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Verfahren zur Raffination des rohen Kondensationsproduktes aus Aminoalkylatkanolaminen und Fettsiuren sowie
gewiinschtenfalls zur anschliessenden Gewinnung von Amphotensiden mit erh6hter Lagerstabilitit.

@ Das rohe Kondensationsprodukt aus Cg.,,-Fettséuren
und Aminoalkylalkanolaminen der Formel: H,N-
(CH,)-NH~(CH,),-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 dquimolarer Menge eingesetzt wird. Es kann mit rei-
nen Fettsduren oder beliebigen Fettsduregemischen gearbei-
tet werden.

Das raffinierte Produkt liefert bei anschlieRender Alkylie-
rung und ggf. Quaternierung verbesserte Amphotenside mit
erhohter Lagerstabilitat.

Durch die hydrolytische Behandlung vor der Alkylierung
verringert sich der Gehalt an stérenden Nebenprodukten im
fertigen Tensid. Im Laufe der Reaktion gebildetes Diamid wird
durch wifdrige Lauge an der tert. Amid-Gruppe quantitativ in
das Monoamid der prim. Amino-Gruppe und Fettsdure
gespalten. Kostspielige Reinigungsschritte wie Riickgewin-
nung des Aminuberschusses oder Destillation von Imidazolin
sind nicht mehr erforderlich.
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Ein wichtiges Verfahren zﬁr Herstellung von Amphotensiden
geht von Kondensationsprodukten N-monosubstituierter Alky-
lendiamine aus, die in einer weiteren Reaktion mit Alkylie-
rungsmitteln, beispielsweise Natriumchloracetat, alkyliert
werden. Produkte auf Basis von N-Aminoethylethanolamin und
Fettsduren spielen als hautfreundliche Tenside eine groBe
Rolle. ’

Das Verfahren zur Herstellung solcher Verbindungen ist
grundsdtzlich aus den US-PSen 2 528 378, -2 528 379 und

2 528 380 bekannt.Wdhrend man fritlher der Annahme war, daB
bei dieser Reaktion Alkylierungs—- bzw. Quaternisierungspro-
dukte des Imidazoiins entstehen wiirden, ist heute erwie-
sen, daB es sich iiberwiegend um Alkylierungs- bzw. Quater-
nierungsprodukte von Aminoamiden handelt, die durch Hydre-
lyse der Imidazolin-Zwischenstufe im wdBrigen Milieu ent=>

stehen, siehe hierzu beispielsweise DE-AS 1 084 414.

Grundsdztlich verfdhrt man bei der Herstellung dieser Ten-
side derart, daB ca.1 Mol Fettsiure bzw. Fettsiuregemisch
mit einem Mol eines Aminoalkylalkanolamins - insbesondere
Aminoethylethanolamin - unter allmdhlicher Steigerung der
Temperatur, zuletzt im Vakuum, kondensiert werden. Dieses
Kondensationsprodukt wird dann mit wechselnden Mengen eines
Alkylierungsmittels, beispielsweise Natriumchloracetat,
iblicherweise in wdBrig alkalischer L&sung ins Amphotensid
Uberfiihrt. Einzelheiten zu diesen Verfahrensstufen finden
sich in der zitierten Literatur, vergleiche hierzu weiter-
hin Dr. K. Lindner "Tenside-Textilhilfsmittel-Waschrohstof-
fe" Wissenschaftliche Verlags GmbH, Stuttgart 1964, Seiten
1041/1042 und die hier zitierte Originalliteratur sowie
DE-0OS 27 52 116, offengelegte europiische Patentanmeldung
0071 006 und US-PSen 2 773 068 und 3 408 361.
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Die Qualit&dt der erhaltenen Amphotenside und insbesondere
ihre Lagerstabilitdt wird in'entscheidender Weise von der
Reinheit des in der ersten Kdndensationsstufe érhaltenen
Imidazolinderfvats bestimmt. Die Réaktion,,zwischen Fett-
siuren und Aminoalkylalkanolaﬁinen verléuft nicht7nur in
Richtung auf die Bildung des gewiinschten Imidazolinderiva-
tes, mehrfache Nebenreaktionen komplizieren das Reaktions-
geschehen. Die Bedeutung dieses Aspekts ist erst in letzter
Zeit wieder herausgesteilt worden, siehe hierzu E. G. Lomax
"New and improved bélanced'amphoterics", Manufacturing

