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@ Quartdre N-Alkyl-N,N',N"-Polyoxyalkyl-alpha-omega-diaminoalkylenfettsaureester, Verfahren zu deren Herstellung und

deren Verwendung.

@ Quartidre N-Alkyl,-N,N’,N’-polyoxyalkyi-a,w-diamino-
alkylenfettsdur-ester der Formel (1)

p eine Zahl von 1 bis 5, vorzugsweise 3 und

A ein Anion, vorzugsweise ein Halogen-, Methosuifat-
cider methophosphation

M " ()
| Ry-N-(eH,) -NAR, _ ) a fz A0
7CH-(CH) -0—F—
X " BRI T
/TH-(CH) -0~
- i [} n —J
| XY |
worin

R, Cg'Cgo A"(yl oder CG-C3Q A'kenyl,

Rz C1'C4'A|kyl, R3 C7-C29 Alkyl oder C7'C29-A'kenyl,

x und y Wasserstoff oder Methyl, wobei x und y jedoch
nicht gleichzeitig Methyl darstellen,

a0, 1 oder 2, :

n eine Zahl von 1 bis 11, vorzugsweise 1,

m 1 oder 2,

bedeuten. Diese Verbindungen werden hergestellt durch
Vel:estertx.ng der zugrundeiiegenden oxalkylierten Alkylendi-
amine mit Fettsduren und anschlieRRende Quaternisierung.

Man verwendet diese Verbindungen ais Wascheweichsplii-
mittel.
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Dr.0T/mh

Quartare.N-Alkyl-N,N',N'-polyqualkyl-o‘,CJ-diaminoalkylen-

fettsiureester, Verfahren zu deren Herstellung und deren

Verw

enqung

Gegenstand der Erfindung sind quartdre N-Alkyl-N,N',N'-poly-

oxyalkyl-cl,() -diaminocalkylen~fet

tsiureester der Formel (1)

— . T
Xy
1  {
52 ca-(cn)m-o -
8 8
——(H) >
S R1‘N‘(CH2)p‘N‘R\2_ _ 2 2 4°
_CH-(CH)m-O_—_v‘- 1 (CoR.) . (1)
X v n 3°3-2a
/CH-(CH) -0——
L. " ] m _n —
- Xy _
worin

R1 CB-C3O~, vorzugsweise C16-C]8-Alkyl oder CB-C3O-’ vor-
zugswelise C16-018-A1keny1,
R2 C1-Cu-Alkyl, vorzugsweise Methyl, R3 C7-C29-, vorzugs-
weise C15—C17-Alkyl oder C7-C29-, vorzugsweise C15-
Alkenyl,
x und y Wasserstoff oder Methyl, wobei x und y jedoch nicht

gleichzeitig Methyl darstellen,
1 oder 2,

0,
eine Zahl von 1 bis 11, vorzugswelse 1,
1 oder 2,

eine Zahl von 1 bis 5 , vorzugsweise 3 und

ein Anion, vorzugsweise ein Halogen-, Methosulfat- oder
Methophosphation
bedeuten.

> v g o p

Die Verbindungen der Formel (1) werden erhalten, indem man

eine Verbindung der Formel (2)
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oy
1 ]

LCH-(CH) _-0-4—H
e ~ N

e

. Ry-N-(CH, o~ [ 1

~CH-(CH) -0+4—H (2)
t ¢ 0 n
Xy R
/CH-(CH) _-0-7#-H
—' ' m —

X y n

in der Rl’ X, ¥, my, n und p die in Formel (1) angegebenen
Bedeutungen haben, mit einer Fettsdure der Formel 3

R3-COOH (3)

worin R3 die in Formel (1) angegebene Bedeutung hat, ver-
estert und das erhaltene Reaktionsprodukt mit einem Alky-

lierungsreagenz unter Einfligung des Restes R2 quaterniert.

Die Herstellung der Verbindungen der Formel (1) geht aus von
den Verbindungen der Formel (2). Sie werden erhalten nach be-
kannten Verfahren durch Oxalkylierung von Fettalkyl-alky-
lendiaminen wie z. B. Talgfetipropylendiamin (Schdnfeldt,
surface active Ethyleneoxide Adducts 1969 S. 97). Die Ver=-
esterung dieser Verbindungen erfolgt nach bekannten Methoden
mit einer Fettsdure in hdéhersiedenden inerten L&sungsmitteln
wie Toluol oder Xyleol oder bevorzugt ohne Lésungsdittel in
der Schmelze und unter Abdeckung mit einem Schutzgas. Bel
Versterung in einem LOsungsmittel wdhlt man als Reaktions- .
“temperatur cweckmifiigerweise die Ruckfluftemperatur des
Reaktionsgcnisches und entfernt das gebildete Reaktions-
wasser azeoirop. Bei Veresterung in Substanz wird das
Reaktionswasser direkt aus der Reaktionsmischung abdestil-
liert. Die Reaktionstemperaturen liegen hier bei 140 bis
220°C, bevorzugt bei 150 bis 180°C. Zur Beschleunigung

