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Das  rohe  Kondensationsprodukt  aus  C6-22-Fettsäuren 
und  Aminoalkylalkanolaminen  der  Formel:  H2N- 
(CH2)m-NH-(CH2)n-OH  (m =2-6,  n=  2  oder  3)  wird  einer 
alkalischen  Hydrolyse  bei  70-100  unterworfen,  wobei  die  ein- 
gesetzte  Alkalimenge  auf  die  Menge  des  Diamids  im  Konden- 
sationsprodukt  abgestimmt  ist  und  vorzugsweise  wenigstens 
etwa  in  äquimolarer  Menge  eingesetzt  wird.  Es  kann  mit  rei- 
nen  Fettsäuren  oder  beliebigen  Fettsäuregemischen  gearbei- 
tet  werden. 

Das  raffinierte  Produkt  liefert  bei  anschließender  Alkylie- 
rung  und  ggf.  Quaternierung  verbesserte  Amphotenside  mit 
erhöhter  Lagerstabilität. 

Durch  die  hydrolytische  Behandlung  vor  der  Alkylierung 
verringert  sich  der  Gehalt  an  störenden  Nebenprodukten  im 
fertigen  Tensid.  Im  Laufe  der Reaktion  gebildetes  Diamid  wird 
durch  wäßrige  Lauge  an  der  tert.  Amid-Gruppe  quantitativ  in 
das  Monoamid  der  prim.  Amino-Gruppe  und  Fettsäure 
gespalten.  Kostspielige  Reinigungsschritte  wie  Rückgewin- 
nung  des  Aminüberschusses  oder  Destillation  von  Imidazolin 
sind  nicht  mehr  erforderlich. 



E i n   w i c h t i g e s   V e r f a h r e n   z u r   H e r s t e l l u n g   von  A m p h o t e n s i d e n  

g e h t   von   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e n   N - m o n o s u b s t i t u i e r t e r   A l k y -  

l e n d i a m i n e   a u s ,   d i e   in   e i n e r   w e i t e r e n   R e a k t i o n   m i t   A l k y l i e -  

r u n g s m i t t e l n ,   b e i s p i e l s w e i s e   N a t r i u m c h l o r a c e t a t ,   a l k y l i e r t  

w e r d e n .   P r o d u k t e   a u f   B a s i s   von  N - A m i n o e t h y l e t h a n o l a m i n   u n d  

F e t t s ä u r e n   s p i e l e n   a l s   h . a u t f r e u n d l i c h e   T e n s i d e   e i n e   g r o ß e  

R o l l e .  

Das   V e r f a h r e n   z u r   H e r s t e l l u n g   s o l c h e r   V e r b i n d u n g e n   i s t  

g r u n d s ä t z l i c h   aus   den   U S - P S e n   2  528  3 7 8 , - 2   528  379  u n d  

2  528  380  b e k a n n t . W ä h r e n d   man  f r ü h e r   d e r   A n n a h m e   w a r ,   d a ß  

b e i   d i e s e r   R e a k t i o n   A l k y l i e r u n g s -   bzw.   Q u a t e r n i s i e r u n g s p r o -  

d u k t e   d e s   I m i d a z o l i n s   e n t s t e h e n   w ü r d e n ,   i s t   h e u t e   e r w i e -  

s e n ,   daß  es  s i c h   ü b e r w i e g e n d   um  A l k y l i e r u n g s -   bzw.   Q u a t e r -  

n i e r u n g s p r o d u k t e   von  A m i n o a m i d e n   h a n d e l t ,   d i e   d u r c h   H y d r o -  

l y s e   d e r   I m i d a z o l i n - Z w i s c h e n s t u f e   im  w ä ß r i g e n   M i l i e u   e n t -  

s t e h e n ,   s i e h e   h i e r z u   b e i s p i e l s w e i s e   DE-AS  1  084  4 1 4 .  

G r u n d s ä z t l i c h   v e r f ä h r t   man  b e i   d e r   H e r s t e l l u n g   d i e s e r   T e n -  

s i d e   d e r a r t ,   daß  ca. 1  Mol  F e t t s ä u r e   bzw.   F e t t s ä u r e g e m i s c h  

m i t   e i n e m   Mol  e i n e s   A m i n o a l k y l a l k a n o l a m i n s  -   i n s b e s o n d e r e  

A m i n o e t h y l e t h a n o l a m i n  -   u n t e r   a l l m ä h l i c h e r   S t e i g e r u n g   d e r  

T e m p e r a t u r ,   z u l e t z t   im  Vakuum,   k o n d e n s i e r t   w e r d e n .   D i e s e s  

K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t   w i r d   d a n n   m i t   w e c h s e l n d e n   Mengen   e i n e s  

A l k y l i e r u n g s m i t t e l s ,   b e i s p i e l s w e i s e   N a t r i u m c h l o r a c e t a t ,  

ü b l i c h e r w e i s e   in   w ä ß r i g   a l k a l i s c h e r   L ö s u n g   i n s   A m p h o t e n s i d  

ü b e r f ü h r t .   E i n z e l h e i t e n   zu  d i e s e n   V e r f a h r e n s s t u f e n   f i n d e n  

s i c h   i n   d e r   z i t i e r t e n   L i t e r a t u r ,   v e r g l e i c h e   h i e r z u   w e i t e r -  

h i n   Dr .   K.  L i n d n e r   " T e n s i d e - T e x t i l h i l f s m i t t e l - W a s c h r o h s t o f -  

f e "   W i s s e n s c h a f t l i c h e   V e r l a g s   GmbH,  S t u t t g a r t   1 9 6 4 ,   S e i t e n  

1 0 4 1 / 1 0 4 2   und  d i e   h i e r   z i t i e r t e   O r i g i n a l l i t e r a t u r   s o w i e  

DE-OS  27  52  116 ,   o f f e n g e l e g t e   e u r o p ä i s c h e   P a t e n t a n m e l d u n g  

001  006  und  U S - P S e n   2  773  068  und  3  408  3 6 1 .  