Chemist and Aerosol News, -Band 50 Nr. 8, August 1979, Sei-

ten 39 und 41. Beschrieben wird hier beispielsweise ,daB die

unerwiinschten Nebehreaktionen,in,der Stufe der Imidazolin-
bildung durch einen ﬁberéchﬁB an Aminoethylethanolamin zu-
riickgedrangt werdenrkénnen, wobei jedoch diéser Uberschus
am Reaktionsende durch Destillatidn,entfernt werden mufB. °
Bberschiissiges Aminoethylethanolamin kann seinerseits je-
doch durch Zykiisierung zum Piperazin neue'Schwierigkeiten
bringen. Die Reinheit des'in;érster'Reaktionsstﬁfe gewonne-
nen Imidazolins hat entscheidenden EinfluB auf die Lager-
stabilitdt der durch anschliefende Alkylierung gewonnenen

Amphotenside bzw. ihrer wédBrigen L&sungen. Auch nur gerin-

“da

ge Verunreinigungen filhren nach kiirzerer oder l&ngerer Lager-

zeit zur Abscheidung einer festen Phase, sei es in Form von
Triibungen oder Niederschldgen. Solche Produkte sind filir die
praktische Verwertung'unbrauchbarroder zumindest von nur

beschridnktem Wert.

Die Erfindung geht von der Aufgabe aus, im Rahmen der Her-
stellung der hier geschilderten Klasse von Amphotensiden
Verbesserungen zu schaffén, die insbesondere in einer erh&h-

ten Lagerstabilitidt der Amphotenside gekennzeichhet sind.

Die Erfindung will dabei -auf m8glichst einfache Weise durch

‘Einschaltung eines einiachen Reinigungsschrittes am primir

erhaltenen Kondensat aus Aminoalkylalkanolamin und Fettsidure

hier vorliegende, stdrende Nebenprodukte beseitigen. Die
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Erfindung will damit bisher iibliche kostenaufwendige Um-
wege zur Gewinnung eines mdglichst reinen Kondensations-
produktes dieser ersten Verfahrensstufe l{iberfliissig ma-

chen.

Die Lehre der Erfindung geht von der iiberraschenden Fest-
stellung aus, daB das rohe Kondensationsprodukt aus Fett-
sduren und Aminoalkylalkanolaminen durch eine einfache

alkalische Hydrolyse zu einem raffinierten Produkt umge-

wandelt werden kann,das- bei.der anschlieBenden Alkylierung

und gegebenenfalls Quaternierung verbesserte Amphotenside

mit insbesondere erhBhter Lagerstabilitdt liefert.

Gégenstand_ger Erfindung ist dementsprechend ein Verfahren
zur Raffination des rohen Kondensationsproduktes aus Amino-

alkylalkanolaminen der allgemeinen Formel
HZN—(CHZ)m—NH—(CHZ)n—OH

und Fettsduren mit 6 bis 22 C-Atomen und gewlinschtenfalls
zur nachfolgenden Alkylierung und gegebenenfalls Quaternie-
rung des gereinigten Kondensationsproduktes zu Amphotensi-
denmit erhShter Lagerstabilitdt, wobei dieses Verfahren
dadurch gekennzeichnet ist, daB8 man das rohe Kondensations-
produkt aus Fettsduren und Aminoalkylalkanolaminen einer

alkalischen Hydrolyse unterwirft.