der Reaklion verwendet man einen sauren Katalysator wie z.B.
p-Toluolsulfonsdure., Die Vollstdndighkeit der Reaktion wird
Uber die Bestimmung der SAaurezahl kontrolliert.
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Das Molverhiltnis von Fettisiure zur Verbindung der Formel (2)
betrigt 1 bis 3, vorzugsweise 1 bis 1,9 Mol Fettsdure auf

1 Mol der Verbindung der Formel 2. Entsprechend dem gewdhl-
ten Molverh#ltnis erhilt man ein Gemisch der mono-, di- und
tri-Fettsiureester, vorzugsweise ein Gemisch, das hauptséch-
lich die mono- und die di-Ester enth&lt.

Das so erhaltene Gemisch der Fettsdureester wird dann in
einem Alkohol geldst oder in Wasser dispergiert und mit
einem Alkylierungsmittel bei Temperaturen unter 100°C,
vorzugsweise bei 40 bis 80°C zu den erfindungsgemédfen
quaterndren Produkten umgeéetzt. Man kann diese Reaktion
auch ohne jedes L6sungsmittel durchfihren. Nach Abdestil-
lieren des Wassers oder des LOsungsmittels erhzlt man so die
VerbindungenIQer Formel (1). Nach einer bevorzugten Aus-
fihrungsform stellt man nach der Alkylierung das Reaktions-
gemisch durch Zugabe von Alkali auf einen pH-Wert von 6 bis
7 und verwendet diese LOsung direkt weiter als Wascheweich-
spilmittel, gegebenenfalls nach entsprechender Verdiinnung

mit Wasser auf die gewlnschte Konzentration und Konfektio-
nierung.

Bevorzugte Diamine, die den Ausgangsverbindungen der Formel
(2) zugrunde liegen, sind die technisch verflgbaren Produkte
Talgfettpropylendiamin oder Stearylpropylendiamin. Es ist
aber gemiR der Erfindung ebensogut mdglich, andere Diamine
mit mehr oder weniger breiter Alkylketéenverteilung zZu
verwenden. Solche Diamine werden in bekannter Weise durch
Anlagerung von Acrylnitril an primidre Fettamine und an-

schlieRende katalytische Hydrierung der Propionitrile
hergestellt.

Zur Veresterung geeignete Fettsduren sind Produkte auf
natiiriicher oder synthetischer Basis, wie 2.B. Palmitin-
sdure, Stearinsiure, BehensiZure oder verzweigtkettige
Verbindungen aus der Oxo-Synthese, wie z.B. Isostearinsiure

bzw. Gemische der genannten, wie sie z.B. aus natiirlichen
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Schnitten anfallen, die sich vom Cocos8l oder Talg ableiten.
Als Alkylierungsmittel verwendet man zweckmd@Bigerweise
bevorzugt Methylchlorid oder Dimethylsulfat.

Die erfindungsgemZfen Verbindungen der Formel (1) eignen
sich als Wischeweichspliilmittel und werden in Form wdflriger
Dispersionen mit einem Wirksubstanzgehalt von 1 bis

15 Gew.-%, meist 4 bis 10 Gew.-% der Verbindungen der For-
mel (1) im AnschluB an die Wische des Textilmaterials in das
letzte Splilbad gegeben. Danach wird das Textilmaterial ge-
trocknet. Diese Wdscheweichspllmittel kdnnen aufRerdem noch
weitere Substanzen und Hilfsmittel enthalten, wie sie iib-
licherweise in W&scheweichspilmitteln mitverwendet verden.
Hierzu gehdren z.B, kationische oder nichtionische ober-
flédchenaktive Substanzen, Elekirolyte, Absduerungsmittel,
organische Komplexbildner, optische Aufheller oder Lésungs-~
vermittler sowie Farb- und Duftstoffe. Die Produkte dienen
zur zusitzlichen Beeinflussung des Warengriffs oder sonsti-
ger Eigenschaften der zu behandelnden Textilien oder zur’
Viskosititseinstellung, der pH-Regulierung oder zur Erh&hung
der KdltestabilitZt der L&sungen.

Die Verbindungen gem&B der Erfindung verleihen beliebigen
Textilmaterizlien, besonders solchen aus natiirlicher oder
regenerierter Cellulose, Wolle, Celluloseacetat, Triacetat,
Polyamid, Polyacrylnitril, Polyester, Polypropylen einen
angenehmen und weichen Griff. Besonders vorteilhaft ist der
Einsatz als Wd&schenachbehandlungsmittel fir Frottee- und
Leibw&sche.