Die   Q u a l i t ä t   d e r   e r h a l t e n e n   A m p h o t e n s i d e  u n d   i n s b e s o n d e r e  

i h r e  L a g e r s t a b i l i t ä t   w i r d   i n   e n t s c h e i d e n d e r   W e i s e   von  d e r  

R e i n h e i t   des   i n   d e r   e r s t e n   K o n d e n s a t i o n s s t u f e   e r h a l t e n e n  

I m i d a z o l i n d e r i v a t s   b e s t i m m t .   Die   R e a k t i o n   z w i s c h e n   F e t t -  

s ä u r e n   und  A m i n o a l k y l a l k a n o l a m i n e n   v e r l ä u f t  n i c h t   n u r   i n  

R i c h t u n g   a u f   d i e  B i l d u n g  d e s   g e w ü n s c h t e n   I m i d a z o l i n d e r i v a -  

t e s ,   m e h r f a c h e   N e b e n r e a k t i o n e n   k o m p l i z i e r e n   das   R e a k t i o n s -  

g e s c h e h e n .   Die  B e d e u t u n g   d i e s e s   A s p e k t s   i s t   e r s t   in   l e t z t e r  

Z e i t   w i e d e r   h e r a u s g e s t e l l t   w o r d e n ,   s i e h e  h i e r z u   E.  G.  L o m a x  

"New  and   i m p r o v e d   b a l a n c e d   a m p h o t e r i c s " ,   M a n u f a c t u r i n g  

C h e m i s t   and   A e r o s o l   N e w s ,  B a n d   50  Nr .   8,  A u g u s t   1 9 7 9 ,   S e i -  

t e n   39  und  41.   B e s c h r i e b e n  w i r d   h i e r   b e i s p i e l s w e i s e ,  d a β   d i e  

u n e r w ü n s c h t e n   N e b e n r e a k t i o n e n   i n  d e r   S t u f e   d e r   I m i d a z o l i n -  

b i l d u n g   d u r c h   e i n e n   Ü b e r s c h u ß   an  A m i n o e t h y l e t h a n o l a m i n   z u -  

r ü c k g e d r ä n g t   w e r d e n   k ö n n e n ,   w o b e i   j e d o c h   d i e s e r   Ü b e r s c h u ß  

am  R e a k t i o n s e n d e   d u r c h   D e s t i l l a t i o n   e n t f e r n t   w e r d e n   m u ß .  

Ü b e r s c h ü s s i g e s   A m i n o e t h y l e t h a n o l a m i n   k a n n   s e i n e r s e i t s   j e -  

d o c h   d u r c h   Z y k l i s i e r u n g   z u m P i p e r a z i n   n e u e   S c h w i e r i g k e i t e n  

b r i n g e n .   Die  R e i n h e i t   des   i n  e r s t e r   R e a k t i o n s s t u f e   g e w o n n e -  

nen   I m i d a z o l i n s   h a t   e n t s c h e i d e n d e n   E i n f l u ß   a u f   d i e   L a g e r -  

s t a b i l i t ä t   d e r   d u r c h   a n s c h l i e ß e n d e  A l k y l i e r u n g   g e w o n n e n e n  

A m p h o t e n s i d e   bzw.   i h r e r   w ä ß r i g e n   L ö s u n g e n .   Auch  n u r   g e r i n -  

ge  V e r u n r e i n i g u n g e n   f ü h r e n  n a c h   k ü r z e r e r   o d e r   l ä n g e r e r   L a g e r -  

z e i t   z u r   A b s c h e i d u n g   e i n e r   f e s t e n  P h a s e ,   s e i   es  i n   Form  v o n  

T r ü b u n g e n   o d e r   N i e d e r s c h l ä g e n .   S o l c h e   P r o d u k t e   s i n d   f ü r   d i e  

p r a k t i s c h e   V e r w e r t u n g   u n b r a u c h b a r  o d e r   z u m i n d e s t   von  n u r  

b e s c h r ä n k t e m   W e r t .  

Die   E r f i n d u n g   g e h t   von  d e r   A u f g a b e   a u s ,   im  Rahmen  d e r   H e r -  

s t e l l u n g   d e r   h i e r   g e s c h i l d e r t e n   K l a s s e   von   A m p h o t e n s i d e n  

V e r b e s s e r u n g e n   zu  s c h a f f e n ,   d i e   i n s b e s o n d e r e   i n   e i n e r   e r h ö h -  

t e n   L a g e r s t a b i l i t ä t   d e r   A m p h o t e n s i d e   g e k e n n z e i c h n e t   s i n d .  

Die   E r f i n d u n g   w i l l   d a b e i  a u f   m ö g l i c h s t   e i n f a c h e   W e i s e   d u r c h  

E i n s c h a l t u n g   e i n e s   e i n f a c h e n   R e i n i g u n g s s c h r i t t e s   am  p r i m ä r  
e r h a l t e n e n   K o n d e n s a t   aus   A m i n o a l k y l a l k a n o l a m i n   und  F e t t s ä u r e  

h i e r   v o r l i e g e n d e ,   s t ö r e n d e   N e b e n p r o d u k t e   b e s e i t i g e n .   D i e  



E r f i n d u n g   w i l l   d a m i t   b i s h e r   ü b l i c h e   k o s t e n a u f w e n d i g e   Um- 

wege   z u r   G e w i n n u n g   e i n e s   m ö g l i c h s t   r e i n e n   K o n d e n s a t i o n s -  

p r o d u k t e s   d i e s e r   e r s t e n   V e r f a h r e n s s t u f e   ü b e r f l ü s s i g   m a -  

c h e n .  

