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@ Hydroxyaminoalkane und deren Alkoxylierungsprodukte, ihre Herstellung und Verwendung.

@ Durch Epoxidierung von ungeséttigten Alkoholen oder
von Alkohol-Gemischen mit einem Gehalt an ungeséttigten
Alkoholen mit 8 bis 26 Kchlenstoffatomen erhélt man
Reaktionsprodukte, die man anschlieRend unter Bildung von
Hydroxyaminen bzw. Hydroxyamine enthaltenden Gemi-
schen mit Aminen umsetzt. Gewlinschtenfalis lagert man an
die Hydroxyamine bzw. an das Hydroxyamine enthaltende
Gemisch Ethylenoxid und/oder Propylenoxid an. Die Reakti-
onsprodukte finden Verwendung als Reinigungsverstérker in
Wasch-, Spiil- und Reinigungsmitteln. Waschmittel mit ein-
em Gehalt an diesen Reaktionsprodukten sind auBerdem
wischeweichmachend wirksam.
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"Hydroxyaminoalkane und deren Alkoxylierungsprodukte,
ihre Herstellung und Verwendung"

Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind Hydroxyami-
noalkane und deren Alkoxylierungsprodukte, ein Ver-
fahren zu ihrer Herstellung und ihre Verwendung in
Wasch-, Splil- und Reinigungsmitteln.

Die neuen Hydroxyaminoalkane und deren Alkoxylierungs-
produkte, im folgenden Hydroxyamine genannt, sind
herstellbar aus ungesdttigten l&ngerkettigen Alkoholen
oder aus Alkoholgemischen mit einem Gehalt an ungesdt-
tigten Alkcholen mit 8 bis 26 Kohlenstoffatomen, die
man epoxidiert und anschlieBend unter Bildung von
Hydroxyaminen mit Aminen umsetzt. Je nachdem, ob man
von ausschlieBlich unges&ttigten Alkoholen oder von
Alkohol-Gemischen, die als wesentliche Bestandteile
neben ungesdttigten Alkoholen auch ges&dttigte Alkohole
enthalten, ausgeht, erhdlt man Reaktionsgemische; die
praktisch ausschlieBlich oder im wesentlichen aus
Hydroxyaminen bestehen oder die - entsprechend dem
Gehalt an gesdttigten Alkoholen - einen mehr oder
weniger groBen Anteil an nichtumgesetzten gesédttigten
Alkoholen im Reaktionsgemisch enthalten. Die ungesdt-
tigten Alkohole oder Alkocholgemische werden epoxidiert.
Die Epoxidierung nimmt man nach iiblichen bekannten
Verfahren, aléo zum Beispiel durch Einwirkenlassen von
Wasserstoffperoxid oder von anderen peroxidischen

Reagentien, zum Beispiel Persdure vor. Man erhdlt so
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Epoxyalkohole oder Reéktionsgemische mit einem Gehalt
an Epoxyalkoholen, die entsprechend dem Gehalt an
ungeséttigtenvAlkoholen und der Lage und Anzahl der
C~-C-Doppelbindungen im Molekiil Epoxysauerstoff enthal-
ten. Vorzugsweise setzt man primdre ungesdttigte
Alkohole ein, die man epoxydiert. Setzt man diese
Epoxyalkohole oder Epoxyalkoholgemische mit primdren
oder sekunddren Aminen um, erhdlt man Hydroxyamine bzw.
Reaktionsgemische mit einem Gehalt an Hydroxyaminen.
Gewlinschtenfalls lagert man an die Hydroxyamine bzw. an
das die genannten Hydroxyamine enthaltende Reaktiongs-
gemisch Ethylenoxid und/oder Propylenoxid an.