Im erfindungsgemdBen Verfahren wird vorzugsweise die in
dieser alkalischen Hydrolyse eingesetzte Alkalimenge auf
die im rohen Kondensat vorliegende Menge des Diamids der
allgemeinen Formel

R-CO—NH—(CHZ)m—N—CO-R
L
CHZ)n—OH

abgestimmt. Dabei wird insbesondere die Alkalimenge in

dieser Verfahrensstufe so bemessen, daBl sie vorzugsweise
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in wenigstens etwa eqguimolarem Betrag zum Diamid im rohen

Kondensationsprodukt'vorliegt.

Die Erfindung geht von der'Feststellung'aus, daB sich der
Gehalt an stdrenden Neben@rqdukten im fertigen Tensid
drastisch senken 1#Bt, wenn man das Fettsiure/Amin-Konden-
sationsprodukt vor einer weitéren'Réaktioh'mit Alkylierungs-
mitteln einer alkalischen VorBehandlung in wdBrigem Milieu
unterzieht. Wie sich anhand von Versuchen zeigen liefB, wird
insbesondere im Laufe der Reaktlon geblldetes Diamid durch
wdBrige Lauge an der tert Amld-Gruppe qguantitativ in das
Monoamid der prlmaren Amlno Gruppe und Fettsaure gespal-
ten. Die Fettsdure bildet bel der erflndungsgemaﬁen Rei-

nigungsbehandlung Seife, die im Reaktlonsgemlsch verblei-

ben kann.

Es ist tatsdchlich auBerbrdentlich érstaunlich, daB die
bisher nur mit vergleichsweise kostspieligen Reinigungs-
schritten zu beWéltigendeh Schwierigkeitén bezliglich der
Lagerstabilitédt der in letzter Stufe7erhaltenen'Amphdten~
side durch die erflndungsgemaBe Zw1schenbehandlung besei-
tigt werden. Hier mu8 jedochberuck51chtlgt werden, dasB

die Alkyllerung und gegebenenfalls Quaternierung des in
erster Stufe erhaltenen Reakﬁioﬁsproduktes'— mit beispielswel
se Natriumchloracetat f”_im'wéBrig'alkalischén Milieu er-
folgt, wobei Verfahrensbedinguﬁéen bezﬁglich'Temperatur

und Alkalitidt gewdhlt werden, die mit den Bedingungen

des erflndungsgemaﬁen Zw1schenschr1tts mindestens ver-
gleichbar sind. Es war nlcht zu erwarten, daB die erfin-
dungsgeméB vorgesehene separate alkalische Hydrolyse des
rohen Kondensationsprodﬁktes aus déﬁrersten Verfahrens-
stufe bessere Ergebnisse liefern kﬁﬁnte als eine entspre-
chende wéBrig—alkalische7Behandlung im Zuge der Alkylierung

bzw. Quaternierung des Kondensationsproduktes.
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Durch die erfindungsgem&Be alkalische Vorbehandlung werden
jedoch Produkte erhalten, die auch nach Verdﬁhnung lénger'
als 6 Monate klar bleiben. Kostspielige Reinigungsschritte
wie Riickgewinnung des Aminiiberschusses oder Destillation
des Imidazoliﬁs sind nicht mehr erforderlich.

Die erfindungsgemd@Be alkalische hydrolytische Behandlung
erfolgt vorzugsweise bei Temperaturen von etwa 70 bis 100°¢,
insbesondere im Temperaturberéich von' 80 bis 90°C. Als Alka-
lien eignen sich insbesondere Alkalihydroxide, vor allem
Natriumhydroxid. Die Alkalimenge liegt vorzugsweise im Bereicl
des etwa 1- bis 3-fachen deé.eqﬁimolaren Alkali-~ '
bedarfs, bezogen.auf das im Kondensationsrohprodukt vorlie-
gende Diamid. Insbesondere wird mit Alkalimengen im Bereich
voﬂ 1 bis 2 Equivalenten, bezogen auf Diamid, gearbeitet.

Das Kondensationsrohprodukt wird zur erfindungsgem&fen alka-
lischen Hydrolyse zweckmdfigerweise in einer Wassermenge'-
suspensiert, die dem 0,5- bis 10-fachen, insbesondere dem

1- bis 5-fachen des Kondensationsrohproduktes entspricht.

