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Verbindungen der allgemeinen Formel |

R, R, O
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Ri80; | N(CH)n/ N-CH,C{2)-0R;|A® (1)
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F

< in der R, Alkyl mit 8 bis 22 C-Atomen, -{Z).- einen Oxal-
kyl- oder Polyoxalkylrest mit n Oxethyl- und/oder Ox-
propyleinheiten, R,, R, und R, Alkyl mit 1 bis 4 C-Atomen,

€ einen Rest -(Z),- oder R, auch Wasserstoff, R, Alkyl oder

@) Alkenyl mit 8 bis 24 C-Atomen, m eine Zahl von 2 bis 6,
n 0 oder eine Zahl von 1 bis 10, y eine Zahl von 1 bis 4
und A Chlorid oder Bromid bedeuten. Diese Verbindun-

Y™ gen dienen als Wascheweichspiilmittel. Sie werden her-
gestellt, indem man zun#chst ein Alkansulfonchlorid mit

o einem Polyamin und anschliessend mit einem Halogen-
essigséureester umsetzt,

(=
[+
u

Alkyi-Sulfonamido-alkylcarbonséure-ester, Verfahren zu deren Herstellung und deren Verwendung.
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Alkvi-Sulfonamido—~alikyvlcarbonsiure-ester,

Verfahren zu deren Herstellung und deren Verwendung

Dr.0T /Wa

Cegenstand der Erfindung sind quaterndre Alkyl-sulfonamico-

alkyvlcarbonsdure~ester der Formel 1

o
R T

—SO - - -~ N- -C= -0~
R1 b02 N \CH?) N CH2 c (Z)n O-R

S 11 ‘
M '_y R4

(-)
5 (1)

in der R1 Alkyl mit 8 bis 22 C-Atomen, -(Z)n— einen

Oxalkyl- oder Polyoxalkylrest

und/oder Oxypropvleinheiten, R R

2" 73

mit n Oxethyl

und R4 Alkyl mit

1 bis 4 C-Atomen ,einen FRest -(Z)n~ oder R2 auch Wasser-

7

stoff, R. Alkyl oder Alkenyl mit 8 bis 24

5
C—-atomen, nm eine Zahl von 2 bis 6,

O oder eine Zahl

von 1 bis 10, y eine Zahl von 1 bis 4 und A Chlorid

oder Bromid bedeuten.

Bevorzugt sind solche Verbindungen der Formel 1, in der

R1 Alkyl mit 10 bis 18 C-Atomen, R,

Wasserstoff, R3

und R4 = Methyl, m = 3, n =0, vy = 1 und RS Alkyl oder
Alkenyl mit 14 bis 22 C-Atomen und A Chlorid bedeuten.

Die guaterndren Verbindungen gemdB der Erfindung werden

hergeétellt, indem man zundchst ein Alkansulfochlorid

der Formel 2

R1*SOZC1

it einem Amin der Formel

(A¥]

(2)

{3)

k AT llell AL
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zu Alkansulfonamido—-aminen der Formel 4 umsetzt.

. T2 i3
R,l--SO2 —N—(CHz)m N—R4 {4)
Die Alkansulfonamido-amine der Formel 4'k6nnen auch
erhalten werden, indem ein Alkansulfochlorid der Formel 2
zundachst mit einem unsubstituiertgn Amin der Formel 6
H -NH-(CHZ)m .fNHZ . {6)
’ Yy

zu einer Verbindung der Forxrmel 7

R1-802 —NH—(CHz)m —NH2 {7)
y

umsetzt und diese dann durch Reaktion mit Ethylenoxid
und/oder Propylenoxid oder mit einem Alkylierungsmittel,
wie z.B. Dimethylsulfat oder Methylchlorid in die Ver-
bindung der Formel 4 iberfiihrt.