BEISPIFL

1. Herstellung von N—C16-C18-alkyl-N,N',N'-tris-(2-
hydroxyethyl)-1,3-diaminopropan-di-stearinsiureester

In einetm 2 l-Riuhrkolben mit Gaseinleitung und Heizung
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werden 467 g (1,0 Mol) N-C,¢~C,g-alkyl-N,N' N'-tris-
(2-hydroxyethyl)-1,3~diaminopropan, 534 g (2,0 Mol)
Stearinsdure und 0,2 g ZnO vorgelegt, zum Schmelzen
gebracht und unter Stickstoffabdeckung und Rihren auf
170°C erhitzt. Nach 6-stiindiger Reaktionszeit zeigte
die RestsZurezahl.von 2,3 an, daf die Veresterung abge-
schlossen war und das Produkt in die Quaternierstufe
eingesetzt werden konnte.

Auf analoge Weise konnen die entsprechenden Cocosfett-

sdure-, Olsiure- oder Talgfettsdure-Derivate gewonnen
werden.

Durch entsprechende Veranderung der stdéchiometrischen
Verhéltnisse lassen sich auf gleiche Weise Mono~ und
Triester von N-C16-018-alkyl—N,N',N'—tris—(Z-hydroxy—
ethyl)~-1,3-diaminopropan herstellen.

Quaternierung von N-C16-C18—alkyl,N,N',N'ntris~(2-
hydroxyethyl)-1,3~-diaminopropan-di-stearinsiurcester mit
Dimethylsulfat

177 g gem&R 1. hergestellter Distearinsdureester wird in
einem Rihrkolben mit 180 g Isopropanol vermischt und auf
40 bis 50°C aufgeheizt. Bei dieser Temperaatur werden

innerhalb von ca. 30 Minuten 48 g Dimethylsulfat zuge-

tropft. Nach 3 Stunden werden 12 g Natriummethylat-L&sung
(35 $-ig in Methanol) und 9 g Dimethylsulfat zugegeben
und weltere 2 Stunden bei ca. 5006 gerihrt. Nach Zugabe

~von weiteren 9 g Natriummethylat-L&sung, wodurch der

pH-Wert auf 6,6 eingestellt wurde und Abkiihlen auf Raum-

temperatur, kann das Produkt in Weichspilformulierungen
eingesetzt werden.

Die Quaternierung der Mono- und TristearinsZureester mit
Dimethylsulfat analog der angegebenen Vorschrift liefer-
ten die entsprechenden Bis-Quats.
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1. Quartare N-Alkyl—N,N',N'-polyoxyalkyl-c{,bj-diamino-
alkylen;fettséureester der Formel (1)

P )

L

—
/LH (CH) - }-
x- (CH,) -NQ\\$C T (8,
H- (CH) -——-(COR )
3'3-a
/CH-(CH) -0 ;i-
] ' m _n
X Yy 3
worin
R1 C8-C30-Alkyl oder CS-C3O—Alkenyl
R3 C7-029—Alkyl oder C7-C29-Alkenyl,

x und y Wasserstoff oder Methyl, wobei x und y jedoch

=g g8 o p

nicht gleichzeitig Methyl darstellén,

ein Anion

bedeutet.

Verbindungen der Formel (1) nach Anspruch 1, wobei R

0, 1 oder 2,

eine Zahl von 1 bis 11,
1 oder 2,
eine Zahl von 1 bis 5 und

1

C1G—C18—Alkyl oder 016-018—A1kenyl, R2 Methyl, x und y

Wasserstoff,

nimi,

sulfat- oder Methophosphat-Ion bedeutet.

p 3 und A ein Halogenid-,

Metho-

Verfahren zur Herstellung von Verbindungen der Formel (1)

nach Anspruch 1,

Verbindung der Formel (2)

dadurch gekennzeichnet, daR man eine
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Pt

2)
CH (CH) -O}——H (2)
x y n

/CH-(CH) -0—Z-H
] 1 n
x Y

R,-N- -(cH

in der RT’ X, ¥, my, n und p die in Formel (1) angegebénen
Bedeutungen haben, mit einer Fettsiure der Formel 3

R3-COOH (3)

worin R3 die in Formel 1 angegebene Bedeutung hat, ver-
estert und das erhaltene Reaktionsprodukt mit einem

Alkylierungsreagenz unter Einfligung des Restes R2
quaterniert.

Verwendung der Verbindungen der Formel (1) nach An-
spruch 1 als Wascheweichspiilmittel.
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