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@ Quaternéire Ammoniumverbindungen, deren Herstellung und deren Verwendung als Wascheweichspiilmittel.

6) Quaternire Ammoniumverbindungen der Formel 1

A-COR

R \ / Al
N
Ry / \B-H N

N worin Rq Alkyl, 2-Hydroxyalkyl oder Alkenyl mit jeweils 8 bis 30
C-Atomen, R, C41-C4-Alkyl oder Benzyl, A eine Gruppe der For-
mel

CH—(CIPH)m-—-— o ‘
X Y OH

2 562

N B die gleiche Bedeutung wie A hat und zusétzlich eine C4-C,4-
o Alkenylgruppe, R Cg-C3p-Alky! oder Alkenyl, X und Y Wasser-
stoff oder Methyl, wobei X und Y jedoch nicht gleichzeitig Me-
© thylsind, m 1 oder 2, n sine Zahi von 1 bis 20 und A\~ ein Anion
bedeutet, Verfahren zu deren Herstellung und deren Verwen-
“ dung als Wascheweichsplmittel.

-CHo-CH-CHO-~ oder -CH,~-CHO-
CH,OH

ACTORUM AG
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Quaterndre Ammoniumverbindungen, deren Herstellung und

deren Verwendung als Wdscheweichsplilmittel

Gegenstand der Erfindung sind quaternire Ammoniumverbin-

. dungen der Formel 1

(1)

worin R, Alkyl, 2-Hydroxialkyl oder Alkenyl mit jeweils
8 bis 30 C-Atomen, R2 C1-C4-Alkyl, oder Benzyl, A eine
Gruppe der Formeln

CH-(CH) -0 -CH,~CH~-CHO~- oder -CH.,-CHO-

I i m 2y 2

X Y n OH CH20H
B die gleiche Bedeutung wie A hat und zus&tzlich eine
C1-C4—Alkylengruppe, R C8—C30-Alkyl oder Alkenyl, X und Y
Wasserstoff oder Methyl, wobei X und Y jedoch nicht gleich-

~.zeitig Methyl sind, m 1 oder 2, n eine Zahl von 1 bis 20

und A(—) ein Anion bedeutet.

Bevorzugt sind solche Verbindungen der Formel 1, worin

R4 Alkyl, 2-Hydroxialkyl oder Alkenyl mit jeweils 14 - 24
C-Atomen, R2 Methyl, R C14-C24-Alkyl oder Alkenyl, m eine
Zahl von 1 bis 5, A(—) ein Halogen-, Methosulfat- oder
Methophosphat-Ion bedeutet und A, B, X, Y und m die oben
genannte Bedeutung haben.

Insbesondere bevorzugt sind Verbindungen der Formel 1,
worin R1 C16—C18-Alkyl oder Alkenyl, R2 Methyl, R C16"C18—
Alkyl oder Alkenyl, A und B eine Gruppe der Formel

CH,-CH,~-
fonp-ci,-of,
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=} cin Chlorid- oder Methosulfat-Ion bedeutet.

und A
Diese Verbindungen werden hergestellt, indem man eine
Verbindung der Formel 2 '

A-H
-N/

* ™~ p-m 2)

zundchst mit .einer Sdure der Formel 3

R-COOH - (3)

oder dem entsprechenden Sdurechlorid umsetzt. Dabei
erhdlt man als Zwischenprodukt die Verbindung der For-
mel 4 ’

. A-COR

N
o RN (4)

die dann mit einer Vebindung der Formeln

R,~Z; (R,0)380; oder (R,0) ;PO

quaterniert wird, wobei Z Halogen bedeutet.