Die Alkansul fonamido-amine der Formel 4 werden bei erhdhter

Temperatur mit einem Halogenessigsdureester der Formel 5

2

L

X~-CH -co—(z)n—o-.-R5 (5)

in der X Halogen bedeutet,weiter umgesetzt. Man erhdlt

‘die Verbindung der Formel 1

[ 4

R R, O
& ) A (5
R1~SOZ- N"(CHz)m - ?-CH2~C—(?)n 0 R5_ 1
. y R,
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Als Amine der Formel 3 kommen z.B. N.N-Dimethylethylen-
diamin, Trihydroxyethyl-ethylendiamin, N.N-Dihydroxy-
ethylendiamin, sowie die éntsprechenden Propylendiamine,
Tetra- und Hexamethylendiamine in Betracht. Geeigneﬁ sind
auch alkylierte oder oxethylierte bzw. oxpropylierte Tri-
und Tetramine, wie Diethylentriamine oder Triethylentetra-
mine, die wenigstens noch ein Wasserstoff an einem '

Stickstoffatom aufweisen. \

_Als Amine der Formel 6 kommen insbesondere Ethylen- oder

Propylendiamin, Teframethylen— oder Hexamethylendiamin -

sowie Diethylentriamin und Triethylentetramin in Betracht.

Allgemeine Vorschrift zur Herstellung von Sulfonamido-

aminen der Formel 4

Zur Ldsung von 1 Mol Alkansulfochlorid in einem organischen

Lo&sungsmittel, wie z.B. Toluol oder Petrolether werden
langsam, z.B. innerhalb von 2 Stunden 2 Mol eines Diamins
der Formel 3 zugetropft. Man rihrt zur Vervollstdndi-
gung der Reaktion kurze Zeit nach, filtriert vom Amin-
hydrochlorid ab, wdscht die Ldsung mit Wasser und
destilliert das Losungsmittel ab.

Das Verfahren kann wie folgt abgedndert werden:

a) anstelle ven 2 Mol Amin der Formel 3 kann 1 Mol dieses

Amins und 1 Mol NaOH oder KOH verwendet werden,

b) anstelle 2 Mol Amin der Formel 3 kann 1 Mol dieses
Amins eingesetzt werden, wenn gleichzeitig NH_, durch

3
die Losung geleitet wird,

c) anstelle eines organischen Ldsungsmittels kann Wasser

verwendet werden, wobel das entstehende Salz mit dem

Wasser abgeschieden wird.

-BAD ORIGINAL
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Die Umsetzuﬁg des Alkansulfochlorids mit dem unsubstitu-
ierten AZmin der Formel 6 erfolgt in gleicher Weise.

Die hierbei erhaltene Verbindung der Formel 7 wird in
bekannter Weise durch Umsetzung mit Ethylenoxid
und/oder Propylenoxid oder durch Umsetzung mit .

einem Alkylierungsmittel in Gegenwart von NaOH

oder KOH bei erh8hter Temperatur, z.B. bei etwa

50 bis 80°C, in die ¥Verbindung der Formel 4 uberfuhrt

-Allgemeine Vorschrift zur Herstellung von Quats der

Formel. 1
1 Mcl einer Verbindung der Formel 4 wird ohne L&sungs-
mittel mit 1 Mol eines Halogenessigsdureesters der

Formel 5 unter Rihren auf etwa 70 bis 140°C, vorzugs-

- weise 90 bis 110°C, erhitzt, wobei die gquaterndre

Verbindung der Formel 1 entsteht.

Das gquaterndre Reaktionsprodukt kann sofort mit Wasser

auf die gewlinschte Konzentration eingestellt werden.

Die erfindungsgemdfen Verbindungen der Formel 1 eignen
sich als Wdscheweichspililmittel und werden in Form
wiBriger Dispersionen mit einem WirksubStanzgehalgpvon
etwa 1 bis 15 Gew.-% meist 4 bis 10 Gew.-% der Verbin-
dungen der Formel 1 im AnschluB an die Wdsche des

Textilmaterials in das letzte Splilbad gegeben.