Unter ungesdttigten Alkoholen im Sinne der vorliegenden

Erfindung sind Alkochole der Formel I '
CH3-(CH2)p-(éH=CH-CH2)q—(caz)r-CHzon (1)

mit 8 bis 26 Kohlenstoffatomen und den spdter zu

erlduternden Bedeutungen £fiir p, g und r zu verstehen,

die eine oder mehrere Doppelbindungen in der Kohlen-

stoffatomkette enthalten, also zum Beispiel die von

Dodecensdure, Tetradecensdure, Hexadecensdure, Octade-

censdure, Eicosensdure, Docosensdure, Linolsdure,

Linolens&ure, Arachidonsdure abgeleiteten Fettalkohole

und die derartige ungesd@ttigten Alkchole in nennenswer-

ten Mengen, d. h. zu etwa wenigstens 50 Gew.-% enthalten- .

den Fettalkoholgemischen, die sich von den Fettsduren
natlirlicher Ole und Fette, wie zum Beispiel Palmdl,

- ErdnuBdl, Baumwollsaatdl, Sojabohnen$l, Sonnenblumendl,

Leindl, Rib8l, Fischdl ableiten.

‘v

Die primdren oder sekunddren Amine, die man mit den

epoxidierten Alkocholen zu den Hydroxyaminen umsetzt,
entsprechen der Formel II



0195362
Patentanmeldung D 7127 EP -3 - Henkel KGaA

10

15

20

25

30

35

ZRFE/Patente

RlNHRz (1),

werin R1 und R2 die spdter angegebene Bedeutung haben.

Beispiele fiir geeignete Amine sind Monoethanolamin,
Diethanolamin, Monobutylamin, Dibutylamin, Ethylendi-
amin, Diethylentriamin, Methyldiethylentriamin, Propy-
lendiamin, Dimethylpropylendiamin, Methyldipropylentri-
amin, Methylamin, Dimethylamin, wobei die beiden
zuletzt genannten Amine zweckmédBigerweise unter Druck
oder mittels Durchleiten durch die Epoxyalkohole
umgesetzt werden. Bei der Umsetzung von priméren Aminen
mit den Epoxyalkoholen entstehen in untergeordneten

Mengen Hydroxyamine aus 2 Molekiilen Epoxyalkohol und
einem Molekiil Amin. -

Die erfindungsgemd@Ben Hydroxyamine entsprechen in
erster Ndherung der Formel III

CH3-(CH2)p- -CH—CH-CHZ— —(CHz)r-CHZ—OH

1.2

0OH NR™R (11I1),

g

worin R1 die Bedeutung Cl-C4—Alkyl, C2—C18—, vorzugs-

weise C2-C4-Hydroxyalkyl, C2-C18-’ vorzugsweise C2-C4—
Aminoalkyl, Polyaminopolyalkyl, wobei der Polyaminopoly-
alkylrest N-substituiert sein kann, und R2 die Bedeu-
tung Cl-C4—Alkyl, C2—C4—Hydroxyalkyl, C2-C4—Aminoalky1
und Wasserstoff hat und p =1 bis 9, g =1bis 6, r =1
bis 12, p+ 3 g + ¥ = 8 bis 26 bedeuten. Die Stellung
der Hydroxyl- und der Aminogruppe in Formel III kann
auch vertauscht sein.

Hydroxyamine, die sich von ungesdttigten Alkoholen oder
Alkoholgemischen mit einer Jodzahl im Bereich von 40

bis 180, vorzugsweise im Bereich von 80 bis 110 ablei--
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ten, weisen besonders interessante Eigenschaften auf;
auch Hydroxyamine, an die man Ethylenoxid und/oder
Propylenoxid angelagert hat, haben wertvolle Eigen-
schaften. Beispielsweise bewirken die neuen Hydroxy-
amine bzw. die diese enthaltenden Reaktionsgemische in

~ Wasch—, Splil- und Reinigungsmitteln eine deutliche

Verstdrkung der reinigenden Wirkung; daneben bewirken

sie, daB Textilien, die man mit einem die Hydroxyamine
enthaltenden Waschmittel gewaschen hat, zusdtzlich
einen erwiinschten vollen und weichen Griff erhalten.
Besonders gute waschkraftverstdrkende und wdscheweich-
machende Eigenschaften weist ein Produkt auf, das man
durch Umsetzen von 9,10-Epoxystearylalkohol, erhalten

durch Epoxidieren von Oleylalkohol, mit Monoethanolamin
hergestellt hat.