Die Umsetzung in der ersten Stufe erfolgt vorzugsweise
mit der freien Fettsdure in Abwesenheit wvon L&sungs-
mitteln und bei Temperaturen von ca. 130 bis 180°C, vor-
zugsweise 150 bis 170°C. Zur Beschleunigung der Reaktion
setzt man vorteilhaft geringe Mengen eines sauren
Katalysators zu, wie etwa p-Toluolsulfonsdure. Das Mol-
verhiltnis der Fettsdure der Formel 3 zu dem Aminoxalkylat
der Formel 2 betrd&gt 0,7 bis 1,1 vorzugsweise 0,7 bis 0,9
Mol Fettsdure auf 1 Mol Aminoxalkylat. Das so erhaltene
Zwischenprodukt der Formel 4 wird dann in einem Alkohol
geldst oder in Wasser dispergiert und mit einer Verbindung
der obigen Formeln in Ublicher Weise quaterniert bei Tem-

peraturen unterhalb 100°C, vorzugsweise bei 40 - 80°C. Man
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kann diese Reaktion auch in Abwesenheit eines L&sungs-
mittels durchfliihren. Beim Arbeiten in einem L&sungs- oder
Verdiinnungsmittel erhdlt man Konzentrate.mit einem Ge-
halt von ca. 20 bis 35 Gew.-% der Verbindung der Formel 1.
Durch Abdestillieren des Wassers bzw. LOsungsmittels
lassen sich die Verbindungen der Formel 1 in reiner Form
gewinnen. Die Konzentrate ko6nnen aber auch zum weiteren
Gebrauch direkt verdiinnt werden auf einen Gehalt von ca.

1 bis 30, vorzugsweise 4 bis 10 Gew.-%.

Die als Ausgangsprodukte dienenden Verbindungen der For-
mel 2 sind als solche bekannt. Sie werden erhalten durch
Oxalkylierung von Fettalkylaminen oder durch Reaktion

von Fettaminen mit 2, 3-Epoxypropancl. Als Fettalkylamine
kommen beispielsweise Dodecyl-, Myristyl-, Cetyl-, Oleyl-,
Behenyl- oder bevorzugt Stearylamin in Frage oder Gemische
solcher Fettalkylamine, die sich von natiirlich vorkommen-
den Fetten wie etwa Cocos®l oder Talg ableiten.

Die erfindungsgemdBen Verbindungen der Formel 1 eignen
sich als Wdscheweichspiilmittel und werden in Form w&Bri-
ger Dispersionen mit einem Wirksubstanzgehalt von 1 bis

15 Gew.-% meist 4 - 10 Gew.-% der Verbindungen der Formel

1 im AnschluB an die W&dsche des Textilmaterials in das
letzte Splilbad gegeben. Danach wird das Textilmaterial ge-
trocknet. Diese Wdscheweichsplilmittel k&nnen auBerdem

noch weitere Substanzen und Hilfsmittel enthalten wie sie
iiblicherweise in Wdscheweichsplilmitteln mitverwendet wer-
den. Hierzu gehSren z.B. kationische oder nichtionische
oberfl&chenaktive Substanzen, Elektrolyte, Absduerungsmit-
tel, organische Komplexbildner, optische Aufhellungsmittel
oder Ldsungsvermittler sowie Farb- und Duftstoffe. Die Pro-
dukte dienen zur zusdtzlichen Beeinflussung des Warengriffs
oder sonstiger Eigenschaften der zu behandelnden Textilien
oder zur Viskositétseinstellung; der pH-Regulierung oder
zur ErhShung der Kdltestabilit&t der LOsungen.
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Die Verbindungen gemdB der Erfindung verleihen beliebigen
Textilmaterialien, besonders solchen aus natlirlicher oder
regenerierter Cellulose, Wolle, Celluloseacdat, Tri-
acetat, Polyamid, Polyacrylnitril, Polyester, Polypro-
pylen einen angenehmen und weichen Griff. Besonders vor-
teilhaft ist der Einsatz als Wdschenachbehandlungsmittel
fiir Frottee- und Leibwédsche.

Die Herstellung der neuen gquartdren Ammoniumverbindung
gemdB der vorliegenden Erfindung wird in folgenden
Beispielen weiter erldutert. Sofern nicht anders an-
gegeben beziehen sich alle Prozentangaben auf das Ge-
wicht.

