichen Chloressigsdureesters umge-

setzt. Als L&sungsmittel verwendet man im ersten Reaktions-
schritt Toluol, im zweiten Wasser.
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-CHBCH CH2CO~(OCH CH2)2—OR

2\ O _~ 2 5 o
N\ , cl
CH,CH, CH,CO~ (OCH,,CH,)) ,~OR,
Rg = Ry = C,,/C,,~Alkyl

Die Isolierung dieser Verbindung erfolgt wie in Beispiel 2.

Beispiel 4:

340 Gewichtsteile eines Chloressigsdureesters, hergestellt
aus einem nativen, hydrierten Talgfettalkohol der Ketten-

C18-Alkyl und 35 % C16
Beispiel 1 in 700 Gewichtsteilen Toluol mit 220 Gewichts-—

verteilung 65 % -Alkyl werden analog
teilen Dimethylamin in 250 Teilen Toluol umgesetzt. Als
Quaternisierungskomponente dienen 385 Gewichtsteile des
Chloressigsdureesters des gleichen, jedoch zuvor mit 1 Mol
Ethylenoxid umgesetzten Talgfettalkohols. Man quaterni-
siert in soviel Wasser, dass eine 20 %ige Dispersion der
Verbindung der Formel

CH CHZCOOR

3\ U® 5
\\N//’ c1‘9

~
CH ™~ CH.CO~-OCH..CH

3 2 oCH,~OR

6

resultiert. Die Isolierung dieser Verbindung erfolgt eben-
falls durch Abdestillation des Wassers.

Beispiel 5: ' . y

680 Gewichtsteile eines Chloressigsiureesters aus einem
Alkohol mit 60 % C20~Alkyl und 40 % C22-Alkyl, dessen Al-
koholkomponente zuvor mit 2 Mol Ethylenoxid umgesctzt wur-
de, in 1250 Gewichtsteilen Toluol werden bei 20° C zu
einer L&sung von 31 Gewichtsteilen Methylamin und 202 Ge-
wichtsteilen Triethylamin in 250 Gewichtstecilen Toluol ge-

tropft. Man ritthrt 1 Stunde bei 20° C, anschliessend
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7 sStunden bei 60° C nach, filtriert bei 40° C vom ausge-
fallenen Triethylamin-Hydrochlorid ab und vertreibt das
Lésungsmittel im Vakuum. Man erhdlt 720 Teile des rchen
Methyliminodiessigsdurediesters, der unter starkem Rihren
in 3400 Gewichtsteilen Wasser von 50° C dispergiert wird.
Man tropft 126 Teile Dimethylsulfat zu, wobei die Tempe-
ratur 70° C nicht Uberschreiten sollte. Es resultiert

eine 20 %ige stabile Dispersion der quaterndren Verbindung
der Formel

CH3\®/CH2—CO— (OCHZCHZ) 5~ORg o
/N\ CH,0S0,

CHy CH,~CO- (OCHZCHZ) 5~OR¢

R5 = R6 = C20/C22—Alkyl

Die Reindarstellung dieser Verbindung erfolgt ebenfalls

durch Abdestillation des Wassers.
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Patentanspriiche:

1.

Quaterndre Alkylamino-di-alkylcarbonsdure-di-ester

der Formel 1

R
|3
R1 C) (CHz)m“CO—(O—CHZ—CH)O—O—R5
~N ,
N ©
R2 (CHZ)n—CO—(O_CHZ-?H)p-O—RG
Ry

wobei R1 und R, Alkyl oder Hydroxialkyl mit 1 - 4 C-

Atomen oder Beizyl, R3 und R4 Wasserstoff oder Methyl,
R5 und R6 Alkyl oder Alkenyl mit 8 bis 24 C-Atomen,

m und n Zahlen von 1 bis 4, o und p Zahlen von 0 bis
10, und X ein Halogen-, Methosulfat-, Athosulfat-

oder Alkylphosphat-anion bedeutet.

Verbindungen der Formel 1 nach Anspruch 1, wobei R1
und R Alkyl oder Hydroxialkyl mit 1 oder 2 C-Atomen,

2
R, und R4 Wasserstoff, R5 und R6 Alkyl oder Alkenyl

3

mit 16 bis 22 C-Atomen, X Cl7, Br oder CH,SO, ,
mund n 1 oder 2, und o und p Zahlen von 0 bis 5

bedeuten.

Verbindungen der Formel 1 nach Anspruch 1, wobei R,
und R2 Methyl, R3 und R4 Wasserstoff, R5 und R6
CqoCpp~Alkyl, X Cl”, mund n ¥, und p und o

Zahlen von 0 bis 2 bedeuten.