D ie   L e h r e   d e r   E r f i n d u n g   g e h t   von   d e r   ü b e r r a s c h e n d e n   F e s t -  

s t e l l u n g   a u s ,   daß  das   r o h e   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t   aus   F e t t -  

s ä u r e n   und  A m i n o a l k y l a l k a n o l a m i n e n   d u r c h   e i n e   e i n f a c h e  

a l k a l i s c h e   H y d r o l y s e   zu  e i n e m   r a f f i n i e r t e n   P r o d u k t   u m g e -  
w a n d e l t   w e r d e n   k a n n , d a s . b e i . d e r   a n s c h l i e ß e n d e n   A l k y l i e r u n g  

und   g e g e b e n e n f a l l s   Q u a t e r n i e r u n g   v e r b e s s e r t e   A m p h o t e n s i d e  

m i t   i n s b e s o n d e r e   e r h ö h t e r   L a g e r s t a b i l i t ä t   l i e f e r t .  

G e g e n s t a n d  d e r   E r f i n d u n g   i s t   d e m e n t s p r e c h e n d   e i n   V e r f a h r e n  

z u r   R a f f i n a t i o n   des   r o h e n   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e s   aus   A m i n o -  

a l k y l a l k a n o l a m i n e n   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l  

und  F e t t s ä u r e n   m i t  6   b i s   22  C - A t o m e n   und  g e w ü n s c h t e n f a l l s  

z u r   n a c h f o l g e n d e n   A l k y l i e r u n g   und  g e g e b e n e n f a l l s   Q u a t e r n i e -  

r u n g   d e s   g e r e i n i g t e n   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e s   zu  A m p h o t e n s i -  

d e n  m i t   e r h ö h t e r   L a g e r s t a b i l i t ä t ,   w o b e i   d i e s e s   V e r f a h r e n  

d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t   i s t ,   daß  man  das   r o h e   K o n d e n s a t i o n s -  

p r o d u k t   aus   F e t t s ä u r e n   und  A m i n o a l k y l a l k a n o l a m i n e n   e i n e r  

a l k a l i s c h e n   H y d r o l y s e   u n t e r w i r f t .  

Im  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n   w i r d   v o r z u g s w e i s e   d i e   i n  

d i e s e r   a l k a l i s c h e n   H y d r o l y s e   e i n g e s e t z t e   A l k a l i m e n g e   a u f  

d i e   im  r o h e n   K o n d e n s a t   v o r l i e g e n d e   Menge  des   D i a m i d s   d e r  

a l l g e m e i n e n   F o r m e l  

a b g e s t i m m t .   D a b e i   w i r d   i n s b e s o n d e r e   d i e   A l k a l i m e n g e   i n  

d i e s e r   V e r f a h r e n s s t u f e   so  b e m e s s e n ,   daß   s i e   v o r z u g s w e i s e  



i n   w e n i g s t e n s  e t w a   e q u i m o l a r e m   B e t r a g   zum  D i a m i d   im  r o h e n  

K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t   v o r l i e g t .  

D i e   E r f i n d u n g   g e h t   von   d e r   F e s t s t e l l u n g   a u s ,   daß  s i c h   d e r  

G e h a l t   an  s t ö r e n d e n   N e b e n p r o d u k t e n   i m  f e r t i g e n   T e n s i d  

d r a s t i s c h   s e n k e n   l ä ß t ,   wenn  man  das   F e t t s ä u r e / A m i n - K o n d e n -  

s a t i o n s p r o d u k t   v o r   e i n e r   w e i t e r e n   R e a k t i o n   m i t   A l k y l i e r u n g s -  

m i t t e l n   e i n e r   a l k a l i s c h e n   V o r b e h a n d l u n g   in   w ä ß r i g e m   M i l i e u  

u n t e r z i e h t .   Wie  s i c h   a n h a n d   von  V e r s u c h e n   z e i g e n   l i e ß ,   w i r d  

i n s b e s o n d e r e   im  L a u f e   d e r   R e a k t i o n   g e b i l d e t e s   D i a m i d   d u r c h  

w ä ß r i g e   L a u g e   a n  d e r   t e r t .   A m i d - G r u p p e   q u a n t i t a t i v   in  d a s  

M o n o a m i d   d e r   p r i m ä r e n   A m i n o - G r u p p e  u n d   F e t t s ä u r e   g e s p a l -  

t e n .   Die   F e t t s ä u r e   b i l d e t   b e i   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   R e i -  

n i g u n g s b e h a n d l u n g   S e i f e ,   d i e   im  R e a k t i o n s g e m i s c h   v e r b l e i -  

b e n   k a n n .  

Es  i s t   t a t s ä c h l i c h   a u ß e r o r d e n t l i c h   e r s t a u n l i c h ,   daß  d i e  

b i s h e r   n u r   m i t   v e r g l e i c h s w e i s e   k o s t s p i e l i g e n   R e i n i g u n g s -  

s c h r i t t e n   zu  b e w ä l t i g e n d e n   S c h w i e r i g k e i t e n   b e z ü g l i c h   d e r  

L a g e r s t a b i l i t ä t   d e r   in   l e t z t e r   S t u f e   e r h a l t e n e n   A m p h o t e n -  

s i d e   d u r c h   d i e   e r f i n d u n g s g e m ä ß e   Z w i s c h e n b e h a n d l u n g   b e s e i -  

t i g t   w e r d e n .   H i e r   muß  j e d o c h  b e r ü c k s i c h t i g t   w e r d e n ,   d a ß  

d i e   A l k y l i e r u n g   und   g e g e b e n e n f a l l s   Q u a t e r n i e r u n g   des   i n  

e r s t e r   S t u f e   e r h a l t e n e n   R e a k t i o n s p r o d u k t e s  -   m i t   b e i s p i e l s w e i  

se  N a t r i u m c h l o r a c e t a t  -   i m   w ä ß r i g  a l k a l i s c h e n   M i l i e u   e r -  

f o l g t ,   w o b e i   V e r f a h r e n s b e d i n g u n g e n   b e z ü g l i c h   T e m p e r a t u r  

und  A l k a l i t ä t   g e w ä h l t   w e r d e n ,   d i e   m i t   den   B e d i n g u n g e n  

d e s   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   Z w i s c h e n s c h r i t t s   m i n d e s t e n s  v e r -  

g l e i c h b a r   s i n d .   Es  w a r  n i c h t   zu  e r w a r t e n ,   daß   d i e   e r f i n -  

d u n g s g e m ä ß   v o r g e s e h e n e   s e p a r a t e   a l k a l i s c h e   H y d r o l y s e   d e s  

r o h e n   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e s   aus   de r   e r s t e n   V e r f a h r e n s -  

s t u f e   b e s s e r e   E r g e b n i s s e   l i e f e r n   k ö n n t e   a l s   e i n e  e n t s p r e -  

c h e n d e   w ä ß r i g - a l k a l i s c h e   B e h a n d l u n g   im  Zuge  d e r   A l k y l i e r u n g  

bzw.   Q u a t e r n i e r u n g   d e s   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e s .  