Beispiel 1

In einem 500 ml Kolben, versehen mit Riihrer, Stickstoff-
einlaB, Kontaktthermometer und absteigendem Xiihler, wer-
den 171,5 g der Verbindung der Formel

CHZCHZOH

CHZCHZOH

-— /
CigH377 N

104 g Stearinséﬁre, 2 g Hydrazinhydrat und 2 g p-Toluol-
sulfonsdure unter Stickstoff vorgelegt und langsam auf
150°C erhitzt. Nach einer Stunde wird die Temperatur

auf 175°C erhtht und solange beibehalten, bis die Sdure-
zahl kleiner als 6 ist. Das freiwerdende Reaktions-
wasser wird dabei kontinuierlich abdestilliert. Danach
148t man auf 70°C abkiihlen, versetzt mit ca. 112 ml
warmen Wasser und iberfithrt die 70°C warme Mischung in
einen 1 Liter Autoklaven. Nach VerschlieBen des Auto-
klaven wird 2 x Stickstoff aufgedrﬁckt und vorsichtig
entspannt. Danach wird aus einer Bombe bei 70 - 80°C
solange Methylchlorid gasférmig aufgedriickt, bis ein
Druck von 5 bar erreicht ist. Man rihrt zwei Stunden
bei 60°C nach und entspannt vorsichtig. Man erh&lt ca.

400 g einer bei Raumtemperatur wachsartiger Masse mit
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einem Feststoffgehalt von ca. 75 %.

Beispiel 2

In einer Apparatur wie bei Beispiel 1 werden 231 g der
Ausgangsverbindung aus Beispiel 1 und 109,5 g Stearin-

sdure (Molverhdltnis Aminoxethylat: Stearinsdure 1 : 0,7

- umgesetzt wie in Beispiel 1 beschrieben. Nach 7 h bei

175°C werden 323 g Monoester mit einer Sdurezahl von 4,5
erhalten. Es werden 30 Gewichtsprozent warmes Wasser
hinzugesetzt und die 70°C warme Mischung in einen 1 Liter
Autoklaven iberfihrt. Nach Splilung mit Stickstoff wird
aus einer Bombe bei 70 - 80°C solange gasfdrmiges Methyl-
chlorid aufgedriickt, bis ein konstanter Druck von 5 bar
erreicht wird. Man riihrt zwei Stunden bei 60°C nach und
entspannt vorsichtig. Man erhdlt 440 g einer bei Raum-
temperatur wachsartigen Masse mit einem Feststoffgehalt
von 74 %.

Beispiel 3

In einer Apparatur wie in Beispiel 1 erw&hnt werden 120 g
der Verbindung der Formel

Ry-N < CHaCHOH R,= Talgfettalkyl
CHZCH20H

und 71,2 g Talgfettsdure (Molverhdltnis Aminoxethylat:
Talgfettsdure 1:0,8) wie in Beispiel 1 beschrieben umge-
setzt. Nach 7 h bei 175°C werden 179 g Ester mit einer
Sdurezahl von 5,1 erhalten. Es werden 30 Gewichtsprozente
Wasser hinzugesetzt und die 70 - 75°C warme Mischung in
einem 1 Liter Autoklaven iberfithrt. Nach Splilung mit
Stickstoff wird aus einer Bombe bei 70 - 80°C solange
gasfdrmiges Methylchlorid aufgedriickt, bis ein konstanter
Druck von 5 bar erreicht ist. Man rithrt zwei Stunden
bei 60°C nach und entspannt vorsichtig. Man erhdlt ca.
270 g einer wachsartigen Masse mit einem Feststoffgehalt
von 73 %.
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Beispiel 4

In einer Apparatur wie bel Beispiel 1 werden 184 g Di-
(2,3-dihydroxypropyl) stearylamin und 100 g Stearinsdure
(Molverhdltnis Aminoxalkylat : Stearinsdure 1:0,89) wie
in Beispiel 1 beschrieben umgesetzt. Nach 7 h bei 175°C
werden 270 g Monoester mit einer S&urezahl von 5 erhalten.
Es werden ca. 30 Gewichtsprozente warmes Wasser hinzu-
gesetzt und die 70°C warme Mischung in einen 1 Liter
Autoklaven iberfihrt. Nach Spﬁlﬁng mit Stickstoff wird
aus einer Bombe bei 70 - 80°C solange Methylchlorid gas-
formig aufgedriickt bis ein konstanter Druck von 5 bar
erreicht wird. Man riihrt zwei Stunden bei 60°C nach und
entspannt vorsichtig. Man erh&dlt 400 g einer bei Raum-
temperatur wachsartigen Masse mit einem Feststoffgehalt
von 75 %.