Verfahren zur Herstellung der Verbindungen der For-
mel 1 nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass

man zundchst eine Verbindung der Formel 2

R1\
NH (2)

R2/
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mit einer Verbindung der Formel 3

X—(CHZ)m--CO—(O—CHz-CH)O-‘O—R5 (3)

3

umsetzt, wobei X Halogen.bedeutet, und dann mit

einer Verbindung der Formel 4

X-(CHZ)D—CO~(O~CH

Z—CIH)p—O—R6 (4)

Ry

umsetzt.

Verfahren zur Herstellung der Verbindungen der For-
mel 1 nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass
man zundchst 1 Mol einer Verbindung der Formel

R,-NH

1 2

mit 2 Mol einer Verbindung der Formel

X-(CH2)m—CO—(O—CH2?H)OfO~R
R

5

3
oder

X—(CHZ)n—CO-(OCHZEH)p-OR6

Ry
umsetzt und dann mit einer Verbindung der Formel
R2—Y oder (RZO)ZSO

2

quaterniert, wobei ¥ Halogen bedeutet.

Verwendung der Verbindungen der Formel 1 nach Anspruch

1 als Wdscheweichsplilmittel.
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Patentanspriiche fiir Osterreich

1. Verfahren zur Herstellung von quaterndren Alkylamino-di-

alkylcarbonsdure-di-estern der Formel 1

Ry

1
R, e///(CHz)m—CO—(O—CHZ—CH)O-O—RS .
//’Ng\\ * o
R, (CH,) | ~CO~ (0~CH,~CH) ,~0-R
Ry

wobei R1 und R2 Alkyl oder Hydroxialkyl mit 1 - 4
C~-Atomen oder Benzyl, R3 und R4 Wasserstoff oder Methyl,
Re und Re Alkyl oder Alkenyl mit 8 bis 24 C-Atomen, _
m und n Zahlen von 1 bis 4, o und p Zahlen von 0 bis 10,
und X ein Halogen-, Methosulfat-, Athosulfat- oder
Alkylphosphat-anion bedeutet,

dadurch gekennzeichnet, daB man zundchst eine Verbindung
der Formel 2

R
Rj::;NH

2

(2)

mit einer Verbindung der Formel 3

X—(CHz)m-CO—(O-CH —CH)O—O-RS (3)

R

2
3

umsetzt, wobei X Halogen bedeutet, und dann mit einer
Verbindung der Formel 4

X-(CHZ)n-CO-(O-CHZ-C'ZH)p-O—R6 (4)
R

4
umsetzt.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB

man eine Verbindung der Formel 1 herstellt, wobei R1 und

R2 Alkyl oder Hydroxialkyl mit 1 oder 2 C-Atomen, R3 und
R, Wasserstoff, Rg und R6 Alkyl oder Alkenyl mit 16 bis
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3774
und o und p Zahlen von 0 bis 5 bedeuten.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB
man eine Verbindung der Formel 1 herstellt, wobei R1

und R2 Methyl, R3 und R, Wasserstoff, R5 und R

6
C,0~Cpp~BAlkyl, X cl”, mund n 1, und p und o Zahlen von

0 bis 2 bedéuten.

Verfahren zur Hefstellung der Verbindungen der Formel 1,
dadurch gekennzeichnet, daB man zun&ichst 1 Mol einer
Verbindung der Formel

R, - NH

1 2

"mit 2 Mol einer Verbindung der Formel

X-(CHz)m—CO—(O~CH ?H)O—O—R

R

2 5

3

oder

X—(CHz)n-CO-(OCHz

CH) _-OR
.)96

Ry
umsetzt und dann mit einer Verbindung der Formel
R2—Y oder (RZO)ZSOZ

quaterniert, wobei Y Halogen bedeutet.

Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, daB
man eine Verbindung der Formel 1 herstellt, wobei R1 und
R, Alkyl oder Hydroxialkyl mit 1 oder 2 C-Atomen, R3 und

R4 Wasserstoff, R und R6 Alkyl oder Alkenyl mit 16 bis

22 C-Atomen, X Cl~, Br oder CH3SO4_, m und n 1 oder 2,

und o und p Zahlen von 0 bis 5 bedeuten.
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Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, daB
man eine Verbindung der Formel 1 herstellt, wobei R1 und
R, Methyl, R, und R, Wasserstoff, R5 und R,. C C,,-Alkyl,

2 3 4 6 ~10 ~22
XCl , mund n 1, und p und o Zahlen von 0 bis 2 bedeuten.

Verwendung der Verbindungen der Formel 1, hergestellt

nach Anspruch 1 bis 6 als Wdscheweichsplilmittel.
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