Danach wird das Textilmaterial getrocknet. Diese W&sche-

Weichspﬁimittel—Dispersionen k6nnen aufBerdem noch weitere
Substanzen und Hilfsmittel enthalten, wie sie {iblicher-
weise in Wdscheweichsplilmitteln mitverwendet werden.
Hierzu gehSren z.B. kationische oder nichtionische
oberflidchenaktive Substanzen, Elektrolyte, Absduerungs-

mittel, organische KXomplexbildner, optische Aufhellungs-
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mittel oder LBsungsvermittler sowie Farb- und Duftstoffe.
Die Produkte dienen zur zusitzlichen Beeinflussung des
Wgrehgriffs oder sonstiger Eigenschaften der zu behan-
delnden Textilien oder zur Viskositdtseinstellung,

der pH-Regulierung oder zur ErhShung der Kiltestabilitét
der ILdsungen.

Die Verbindungen gemiB der Erfindung vefleihen beliebigen
Textilmaterialien, besonders solchen aus natiirlicher

oder regenerierter Cellulose, Wolle, Celluloseacetat,
Triacetat, Polyémid, Polyacrylnitril, Polyester, Poly-
propylen einen angenehm und weichen Griff. Besonders
vorteilhaft ist der Einsatz als Wdschenachbehandlungs-
mittel fiir Frottee- und Leibwdsche.

Beispiel 1

Zur Losung vcn 315 g (1 Mol) eines sek. Alkansulfochlorids
mit R1 = Ci3.48 in 300 ml Toluol werden innerhalb

2 Stunden 204 g (2 Mol) N.N-Dimethyl-1,3-propylendiamin
zugetropft. Man rithrt 1 Stunde bei 50°C nach, filtriert
vom Aminhydrochlorid ab, widscht einmal mit Wasser und
destilliert das Toluol ab. Es werden 380 g N-(3-Di-
methylamino-propyl)-alkansulfonamid (Verbindung 4 a)
erhalten, das mit 340 g (1 Mol) Chloressigsdureester

mit R = Ci6-20 auf 90°C erhitzt und bei dieser Temperatur
2 Stunden lang gerlhrt wird. Es wird in praktisch voll-

stdndiger Umsetzung die der Formel 1 entsprechende

quaterndre Verbindung 1 a erhalten.

v

Beispiel 2

Das gem&f Beispiel 1'hergestellte Amin 4-a wird mit 400 g
— ’ 2 o

: 5 = Cr0-22 auf 110°C

erhitzt und bel dieser Temperatur 2 Stunden geriihrt.

Es wird die Verbindung 1 b erhalten.

(1 Mol) Chloressigsdureester mit R

BAD ORIGINAL __q?
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Beispiel 3

Durch Umsetzung der Verbindung 4 a aus Beispiel 1
mit 335 g (1 Mol) Chloressigsfureester mit Re = Cuyqg
bei 85°C w&hrend 2 Stunden unter Rithren erh&lt man

die Verbindung 1 c.

Beispiel 4

Nach der in Beispiel 1 beschriebenen Arbeitsweise
wird aus 760 g (1 Mol) sek. Alkansulfochlorid mit
R
und 204 g (2 Mol) N.N-Dimethyl-1.3-propylendiamin

die Verbindung 4 b hergestellt. Die weitere Umsetzung

= C12_22, das noch Paraffin enth;lt

der Verbindung 4 b mit 340 g (1 Mol) Chloressigsdure-
ester mit R5 = C16-20 gemdB Beispiel 1 efgibt die
quaterndre Verbindung 1 d.

Beispiel 5

Zur ILdsung von 315 g (1 Mol) Alkansulfochlorid mit
R, = Ci3-18 in 300 ml Petrolether werden 192 g

(1 Mol) Trihydroxethylethylendiamin und 80 g (1 Mol)
50 %ige Natronlauge gleichzeitig zugetropft. Es wird
noch 1 Stunde bei 60°C gerlihrt, danach mit Wasser nach-
gewaschen und das LOsungsmittel abdestilliert.
Durch-Umsetzung der so erhaltenen Verbindung 4 e mit
340 g (1 Mol) Chloressigester mit R. = C

5 16-20
Beispiel 1 erhdlt man die Verbindung 1 e.

wie im

Beispiel 6

Zu 760 g (1 Mol) paraffinhaltigem Alkansulfochlorid
mit R1 = C12_22 in 500 ml Toluol wird das Umsetzungs-—
produkt von 103 g (1- Mol) Diethylentriamin mit 224 g

-
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(4 Mol) Propylenoxid zugetropft,;, wobeil gleichzeitig
Ammoniak durch die I8sung geleitet wird.