Beispiel 5

In einer Apparatur wie bei Beispiel 1 werden 176 g Di-
2-hydroxyethyl -(2-hydroxypentadecyl/octadecyl)amin und
117 g Stearinsdure (Molverhdltnis Aminoxethylat : Stearin-

sdure 1/0,91) wie beschrieben umgesetzt. Nach 7 h bei
175°C werden 279 g Kondensationsprodukt mit einer S&ure-
zahl von 6 erhalten. Es werden 30 Gewichtsprozent warmes
Wasser hinzugesetzt und die 70°C warme Miéchung in einen

1 Liter Autoklaven ilberfiihrt. Nach Splilung mit Stickstoff
wird aus einer Bombe bei 70 - 80°C solange Methylchlorid
aufgedriickt, bis ein konstanter Druck von 5 bar erreicht
ist, Man riihrt zwei Stunden bei 60°C nach und entspannt
vorsichtig. Man erhdlt 420 g einer bei Raumtemperatur
wachsartigen Masse mit einem Feststoffgehalt von 72 %.

Beispiel 6

In einer Apparatur wie bei Beispiel 1 werden 156 g Methyl-
(2,3~-dihydroxypropyl)-stearylamin und 91 g Stearinsdure
(Molverhdltnis Aminoxalkylat : Stearinsdure 1:0,88) wie
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beschrieben umgesetzt. Nach 7 h bei 175°C werden 225 g
Ester mit einer S&durezahl von 6 erhalten. Es werden 30
Gewichtsprozente warmes Wasser eingeriihrt und die 70°C
warme Mischung in einen 1 Liter Autoklaven uUberfihrt.
Nach Spiilung mit Stickstoff wird aus einer Bombe bei

70 - 80°C solange Methylchlorid gasfdrmig aufgedrilickt
bis ein konstanter Druck von 5 bar erreicht wird. Man
riihrt zwei Stunden bei 60°C nach und entspannt vor-
sichtig. Man erhdlt 360 g einer bei Raumtemperatur
wachsartigen Masse mit einem Feststoffgehalt von 71 %.

Die Konstitution der nach den Beispielen 1 bis 6 er-
haltenen Verbindungen der Formel 1 ist aus der folgenden
Tabelle ersichtlich

I
C,gH37~[*)_~ CH,CH,0CCq5H;35

Beispiel 1: P c1{-)
H3C CH2CH20H
Beispiel 2: gleiches Endprodukt wie Beispiel 1
Beispiel 3: - \\\ Cl R= Talgfettacyl
CH CH,OH
3 HyCHy
A-COC
Beispiel 4: “1g" 37\\}+L// 17735 =
- \ Ccl
‘CH3
A= Gemisch der Gruppen —CHZ—QH—CHO— und
: OH
~CH,-CHO-
CH20H
- R \( _~ CH,CH,0CCq 735
Beispiel 5: \\\ Cl(—)
cH.,” CH.,CH,OH

3 27772

Ry= Gemisch aus 2-Hydroxipentadecyl und
Octadecyl
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CigflatL~ AC0C173s |
cu~" T\ CH, cl
A= Gemisch der Gruppen -CHZ—C?—CHO— und
~CH,,~CHO- OH
{
CH,,OH

o
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Patentanspriiche:

1.

Quaterndre Ammoniumverbindungen der Formel 1

R / \ B-H (1)

worin R1 Alkyl, 2-Hydroxialkyl oder Alkenyl mit
jeweils 8 bis 30 C-Atomen, R2 C1~C4—Alkyl oder
Benzyl, A eine Gruppe der Formeln

CH- (CH)_-0 —CHz-bH-CHo— oder =-CH,-CHO-
) R PN ] i
X Y OH CH,OH

B die gleiche Bedeutung wie A hat und zus&tzlich eine
C1-C4—Alkenylgruppe, R CB—CBO-Alkyl oder Alkenvl, X
und Y Wasserstoff oder Methyl, wobei X und Y jedoch
nicht gleichzeitig Methyl sind, m 1 oder 2, n eine
Zahl von 1 bis 20 und A(-) ein Anion bedeutet.