Die wdBrige alkalische Hydrolyse wird bis zur praktisch voll-

" st@ndigen Beseitigung des als Nebenprodukt vorliegenden Di-

amids durchgefiihrt. Der Diamidgehalt des Rohprodukts und
sein Absinken bei der erfindungsgemd&fen Behandlung kann in
bekannter Weise z.B. durch Arbeiten mittels Ionenaustauscher

bestimmt werden.
Als Aminoalkylalkanolamine der allgemeinen Formel
HZN—(CHZ)m—NH_(CH2)nTOH

werden insbesondere solche Verbindungen eingesetzt, in denen
m den Wert von 2 bis 6 und n den Wert von 2 oder 3 aufwei-~
sen. Die Bedeutung von m ist vorzugsweise 2,3 oder 6, die
bevorzugte Bedeutung fiir n ist 2. Das fiir die Praxis wich-
tigste Ausgangsamin der hier betroffenen Art ist Aminoethyl-
ethanolamin. Die zur Rondensation mitverwandten Fettsduren
weisen Kohlenstoffzahlen im Bereich von 6 bis 22 auf, wo-

bei besondere Bedeutung der Bereich von 8 bis 18 C-Atomen



—— r ————— —

10

15

20

| 25

30

35

» e
b Y N
4 ) N
A 3 A

. . . . .o

1 h] L) 3 hl I I ] L}

A} h ¥ Al h ] hl Al 3
Y TN TY Y A bl

. 10040346

hat. Die Carbonsduren k&nnen als reine Romponenten oder
auch als Mischungen vorliegen. Sie,kénnén'dabei,natﬁrli-
chen und/oder synthetischen Ursprungs sein. ' , Lo
Das im Sinne der Erfindung durch die alkalische Hydrolyse
vorbehandelte Kondensationsprodukt wird dann in an sich
bekannter Weise zum'fertigén,Amphotensid umgéwandelt; Auch
hier gelten wieder die Angaben des 2itierten umfangreichen
Standes der Technik. Die erfindungsgemife VOrbehandlung
erweist sich dabei als wertvollrnicht nur fliir die Herstel-
lung der sogenannten Imidazolinium?Tenside, sie ist viel-
mehr vielfdltig anwendbar. Klare und lagerbestidndige Pro-
dukte werden auch erhalten bei Uméetzung der alkalisch
behandelten Amin—Kondensationsprodukte mit Alkylierungsmit-
teln von der Art der Chlorhydroxy?ropansulﬁonsﬁure, des
Propansultons sowie bei der Alkylierung'mit vinylogen .
Verbindungen wie Acrylsédre bzw. Acrylsdureester mit
-anschlieBender Verselfung und 2-Acrylam1do 2-methylpropun-
sulfonsdure bzw. den entsprechenden Alkallsalzen.

Die Amphotensiderkénnen je nach Strukﬁur und AusmaB der
Umsetzung in zweiter Reaktionsstufe:alkylierten uhd’geQ
gebenenfalls quaternierten Stiékstoff aufweisen. Die Er-
findung umfaB8t in einer weiteren'Aﬁsfﬁhrungsfdrm'die Her-
stellung solicher Amphotenside,uhtér Vé:wehduhg eines Kon-
densationsvorproduktes, das nach dem geschiidérten alka-
lisch hydrolytlschen Verfahren der Erflndung behandelt

e

worden ist. _ ' ' A -

In den folgenden Beispielen beziehen'sigh'die Prozentan-
gaben auf Gew-%. Der Diamidgehalt wird wie félqt bestimmt:
Das Kondensationsprodukt wird als alkohollsche Losung tiber
einen stark sauren Ionenaustauscher ‘geschickt. Das Eluat
wird eingedampft und der verbleibende Riickstand in Relation
zur Einwaage cesctzt, Durbh 33ét1mmung der S.Z. und des

Gesamtstlckstoffs 148t sich die Diamidmenge errechnen.
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Beispiel 1