Zur Herstellung der Hydroxyamine der Formel III bzw.
dieser enthaltenden Reaktionsgemische geht man von
ungesdttigten Alkoholen oder Alkoholgemischen mit einem
Gehalt an ungesdttigten Alkoholen der Formel I aus, die

man epoxidiert und anschlieBend mit einem Amin der

- Formel II in inerter Atmosphdre bei erhdhten Tempera-

turen umsetzt, bis das Epoxid zu wenigstens etwa 80 %
umgesetzt ist. Eventuell nicht umgesetztes Ausgangsma-
terial trennt man durch Destillation, gegebenéhfalls
unter vermindertem Druck, ab. Um moglichst hellfarbige
Reaktionsprédukte zu erhalten, nimmt man die Umsetzung
des Epoxyalkohols mit dem Amin zweckmiBigerweise in
Gegenwart eines Reduktionsmittels, beispielsweise
Phosphinsdure vor. Zur Modifizierung der Eigenschaften
der Hydroxyamine ist es in vielen Fdllen vorteilhaft,

an die Hydroxyamine Ethylenoxid und/oder Propylenoxid
" anzulagern.
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Je nachdem, ob man Mono-, Di- oder Polyamine mit dem
Epoxyalkohol umsetzt, lassen sich Hydroxyamine her-
stellen, die pro Aminmolekiil eineh, zwel oder mehrere
Epoxyalkoholreste im Molekiil enthalten. Durch Auswahl
der Amine und deren molares Verhiltnis bei der Umset-
zung mit dem Epoxyalkohol lassen sich daher auBer den
Hydroxyaminen der Formel III, die fiir das Reaktionspro-
dukt von Epoxyalkohol und Monoamin gilt, andere Hydroxy-
amine herstellen, deren Formel sich in analoger Weise
aus der-Formel IIT herleiten 1&Bt.
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Die folgenden Beispiele beschreiben die Herstellung
einiger erfindungsgemdBer Hydroxyamine.

Beispiel 1

1 Mol (337,29 g) Oleylalkohol wurde zu 9,10-Epoxystea-
rylalkohol (Epoxidzahl 4,52) epoxidiert, der Epoxyal-
kohol zusammen mit 0,083 g 50-gewichtsprozentiger
Phosphinsédure und 1 Mol (61,1 g) Monoethanolamin unter
Riihren und Stickstoffabdeckung 7 Stunden auf 220 °C
erhitzt. Die Epoxidzahl war auf 0,073 gefallen. Man
destillierte bei 0,1 mbar bei einer Sumpftemperatur von
bis zu 200 °C 18,2 g Vorlauf ab und erhielt 380,9 g
einer gelben Fliissigkeit mit einer Epoxidzahl von
0,068, einer Sdurezahl von'1,04, einer Aminzahl von
125,0 und einer Hydroxylzahl von 540,5. Ein Waschmittel
auf Basis von nichtionischen Tensiden, das 7,5 Gew.-%
des Hydroxyamins von Beispiel 1 enthdlt, zeigte im
Vergleich zu einem Waschmittel ohne diesen Zusatz eine

grd8ere Waschkraft und wdscheweichmachende Eigenschaf-
ten.

Beispiel 2

209,3 g des Produkts von Beispiel 1 wurden bei 120 °C
im Autoklaven mit 22 g Ethylenoxid innerhalb von 2,5
Stunden bei einem Druck von 3 bis 7 bar umgesetzt. Man
erhdlt 213 g einer dunkelgelben, klaren, hochviskosen
Fliissigkeit mit einer Aminzahl von 120 und einer
Hydroxylzahl von 510.
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Beispiel 3

184,2 g des Produktes von Beispiel 1 wurden wie in
Beispiel 2 beschrieben mit 25,5 g Propylenoxid inner-
halb von 2,3 Stunden bei 3 bis 6 bar umgesetzt. Man
erhielt 209 g einer gelbbraunen, klaren, viskosen
Fliissigkeit mit einer Aminzahl von 114 und einer
Hydroxylzahl von 481.