D u r c h   d i e   e r f i n d u n g s g e m ä ß e   a l k a l i s c h e   V o r b e h a n d l u n g   w e r d e n  

j e d o c h   P r o d u k t e   e r h a l t e n ,   d i e   a u c h   n a c h   V e r d ü n n u n g   l ä n g e r  

a l s   6  M o n a t e   k l a r   b l e i b e n .   K o s t s p i e l i g e   R e i n i g u n g s s c h r i t t e  

w i e   R ü c k g e w i n n u n g   des   A m i n ü b e r s c h u s s e s   o d e r   D e s t i l l a t i o n  

d e s   I m i d a z o l i n s   s i n d   n i c h t   mehr   e r f o r d e r l i c h .  

D i e   e r f i n d u n g s g e m ä ß e   a l k a l i s c h e   h y d r o l y t i s c h e   B e h a n d l u n g  

e r f o l g t   v o r z u g s w e i s e   b e i   T e m p e r a t u r e n   von  e t w a   70  b i s   1 0 0 ° C ,  

i n s b e s o n d e r e   im  T e m p e r a t u r b e r e i c h   v o n ' 8 0   b i s   9 0 ° C .   A l s   A l k a -  

l i e n   e i g n e n   s i c h   i n s b e s o n d e r e   A l k a l i h y d r o x i d e ,   v o r   a l l e m  

N a t r i u m h y d r o x i d .   Die   A l k a l i m e n g e  l i e g t   v o r z u g s w e i s e   im  B e r e i c h  

d e s   e t w a   1-  b i s   3 - f a c h e n   des   e g u i m o l a r e n   A l k a l i -  

b e d a r f s ,   b e z o g e n   a u f   das   im  K o n d e n s a t i o n s r o h p r o d u k t   v o r l i e -  

g e n d e   D i a m i d .   I n s b e s o n d e r e   w i r d   m i t   A l k a l i m e n g e n   im  B e r e i c h  

von   1  b i s   2  E q u i v a l e n t e n ,   b e z o g e n   a u f   D i a m i d   g e a r b e i t e t .  

Das  K o n d e n s a t i o n s r o h p r o d u k t   w i r d   z u r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   a l k a -  

l i s c h e n   H y d r o l y s e   z w e c k m ä ß i g e r w e i s e   in   e i n e r   W a s s e r m e n g e  

s u s p e n s i e r t ,   d i e   dem  0 , 5 -   b i s   1 0 - f a c h e n ,   i n s b e s o n d e r e   d e m  

1-  b i s   5 - f a c h e n   des   K o n d e n s a t i o n s r o h p r o d u k t e s   e n t s p r i c h t .  

Die   w ä ß r i g e   a l k a l i s c h e   H y d r o l y s e   w i r d   b i s   z u r   p r a k t i s c h   v o l l -  

s t ä n d i g e n   B e s e i t i g u n g   des   a l s   N e b e n p r o d u k t   v o r l i e g e n d e n   D i -  

a m i d s   d u r c h g e f ü h r t .   Der  D i a m i d g e h a l t   des   R o h p r o d u k t s   u n d  

s e i n   A b s i n k e n   b e i   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   B e h a n d l u n g   k a n n   i n  

b e k a n n t e r   W e i s e   z . B .   d u r c h   A r b e i t e n   m i t t e l s   I o n e n a u s t a u s c h e r  

b e s t i m m t   w e r d e n .  

A l s   A m i n o a l k y l a l k a n o l a m i n e   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l  

w e r d e n   i n s b e s o n d e r e   s o l c h e   V e r b i n d u n g e n   e i n g e s e t z t ,  i n   d e n e n  

m  den   W e r t   von  2  b i s   6  und  n  den   W e r t   von   2  o d e r   3  a u f w e i -  

s e n .   Die   B e d e u t u n g   von  m  i s t   v o r z u g s w e i s e   2 ,3   o d e r   6,  d i e  

b e v o r z u g t e   B e d e u t u n g   f ü r   n  i s t   2.  Das  f ü r   d i e   P r a x i s   w i c h -  

t i g s t e   A u s g a n g s a m i n   d e r   h i e r   b e t r o f f e n e n   A r t   i s t   A m i n o e t h y l -  
e t h a n o l a m i n .   Die  zu r   K o n ä e n s a t i o n   m i t v e r w a n d t e n   F e t t s ä u r e n  

w e i s e n   K o h l e n s t o f f z a h l e n   im  B e r e i c h   von  6  b i s   22  a u f ,   w o -  
b e i   b e s o n d e r e   B e d e u t u n g   d e r   B e r e i c h   von  8  b i s   18  C - A t o m e n  



h a t .   D ie   C a r b o n s ä u r e n   k ö n n e n   a l s   r e i n e   K o m p o n e n t e n   o d e r  

a u c h   a l s   M i s c h u n g e n   v o r l i e g e n .   S i e   k ö n n e n   d a b e i  n a t ü r l i -  

c h e n   u n d / o d e r   s y n t h e t i s c h e n   U r s p r u n g s   s e i n .  