Kondensationsprodukte von Fetts#uren mit Aminoethylethanol-

amin [ ' i

i
1

1.2

e o A s b . S s Pty . P St o e e S

In einem Dreihalskolben, versehen mit Rilhrer, Stickstoff-
durchfluf, Thermometer und Destillationsaufsatz wurden
208 g (1 Mol) Kokosfettsiure C8/18 mit 104 g (1 Mol)
Aminoethylethanolamin vermischt und langsam auf 200°c
erhitzt; Dauer ca. 6 Std. Nach Abdestillation von ins-
gesamt 20 g aminhaltigem Wasser wurden ca. 290 g einer
langsam erstarrenden, gelben Masse erhalten, die folgen-

de KXennzahlen aufwies:

§.2.. ’

NK.- 9,5 %
3

Ntitr. 4:7 %

Diamid~Gehalt (ermittelt iiber Ionenaustauscher) 16,1 %
(= 0,04 Mol/100 g). Eine UV-spektrosk. Untersuchung bei
230 mm ergab einen Imidazolingehalt von 8,0%.

Molverhdlntis 1_: 1,1
Wie unpter 1.1 beschrieben wurden 208 g (1 Mol) Kokos-

fettsdure mit 114,5 g (1,1 Mol) Aminoethylethanolamin
kondensiert.

Erhalten wurden ca. 300 g einer langsam erstarrenden,

gelben Masse mit folgenden Kennzahlen:
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s.z. 2,3
Ny 10,2 %
'Ntitr. 5,67%,

Diamid-Gehalt 10 7 % (— 0,02 Mol/100 g)
Imldazolln—Gehalt 3,0 %

Molverh&ltnis 1.:. 1,5

1.3 Molverhaltnis_1.: 1
Wie unter 1.1 beschrleben, wurden 208 g (1 Mol) Kokos—
fettsdure mit 156 g (1,5 Mol) Amlnoethylethanolamln
unter langsamem Aufheizen so. konden51ert das wdhrend
‘der Reaktion der Gehalt an freiem Amln mogllchst hoch
blieb. Reaktlonstemp. bis 180 c, zuletzt bei ca. 14
mbar. Nach dem Abdest;llleren des uberschuss;gen Amins
verblieben ca. 270 g Riickstand mit folgenden Kennzahlen:
N 10,3 8.
J S
,Ntitr; 22 R
Diamid-Gehalt 2, 7 % (— 0 006 Mol/100 g)
Imidazolin-Gehalt 96 % :
Beispiel 2

Umsetzungen mlt Natrlumchloracetat

- — —— —— . b " o Bt S > o R e Sy S Pt S i ot o i

2.1.1. 90 g (O 3 Mol, errechnet aus N ) Produkt aus

Versuch 1.1 wurden mit 148 g Wgszer dlsperglert
und bei 60°C m1t 203 g {o,7 Mol) elner frisch be—
reiteten 40 %1gen Natrlumchloracetat,Losung ver-
setzt. Beim Zugeben von 56 g (0,7 Mol)rsbw%iger
Natronlauge stieg der pH—Wert auf 11,52 an. Man

rilhrte 2 Std bei dieser Temperatur und erhohte

]
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dann fir 1 Std. auf 80°C; der pH-Wert fiel lang-
sam auf ca. 10. Das ca. 40 %ige Produkt begann
nach 2 Tagen bei R.T. einzutriliben.

80 g (0,32 Mol, errechnet aus N ) Produkt

titr.

aus Versuch 1.2 wurden mit 134 g Wasser disper—.

: giert'und bei 60°C mit 214 g (0,74 Mol) einer

frisch bereiteten 40 %igen LOsung von Natrium-
chloracetat versetzt. Alsdann lieB man bei 60°C
58,8 g (0,74 Mol) 50 %ige Natronlauge zulaufen,
hielt die Mischung 2 Std. auf 60°C und erhdhte
die Temperatur alsdann auf 80°C; der pH-Wert

stellte sich bei Zugabe der Natronlauge auf 11,5

‘ein und sank nach 1 Std. Erhitzen bei 80°C lan-

sam auf 10,1 ab.