Verbindungen der Formel 1 nach Anspruch 1, wobei R1
Alkyl, 2-Hydroxialkyl oder Alkenyl mit jeweils 14 bis
24 C-Atomen, R2 Methyl, R C1§—C24-Alkyl oder Alkenvl,
m eine zahl von 1 bis 5, A'") ein Halogen-, Metho-
sulfat- oder Methophosphat-Ion bedeutet und A, B, X, Y

und m die in Anspruch 1 genannte Bedeutung haben.

Verbindungen der Formel 1 nach Anspruch 1, wobei
Ry Cq4-Cqg~Alkyl oder Alkenyl, R, Methyl, R Cq-Cyg-
Alkyl oder Alkenyl, A und B eine Gruppe der Formel

CH,-CH,-
fen,c,o]

(=) ¢in Chlorid- oder Methosulfat-Ion bedeutet.

und A
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Verfahren zur Herstellung der Verbindungen nach

Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB.man eine

- Verbindung der Formel

A-H
B-H
zuerst mit einer Sdure der Formel

R-COOH

oder dem entsprechenden Sdurechlorid und dann mit
einer Verbindung der Formeln

RZ“Z, (RZO) 2502" oder (RzO) 3P0

umsetzt wobei Z Halogen bedeutet.

Verwendung der Verbindungen nach Anspruch 1 als
Wascheweichspiilmittel.
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Patentanspriiche Osterreich

1.

Verfahren zur Herstellung von Quaterndren Ammoniumver-
bindungen der Formel 1

(1)
rR. .~ \B-—H

worin R1 Alkyl, 2-Hydroxyalkyl oder Alkenyl mit je-
weils 8 bis 30 C-Atomen, R2 C1-C4—Alkyl oder Benzyl,
A eine Gruppe der Formeln

CH-(CH) _-O -CH.,~-CH-CHO- oder -CH,-CHO-
i ] m 2| ‘2

X Y n OH CHZOH

B die gleiche Bedeutung wie A hat und zusdtzlich eine
C1—C4—Alkenylgruppe, R C8-C3O-Alkyl oder Alkenyl, X
und Y Wasserstoff oder Methyl, wobei X und Y jedoch
nicht gleichzeitig Methyl sind, m 1 oder 2, n eine
Zahl von 1 bis 20 und A(-) ein Anion bedeutet,
dadurch gekennzeichnet, daB8 man eine Verbindung der
Formel

A-H

R1-N<

B-H

zuerst mit einer S&ure der Formel

R-COOH
oder dem entsprechenden Sdurechlorid und dann mit

einer Verbindung der Formeln

RZ-Z, (RZO)ZSOZ oder (R20)3PO

umsetzt wobei Z Halogen bedeutet.
Verfahren nhach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB

man solche Verbindungen der Formel 1 herstellt, wo-

bei R1 Alkyl, 2-Hydroxyalkyl oder Alkenyl mit jeweils
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14 bis 24 C-Atomen, R2 Methyl, R C1%:?24-A1ky1 oder
Alkenyl, m eine Zahl von 1 bis 5, A ein Halogen-,
Methosulfat- oder Methophosphat-Ion bedeutet und A,
B, X, Y und m die in Anspruch 1 genannte Bedeutung
haben.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da8
man solche Verbindungen der Formel 1 herstellt, wobei
R1 C16-C18—Alkyl oder Alkenyl, R2 Methyl, R C1G-C18-
Alkyl oder Alkenyl, A und B eine Gruppe der Formel

H.~-CH. -0
{(2 25‘2

und A(-) ein Chlorid-~ oder Methosulfat—-Ion bedeutet.

“



	Bibliographie
	Beschreibung
	Ansprüche