1  - 
Das  im  S i n n e   d e r   E r f i n d u n g   d u r c h   d i e   a l k a l i s c h e   H y d r o l y s e  

v o r b e h a n d e l t e   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t   w i r d   d a n n   i n   an  s i c h  

b e k a n n t e r   W e i s e   zum  f e r t i g e n   A m p h o t e n s i d   u m g e w a n d e l t .   A u c h  

h i e r   g e l t e n   w i e d e r   d i e   A n g a b e n   des   z i t i e r t e n   u m f a n g r e i c h e n  

S t a n d e s   d e r  T e c h n i k .   D ie   e r f i n d u n g s g e m ä ß e   V o r b e h a n d l u n g  

e r w e i s t   s i c h   d a b e i   a l s   w e r t v o l l   n i c h t   n u r   f ü r   d i e   H e r s t e l -  

l u n g   d e r   s o g e n a n n t e n   I m i d a z o l i n i u m - T e n s i d e ,   s i e   i s t   v i e l -  

m e h r   v i e l f ä l t i g   a n w e n d b a r .   K l a r e   und  l a g e r b e s t ä n d i g e   P r o -  

d u k t e   w e r d e n   a u c h   e r h a l t e n   b e i   U m s e t z u n g   d e r   a l k a l i s c h  

b e h a n d e l t e n   A m i n - K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e   m i t   A l k y l i e r u n g s m i t -  

t e l n   von  d e r   A r t   d e r   C h l o r h y d r o x y p r o p a n s u l f o n s ä u r e ,   d e s  

P r o p a n s u l t o n s   s o w i e   b e i   d e r   A l k y l i e r u n g   m i t   v i n y l o g e n  

V e r b i n d u n g e n   w i e   A c r y l s ä u r e   bzw.   A c r y l s ä u r e e s t e r   m i t  

a n s c h l i e ß e n d e r   V e r s e i f u n g  u n d   2 - A c r y l a m i d o - 2 - m e t h y l p r o p a n -  

s u l f o n s ä u r e   bzw.   den  e n t s p r e c h e n d e n   A l k a l i s a l z e n .  

Die   A m p h o t e n s i d e   k ö n n e n   j e   n a c h   S t r u k t u r   und  Ausmaß  d e r  

U m s e t z u n g   in   z w e i t e r   R e a k t i o n s s t u f e   a l k y l i e r t e n   und  g e -  

g e b e n e n f a l l s   q u a t e r n i e r t e n   S t i c k s t o f f   a u f w e i s e n .   Die   E r -  

f i n d u n g   u m f a ß t   in   e i n e r   w e i t e r e n   A u s f ü h r u n g s f o r m   d i e   H e r -  

s t e l l u n g   s o l c h e r   A m p h o t e n s i d e   u n t e r   V e r w e n d u n g   e i n e s   K o n -  

d e n s a t i o n s v o r p r o d u k t e s ,   das   n a c h   dem  g e s c h i l d e r t e n   a l k a -  

l i s c h   h y d r o l y t i s c h e n   V e r f a h r e n   d e r   E r f i n d u n g  b e h a n d e l t  

w o r d e n   i s t .  

In  den   f o l g e n d e n   B e i s p i e l e n   b e z i e h e n   s i c h   d i e   P r o z e n t a n -  

g a b e n   a u f   Gew-%.  Der  D i a m i d g e h a l t   w i r d   w i e   f o l q t   b e s t i m m t :  
Das  K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t   w i r d   a l s   a l k o h o l i s c h e   L ö s u n g   ü b e r  
e i n e n   s t a r k   s a u r e n   I o n e n a u s t a u s c h e r   g e s c h i c k t .   Das  E l u a t  
w i r d   e i n g e d a m p f t   und  d e r   v e r b l e i b e n d e   R ü c k s t a n d   i n   R e l a t i o n  

z u r   E i n w a a g e   g e s e t z t .   D u r c h   B e s t i m m u n g   d e r  S . Z .   und  d e s  

G e s a m t s t i c k s t o f f s   l ä ß t   s i c h  d i e   D i a m i d m e n g e   e r r e c h n e n .  



B e i s p i e l   1 

K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e   von  F e t t s ä u r e n   m i t   A m i n o e t h y l e t h a n o l -  

a m i n  

1.1  M o l v e r h ä l t n i s  1  :  1  

In   e i n e m   D r e i h a l s k o l b e n ,   v e r s e h e n   m i t   R ü h r e r ,   S t i c k s t o f f -  

d u r c h f l u ß ,   T h e r m o m e t e r   und   D e s t i l l a t i o n s a u f s a t z   w u r d e n  

208  g  (1  Mol)  K o k o s f e t t s ä u r e   C 8 / 1 8   m i t   104  g  (1  M o l )  

A m i n o e t h y l e t h a n o l a m i n   v e r m i s c h t   u n d  l a n g s a m   a u f   2 0 0 ° C  

e r h i t z t ;   D a u e r   c a .   6  S t d .   Nach  A b d e s t i l l a t i o n   von  i n s -  

g e s a m t   20  g  a m i n h a l t i g e m   W a s s e r   w u r d e n   ca .   290  g  e i n e r  

l a n g s a m   e r s t a r r e n d e n ,   g e l b e n   Masse   e r h a l t e n ,   d i e   f o l g e n -  

de  K e n n z a h l e n   a u f w i e s :  

D i a m i d - G e h a l t   ( e r m i t t e l t   ü b e r   I o n e n a u s t a u s c h e r )   16 ,1   % 

(=  0 , 0 4   M o l / 1 0 0   g ) .   E i n e   U V - s p e k t r o s k .   U n t e r s u c h u n g   b e i  

230  mm  e r g a b   e i n e n   I m i d a z o l i n g e h a l t   von  8 , 0 % .  