Erhalten wurde eine klare Lésung mit ca. 40 %

Feststoffgehalt, die jedoch bereits nach 2 Tagen
bei R.T. einzutriiben begann.

2.1.3 90 g (0,3 Mol) Imidazolin aus Versuch 1.3 wurden

mit 134 g Wasser dispergiert, 1 Std. bei 60°C
gehalten und alsdann mit 203 97(0’7 Mol) einer
frisch bereiteten 40 % Natriumchloracetat-L&sung
versetzt. Alsdann wurden 56 g (0,7 Mol) 50 % Na-
tronlauge zugesetzt. Der pH-Wert stieg auf 11,6
an. Es wurde 2 Std. bei dieser Temp. und eine
weitere Std. bei 80°C geridhrt. Nach ca. 10 Wo-

‘chen Aufbewahrung bei R.T. zeigtén sich die er-

sten Triibungserscheinungen.

S a
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r-aus Versuch 1.1, enthaltend 0,035 Mol Diamid,
wurden in 148 g Wasser dispergiert, mit 1,2 g
50 ¢ NaOH (0,015 Mol) versetzt und 1 Std. bei.
go - 90°C gertihrt. Danach wurde verfahren wie

unter 2.1.1. beschrieben.

Das Produkt fd1llt klar an wie unter 2.1.1,
triibt jedoch nach 6 Tagen auch ein, da nicht -

alles Diamid verseift wurde.

b) Der Versuch wurde wiederholt ﬁnter Zusatz von
4,8 g 50 % NaOH (0,06 Mol).
Das Diamid wurde, wie auch die Analyse zeigte,
guantitativ zum Monoacylprodukt verseift, das

Produkt ist auch nach » 6 Mon. noch klar.

2.2.2 80 g (0,32 Mol) Produkt aus Versuch 1.2 wurden

in 60 g Wasser dispergiert, mit 4,8 g (0,06 Mol)
50 % Natronlauge versetzt und 1 Std. bei 80°¢c
gerihrt. '

Nach weiterer Umsetzung, wie unter 2.1.2 beschrie-
ben, wurde ein Tensid erhalten, das auch nach } 6

Mon. noch klar ist.

Aus den Versuchen 2.1.1. - 2.1.3 sowie 2.2.1 und
2.2.2 ist ersichtlich:

- . Auch die'Verwendung eines sehr reinen Imidazolins

als Vorstufe (2.1.3) £fiihrt nicht zu der Qualitdts-
verbesserung, wie sie selbst bei diamidreichen
Rohstoffen (1.1 u.” 1.2) nach alkalischer Vorbe-

handlung erreicht wird. Zweckmdfigerweise wird
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eine Natronlaugemenge eingesetzt, die &gquivalent,
am besten jedoch etwa doppelt so hoch ist, wie

.aufgrund des Diamid-Gehalts erforderlich ist.

Beispiel 3

Umsetzungen mit 2-Acrylamido-2-methylpropansul fonsdure (AMPS)
bzw. Na-Salz

. 75,0 g (0,3 Mol, errechnet aus Ntitr ) Produkt aus Ver-
such 1.2 wurden in 200 g Wasser suspendiert, mit 80,6 g
(0,39 Mol) AMPS versetzt und dann mit 31,2 g (0,39 Mol)

50 % Natronlauge. Es wurde 4 Std. bei 80°¢c gerihrt.

15

Das fertige Produkt ist klar und diinnflissig, zeigt

: jedoch nach 2 Tagen bereits Abscheidungen.
20

e

75.0 g (0,3 Mol) Produkt aus Versuch 1.2 wurden in 200 g
Wasser suspendiert und 1 Std. mit 4,8 g (0,06 Mol) 50 %
Natronlauge bei 80 - 90°C geriihrt. Weitere Umsetzung

‘ 3.2 Mit_alkalischer Vorbehandlung
!

wie unter 3.1. Das Produkt ist auch nach » 6 Mon. noch

v6llig klar.