Man saugt ab, wédscht mit Wasser und destilliert das
Toluol ab. Weitere Umsetzung der so erhaltenen Ver-

bindung 4 f wie im Beispiel 1 mit 484 g (1 Mol)

Chloressigester mit -(Z)n- = (O?H~CH2—)6 und Rg = Ci4-18
liefert die Verbindung 1 £. CH3
Beispiel 7

Zu 760 g (1 Mol) paraffinhaltigem Alkansulfochlorid mit
R1 = C12—22 werden 120 g (2 Mol) Ethylendiamin langsam
zugetropft. Es wird noch 2 Stunden bei 50 bis 70°C
nachgertthrt und danach abgesaugt. Es werden 500 ml
Methanol zugegeben, geriihrt und die entstandene Paraffin-
phase abgetrennt. Nach Abdestillieren des restlichen
Methanols wird mit w&Briger Natronlauge gewaschen,

dann werden bei 90 bis 110°C 2 Mol Ethylenoxid
angelagert. Die so erhaltene Verbindung 4g wird bei
115°C unter Rihren wdhrend 2 Stunden mit 335 g (1 Mol)
Chloressigsédureester mit R. = C zu der Verbindung

5 14-18
1g umgesetzt.
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PATENTANSPRUCHE :

1. Verbihdungen oder Mischungen von Verbindungen der
" allgemeinen Formel 1 ‘

R
2
|

R1-802~ N- (CH

R, "0
(#)]3
- N-

l

R

wm

CH -c-(z;n—o»R' alr)

Z)m 2 5

(1)
Yy 4

10 in der R1 Alkyl mit 8 bis 22 C-Atomen: —(Z)n— einen
‘Oxalkyl- ~  oder Polyoxalkylrest mit n
Oxethyl- und/oder Oxypropyleinheiten,Rpr Ry und R,
Alkyl mit 1 bis 4 C-Atomen, einen Rest —(Z)n- oder
R, auch Wasserstoff, R, Alkyl oder _

i5 Alkenyl mit 8 bis 24 C-Atomen, m eine Zahl von 2 bis 6,
n O oder eine Zahl von 1 bis 10, y eine Zahl von
1 bis 4 und A Chlorid oder Bromid bedeuten.

2. Quaterndre Alkyl-sulfonamido-alkylcarbonsdureester
20 oder deren Mischungen der allgemeinen Formel 1
gemdsB Patentanspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
daB in der Formel R1 Alkyl mit 10 bis 18 C-Atqmeh,
R2 Wasserstoff, R3 und R4 Methyl, m = 3, n'= O,
Yy = 1T und R5 Alkyl oder Alkenyl mit 14 bis 22 C~Atomen

25 - und A Chlorid bedeuten.

3. Verfaghren zur Herstellung voh quaterndren Alkyl-
sulfonamido-alkylcarbonsdureestern der Formel 1
gemdB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daf man

30 ein Alkylsulfonamido-amin der Formel 4

/?2 \?3 '
R,-SO —N~(CH£) N-R (4)

1 2 I 4 4
v



10

0071993

-9 - HOE 81/F 197

in der R1, R2, R R, und m und y die im Anspruch 1

3" T4

genannten Bedeutungen besitzen, bei erhdhter
Temperatur mit einem Halogenessigsdureester der
Formel 5

X~CH,=CO-(2) ~O-R, (3)

2

in der X Halogen Bedeutet und R_. und (Z)n die in

5
Anspruch 1 genannten Bedeutungen besitzen, umsetzt.

Verwendung von quaterndren Alkyl-sulfonamido-alkyl-
carbonsdureestern der Formel 1 gemdf Anspriichen 1
oder 2 als Wdscheweichsplilmittelrohstoff.
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