1 .2   M o l v e r h ä l n t i s  1  :  1 , 1  

Wie  u n t e r   1.1  b e s c h r i e b e n   w u r d e n   208  g  (1  Mol)  K o k o s -  

f e t t s ä u r e   m i t   1 1 4 , 5   g  (1 ,1   Mol)  A m i n o e t h y l e t h a n o l a m i n  

k o n d e n s i e r t .  

E r h a l t e n   w u r d e n   ca .   300  g  e i n e r   l a n g s a m   e r s t a r r e n d e n ,  

g e l b e n   M a s s e   m i t   f o l g e n d e n   K e n n z a h l e n :  



D i a m i d - G e h a l t   1 0 , 7  %   (=  0 , 0 2   M o l / 1 0 0   g )  

I m i d a z o l i n - G e h a l t  3 , 0  %  

1 . 3   M o l v e r h ä l t n i s  1  :  1 , 5  

Wie  u n t e r   1.1  b e s c h r i e b e n ,   w u r d e n  2 0 8   g  (1  Möl)   K o k o s -  

f e t t s ä u r e   m i t   156  g  ( 1 , 5   Mol)  A m i n o e t h y l e t h a n o l a m i n  

u n t e r   l a n g s a m e m   A u f h e i z e n   s o  k o n d e n s i e r t ,   daß  w ä h r e n d  

d e r   R e a k t i o m   d e r   G e h a l t   an  f r e i e m   Amin  m ö g l i c h s t   h o c h  

b l i e b .   R e a k t i o n s t e m p .   b i s   1 8 0 ° C ,   z u l e t z t  b e i   c a .  1 4  

m b a r .   Nach  dem  A b d e s t i l l i e r e n   des   ü b e r s c h ü s s i g e n   A m i n s  

v e r b l i e b e n   c a .   270   g  R ü c k s t a n d   m i t   f o l g e n d e n   K e n n z a h l e n :  

D i a m i d - G e h a l t   2 , 7   %  (=  0 , 0 0 6   M o l / 1 0 0  g )  

I m i d a z o l i n - G e h a l t   9 6  %  

B e i s p i e l   2 

U m s e t z u n g e n   m i t   N a t r i u m c h l o r a c e t a t  

2 .1  O h n e  a l k a l i s c h e  V o r b e h a n d l u n g  

2 . 1 . 1 .   90  g  ( 0 , 3   Mol ,   e r r e c h n e t   aus   N t i a r . )   )  P r o d u k t   a u s  

V e r s u c h   1.1  w u r d e n   m i t   148  g  W a s s e r   d i s p e r g i e r t  
und   b e i   60°C  m i t   203  g  ( 0 , 7   Mol)  e i n e r   f r i s c h   b e -  

r e i t e t e n   40  % i g e n   N a t r i u m c h l o r a c e t a t - L ö s u n g   v e r -  

s e t z t .   B e i m  Z u g e b e n   von  5 6  g   ( 0 , 7   Mol)  50  % i g e r  

N a t r o n l a u g e  s t i e g   d e r   p H - W e r t   a u f   1 1 , 5 2   an .   Man 

r ü h r t e   2  S t d .   b e i  d i e s e r   T e m p e r a t u r  u n d   e r h ö h t e  



d a n n   f ü r   1  S t d .   a u f   80°C;   d e r   p H - W e r t   f i e l   l a n g -  

sam  a u f   c a .   10.  Das  c a .   40  %ige   P r o d u k t   b e g a n n  

n a c h   2  T a g e n   b e i   R . T .   e i n z u t r ü b e n .  

2 . 1 . 2 .   80  g  ( 0 , 3 2   Mol ,   e r r e c h n e t   aus   N t i t r . )   P r o d u k t  

aus   V e r s u c h   1 .2   w u r d e n   m i t   134  g  W a s s e r   d i s p e r -  

g i e r t  u n d   b e i   60°C  m i t  2 1 4  g   ( 0 , 7 4   Mol)  e i n e r  

f r i s c h   b e r e i t e t e n   40  % i g e n   L ö s u n g   v o n  N a t r i u m -  

c h l o r a c e t a t   v e r s e t z t .   A l s d a n n   l i e ß   man  b e i   6 0 ° C  

5 8 , 8   g  ( 0 , 7 4   Mol)  50  %ige  N a t r o n l a u g e   z u l a u f e n ,  

h i e l t   d i e   M i s c h u n g   2  S t d .   a u f   60°C  und  e r h ö h t e  

d i e   T e m p e r a t u r   a l s d a n n   a u f   8 0 ° C ;   d e r   p H - W e r t  

s t e l l t e   s i c h   b e i   Z u g a b e   d e r   N a t r o n l a u g e   a u f   1 1 , 5  

e i n   und   s a n k   n a c h   1  S t d .   E r h i t z e n   b e i   80°C  l a n -  

sam  a u f   10 ,1   a b .  

E r h a l t e n   w u r d e   e i n e   k l a r e   L ö s u n g   m i t  c a .   40  % 

F e s t s t o f f g e h a l t ,   d i e   j e d o c h   b e r e i t s   n a c h   2  T a g e n  

b e i   R . T .   e i n z u t r ü b e n   b e g a n n .  

2 . 1 . 3   90  g  ( 0 , 3   M o l )  I m i d a z o l i n   a u s  V e r s u c h   1 .3  w u r d e n  

m i t   134  g  W a s s e r   d i s p e r g i e r t ,   1  S t d .   b e i   6 0 ° C  

g e h a l t e n   und  a l s d a n n   m i t   203  g  ( o , 7   Mol)  e i n e r  

f r i s c h   b e r e i t e t e n   40  %  N a t r i u m c h l o r a c e t a t - L ö s u n g  

v e r s e t z t .   A l s d a n n   w u r d e n   56  g  ( 0 , 7   Mol)  50  %  N a -  

t r o n l a u g e   z u g e s e t z t .   Der  p H - W e r t  s t i e g   au f   1 1 , 6  

an .   Es  w u r d e   2  S t d .   b e i   d i e s e r   Temp.  und  e i n e  

w e i t e r e   S t d .   b e i   80°C  g e r ü h r t .   Nach  ca .   10  Wo-  

c h e n   A u f b e w a h r u n g   b e i   R .T .   z e i g t e n   s i c h   d i e   e r -  

s t e n   T r ü b u n g s e r s c h e i n u n g e n .  