Beispiel 4

30

Umsetzungen mit Chlorhydroxypropansulfonsdure bzw.Na¥Salz

75 g (0,3 Mol) Produkt aus Versuch 1.2 wurden in 200 ml

35 . '
Wasser dispergiert, mit 63,6 g (0,3 Mol) Chlorhydroxy-

. * , ,
propansulfonsdure versetzt und in 30 Min. bei 80°¢c
mit 24,0 g (0,3 Mol) 50 % Natronlauge. 4 Std. Nachreak-

)
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tion bei 50°c.
Das Endprodukt ist klar, triibt jedoch nach 3 Tagen ein.

4.2 Mit alkalischer Vorbehandlung

— o S —— — T, —— " . —— S S Gt . . —

-

Die Umsetzung erfolgte analog 3.1, jedoch wurde vor

5 Zugabe der Chlorhydroxypropansulfonsiure® 1 Std. bei 80 -
90°C nach Zugabe von 4,8 g (0,06 Mol) 50 % Natronlauge'
geriihrt. ~ ' . .

bDas Produkt ist nach tiber 6 Mon. noch klar.

*¥ (Na-Salz)

10 Beispiel 5 _ -

Umsetzungen mit Acrylsdure

75,0 g (0,3 Mol) Produkt aus Versuch 1.1 wurden mit
21,6 g (0,3 Mol) Acrylsdure vermischt und 4 Std. bei

15 80°¢ gerihrt und dann mit 145 g Wasser verdiinnt. Das
Produkt wird nach 2 Wochen triib.

5.2 Mit_alkalischer Vorbehandlung

. e o S S —— — ———— ————— ——— — — — o —

75,0 g (0,3 Mol) Produkt aus Versuch 1.1 wurden mit
4,8 g (0,06 Mol) 50 % Natronlauge 1 Std. bei 80°cC

20 geriihrt und dann wie unter 4.1 weiterbehandelt.

- Das Produkt bleibt > 6 Mon. klar.
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Patentanspriiche

1. Verfahren zur Raffination des rohen Kondensationsproduktes

:
|
|
|

aus Aminoalkylalkanolaminen der allgemeinen Formel

jyiatiano anin

!

HZN—(CHZ)m—NH-(CHZ)n—OH

und FPettsiuren mit 6 bis 22 C-Atomen und gewlinschtenfalls
5 - zur nachfolgenden Alkylierung und gegebenenfalls Quaternie-
rung des gereinigten Kondensationsproduktes zu Amphotensi-
den mit erhShter Lagerstabilitdt, dadurch gekennzeichnet,
daB man das rohe Kondensationsprodukt aus Fettsiuren und
Aminoalkylalkanolaminen einer alkalischen Hydrolyse unter-—
10 wirft. '

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB8 die

in der alkalischen Hydrolyse eingesetzte Alkalimenge auf

die Menge des im rohen Kondensationsprodukt vorliegenden
15 ~Diamid abgestimmt wird und dabei vorzugsweise wenigstens

etwa in equimoclarem Betrag und insbesondere nicht mehr

als etwa 3-molarer Menge eingesetzt wird.

3. Verfahren nach Anspriichen 1 und 2, dadurch gekennzeichnet,
daB die alkalisch hydrolytische Behandlung bei Temperaturen
20 von etwa 70 bis 100°C und insbesondere im Temperaturbereich
von 80 bis 90°C durchgefiihrt wird.

—t ere——— i a———

4. Verfahren nach Anspriichen 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet,
da8 mit Aminoalkylalkanolaminen der angegebenen allgemei-
nen Formel gearbeitet wird, in denen m eine Zahl von 2
bis 6, insbesondere 2,3 oder 6 und n die Zahl 2 oder 3 be-

i deuten.

25

5. Verfahren nach Anspriichen 1 bis 4, daB8 mit reinen Fettsiu-

: ren oder beliebigen Fettsduregemischen des angegebenen
C~-Zahl-Bereichs und insbescondere des Bereichs von C8—18

I 30 gearbeitet wird.
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