2 . 2   M i t  a l k a l i s c h e r  V o r b e h a n d l u n g  

2 . 2 . 1 .  a )  9 0   g  ( 0 , 3   Mol ,   e r r e c h n e t   a u s   N t i t r . )   P r o d u k t  

a u s   V e r s u c h   1 . 1 ,   e n t h a l t e n d   0 , 0 3 5   Mol  D i a m i d ,  

w u r d e n   in   148  g  W a s s e r   d i s p e r g i e r t ,   m i t   1 ,2   g  

50 %  NaOH  ( 0 , 0 1 5   Mol)  v e r s e t z t   und  1  S t d .   b e i  

8 0  -   90°C  g e r ü h r t .   D a n a c h   w u r d e   v e r f a h r e n   w i e  

u n t e r   2 . 1 . 1 .   b e s c h r i e b e n .  

Das  P r o d u k t   f ä l l t   k l a r   an  wie   u n t e r   2 . 1 . 1 ,  

t r ü b t   j e d o c h   n a c h   6  T a g e n   a u c h   e i n ,   da  n i c h t  

a l l e s   D i a m i d   v e r s e i f t   w u r d e .  

b)  Der   V e r s u c h   w u r d e   w i e d e r h o l t   u n t e r   Z u s a t z   v o n  

4 , 8   g  50 %  NaOH  ( 0 , 0 6   M o l ) .  

Das  D i a m i d   w u r d e ,   w i e   a u c h   d i e   A n a l y s e   z e i g t e ,  

.  q u a n t i t a t i v   zum  M o n o a c y l p r o d u k t   v e r s e i f t ,   d a s  

P r o d u k t   i s t   auch   n a c h  >   6  Mon.  n o c h   k l a r .  

2 . 2 . 2   80  g  ( 0 , 3 2   Mol)  P r o d u k t   aus   V e r s u c h   1 .2   w u r d e n  

in   60  g  W a s s e r   d i s p e r g i e r t ,   m i t   4 , 8   g  ( 0 , 0 6   M o l )  

50  %  N a t r o n l a u g e   v e r s e t z t   und   1  S t d .   b e i   8 0 ° C  

g e r ü h r t .  

Nach  w e i t e r e r   U m s e t z u n g ,   wie   u n t e r   2 . 1 . 2   b e s c h r i e -  

b e n ,   w u r d e   e i n   T e n s i d   e r h a l t e n ,   das   a u c h   n a c h  >   6 

Mon.  n o c h   k l a r   i s t .  

Aus  den   V e r s u c h e n   2 . 1 . 1 .  -   2 . 1 . 3   s o w i e   2 . 2 . 1   u n d  

2 . 2 . 2   i s t   e r s i c h t l i c h :  

. A u c h   d i e   V e r w e n d u n g   e i n e s   s e h r   r e i n e n   I m i d a z o l i n s  

a l s   V o r s t u f e   ( 2 . 1 . 3 )   f ü h r t   n i c h t   zu  d e r   Q u a l i t ä t s -  

v e r b e s s e r u n g ,   wie   s i e   s e l b s t   b e i   d i a m i d r e i c h e n  

R o h s t o f f e n   (1 .1   u .  1 . 2 )   n a c h   a l k a l i s c h e r   V o r b e -  

h a n d l u n g   e r r e i c h t   w i r d .   Z w e c k m ä ß i g e r w e i s e   w i r d  



e i n e   N a t r o n l a u g e m e n g e   e i n g e s e t z t ,   d i e   ä q u i v a l e n t ,  

am  b e s t e n   j e d o c h   e t w a   d o p p e l t   so  h o c h   i s t ,   w i e  

. a u f g r u n d   des   D i a m i d - G e h a l t s   e r f o r d e r l i c h   i s t .  

B e i s p i e l   3 

U m s e t z u n g e n   m i t   2 - A c r y l a m i d o - 2 - m e t h y l p r o p a n s u l f o n s ä u r e ( A M P S )  

b z w .   N a - S a l z  

3.1  O h n e  a l k a l i s c h e  V o r b e h a n d l u n g  

7 5 , 0   g  ( 0 , 3   Mol ,   e r r e c h n e t   aus   N t i t r . )   P r o d u k t   aus   V e r -  

s u c h   1 .2   w u r d e n   in   200  g  W a s s e r   s u s p e n d i e r t ,   m i t   8 0 , 6   g  

( 0 , 3 9   Mol)  AMPS  v e r s e t z t   und  dann   m i t   3 1 , 2   g  ( 0 , 3 9   M o l )  

50  %  N a t r o n l a u g e .   E s  w u r d e   4  S t d .   b e i   80°C  g e r ü h r t .  

Das  f e r t i g e   P r o d u k t   i s t   k l a r   und  d ü n n f l ü s s i g ,   z e i g t  

j e d o c h   n a c h   2  T a g e n   b e r e i t s   A b s c h e i d u n g e n .  

3 .2   M i t  a l k a l i s c h e r  V o r b e h a n d l u n g  

7 5 . 0   g  ( 0 , 3   Mol)  P r o d u k t   aus   V e r s u c h   1 . 2  w u r d e n   in  200  g  
W a s s e r   s u s p e n d i e r t   und  1  S t d .   m i t   4 , 8   g  ( 0 , 0 6   Mol)  50  % 

N a t r o n l a u g e   b e i   8 0  -   90°C  g e r ü h r t .   W e i t e r e   U m s e t z u n g  

w i e   u n t e r   3 . 1 .   Das  P r o d u k t   i s t   a u c h   n a c h  >  6   Mon.  n o c h  

v ö l l i g   k l a r .  

B e i s p i e l   4 

U m s e t z u n g e n   m i t   C h l o r h y d r o x y p r o p a n s u l f o n s ä u r e   b z w . N a - S a l z  

4.1  O h n e  a l k a l i s c h e  V o r b e h a n d l u n g  

75  g  ( 0 , 3   Mol)  P r o d u k t   aus   V e r s u c h   1 .2   w u r d e n   in  200  m l  

W a s s e r   d i s p e r g i e r t ,   m i t   6 3 , 6   g  ( 0 , 3   Mol)  C h l o r h y d r o x y -  
p r o p a n s u l f o n s ä u r e   v e r s e t z t   und  in   30  Min .   b e i   8 0 ° C  

m i t   2 4 , 0   g  ( 0 , 3   Mol)  50  %  N a t r o n l a u g e .   4  S t d .   N a c h r e a k -  



t i o n   b e i   5 0 ° C .  

Das  E n d p r o d u k t   i s t   k l a r ,   t r ü b t   j e d o c h   n a c h   3  T a g e n   e i n .  

4 . 2   M i t  a l k a l i s c h e r  V o r b e h a n d l u n g  

Die   U m s e t z u n g   e r f o l g t e   a n a l o g   3 . 1 ,   j e d o c h   w u r d e   v o r  

Z u g a b e   d e r   C h l o r h y d r o x y p r o p a n s u l f o n s ä u r e *   1  S t d .   b e i  8 0  -  
90°C  n a c h   Z u g a b e   von  4 ,8   g  ( 0 , 0 6   Mol)  50 %  N a t r o n l a u g e  

g e r ü h r t .  

Das  P r o d u k t   i s t   n a c h   ü b e r   6  Mon.  n o c h   k l a r .  

*   ( N a - S a l z )  

B e i s p i e l   5 

U m s e t z u n g e n   m i t   A c r y l s ä u r e  

5 .1   O h n e  a l k a l i s c h e  V o r b e h a n d l u n g  

7 5 , 0   g  ( 0 , 3   Mol)  P r o d u k t   aus   V e r s u c h   1.1  w u r d e n   m i t  

2 1 , 6   g  ( 0 , 3   Mol)   A c r y l s ä u r e   v e r m i s c h t   und   4  S t d .   b e i  
80°C  g e r ü h r t   und  d a n n   m i t   145  g  W a s s e r   v e r d ü n n t .   D a s  

P r o d u k t   w i r d   n a c h   2  Wochen  t r ü b .  

5 . 2   M i t  a l k a l i s c h e r  V o r b e h a n d l u n g  

7 5 , 0   g  ( 0 , 3   Mol)  P r o d u k t   aus   V e r s u c h   1.1  w u r d e n   m i t  

4 , 8   g  ( 0 , 0 6   Mol)  50  %  N a t r o n l a u g e   1  S t d .   b e i   8 0 ° C  

g e r ü h r t   und   d a n n   wie   u n t e r   4.1  w e i t e r b e h a n d e l t .  

Das  P r o d u k t   b l e i b t  >   6  Mon.  k l a r .  



1.  V e r f a h r e n   z u r   R a f f i n a t i o n   des   r o h e n   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e s  

a u s   A m i n o a l k y l a l k a n o l a m i n e n   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l  

u n d   F e t t s ä u r e n   m i t  6   b i s   22  C - A t o m e n   und  g e w ü n s c h t e n f a l l s  

z u r   n a c h f o l g e n d e n   A l k y l i e r u n g   und  g e g e b e n e n f a l l s   Q u a t e r n i e -  

r u n g   d e s   g e r e i n i g t e n   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e s   zu  A m p h o t e n s i -  

d e n   m i t   e r h ö h t e r   L a g e r s t a b i l i t ä t ,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

d a ß   man  das   r o h e   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t   aus   F e t t s ä u r e n   u n d  .  

A m i n o a l k y l a l k a n o l a m i n e n   e i n e r   a l k a l i s c h e n   H y d r o l y s e   u n t e r -  

w i r f t .  

2.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  d i e  

i n   d e r   a l k a l i s c h e n   H y d r o l y s e   e i n g e s e t z t e   A l k a l i m e n g e   a u f  

d i e   Menge   des   im  r o h e n   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t   v o r l i e g e n d e n  

D i a m i d   a b g e s t i m m t   w i r d   und  d a b e i   v o r z u g s w e i s e   w e n i g s t e n s  
e t w a   in   e q u i m o l a r e m   B e t r a g   und  i n s b e s o n d e r e  n i c h t   m e h r  

a l s   e t w a   3 - m o l a r e r   Menge  e i n g e s e t z t   w i r d .  

3.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r ü c h e n   1  und  2 ,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

d a ß   d i e   a l k a l i s c h   h y d r o l y t i s c h e   B e h a n d l u n g   b e i   T e m p e r a t u r e n  

v o n   e t w a   70  b i s   1000C  und  i n s b e s o n d e r e   im  T e m p e r a t u r b e r e i c h  

von   80  b i s   90°C  d u r c h g e f ü h r t   w i r d .  

4.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r ü c h e n   1  b i s   3,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

daß   m i t   A m i n o a l k y l a l k a n o l a m i n e n   d e r   a n g e g e b e n e n   a l l g e m e i -  

n e n   F o r m e l   g e a r b e i t e t   w i r d ,   in   d e n e n   m  e i n e   Zah l   von  2 

b i s   6,  i n s b e s o n d e r e   2 , 3   o d e r   6  und  n  d i e   Z a h l   2  o d e r   3  b e -  

d e u t e n .  

5.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r ü c h e n   1  b i s   4,  daß  m i t   r e i n e n   F e t t s ä u -  

r e n   o d e r   b e l i e b i g e n   F e t t s ä u r e g e m i s c h e n   des   a n g e g e b e n e n  

C - Z a h l - B e r e i c h s   und  i n s b e s o n d e r e   des   B e r e i c h s   von  C 8 - 1 8  

g e a r b e i t e t   w i r d .  
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