Beispiel 4

396,6 g (0,88 Mol) eines von Fisch&l stammenden epoxi-
dierten Fettalkoholgemisches (Epoxidzahl 3,55) wurden,
wie in Beispiel 1 beschrieben, mit 59,2 g (0,97 Mol)
Monoethanolamin innerhalb von 7 Stunden bei 180 °C
umgesetzt. Bei 1,5 bis 3,5 mbar wurden 53,1 g Vorlauf
abdestilliert. Man erhielt 382,2 g einer braunen
viskosen Fliissigkeit mit einer Aminzahl von 115,5,

einer S&durezahl von 0,0 und einer Epoxidzahl von 0,25.

Beispiel 5

403,5 g (0,895 Mol) des epoxidierten Fisch®lalkohols
von Beispiel 4 wurden mit 104,5 g (0,985 Mol)
Diethanolamin bei 220 °C innerhalb von 6 Stunden
umgesetzt. Bei 0,2 bis 0,3 mbar wurden 96,4 g Vorlauf
abdestilliert. Man erhieit 488,8 g einer dunkelbraunen,

viskosen Fliissigkeit mit einer Aminzahl von 91,8, einer

Siurezahl von 0,13 und einer Epoxidzahl von 0,58.

In gleicher Weise, wie zuvor beschrieben, wurden

epoxidierter Docosenalkohol mit Monoethanolamin und
Diethanolamin sowie epoxidierter Stearylalkohol mit
Monobutylamin und Dibutylamin bei mindestens 200 °C

D 7127 EP -7 - ' , Henkel KGaA
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umgesetzt. Man erhielt Umsetzungsprodukte mit dhnlichen
Eigenschaften.
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Patentanspriiche

Hydroxyamine und Hydroxyamine enthaltende Reaktions-
gemische, herstellbar aus ungesdttigten Alkoholen
oder aus Alkohol-Gemischen mit einem Gehalt an
ungesdttigten ldngerkettigen Alkoholen mit 8 bis 26
Kohlenstoffatomén, die man epoxidiert und an-
schlieBend unter Bildung von Hyaroxyaminen mit
Aminen umsetzt, wobei man an die Hydroxyamine bzw.
das Hydroxyamine enthaltende Reaktionsgemisch
gewlinschtenfalls Ethylenoxid und/oder Propylenoxid
anlagert.

Hydroxyamine und Reaktionsgemische mit einem Gehalt
an Hydroxyaminen nach Anspruch 1, wobeli die ungesdt-
tigten Alkohole oder die Alkoholgemische mit einem .
Gehalt an ungesdttigten Alkoholen eine Jodzahl im
Bereich von 40 bis 180, vorzugsweise im Bereich von
80 bis 110 haben.

" Hydroxyamine und Reaktionsgemische mit einem Gehalt

an Hydroxyaminen nach einem der Anspriiche 1 bis 2,
an die man Ethylenoxid und/oder Propylenoxid anla-~
gert. '

Verfahren zur Herstellung von Hydroxyaminen und
Reaktionsgemischen mit einem Gehalt an Hydroxyaminen
nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekenn-
zeichnet, daB man ungesdttigte Alkohole oder Alko-
holgemische mit einem Gehalt an ungesédttigten
Alkoholen epoxidiert, anschlieBiend mit einem Amin in
inerter Atmosphére bei erhdhten Temperaturen umsetzt
bis das Epoxid zu wenigstens etwa 80 % umgesetzt ist
und man eventuell nichtumgeéetztes Ausgangsmaterial
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durch Destillation gegebenenfalls bei vermindertem
Druck abtrennt.

Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet,
daB man die Umsetzung des epoxidierten Alkchols mit
dem Amin in Gegenwart eines Reduktionsmittels
vornimmt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 4 und 5, dadurch
gekennzeichnet, daB man an das Reaktionsprodukt
Ethylenoxid und/oder Propylenoxid anlagert.

Verwendung von Hydrexyaminen und Hydroxyamine

enthaltenden Reaktionsgemischen nach einem der
Anspriiche 1 bis 3 in Wasch-, Spilil- und Reinigungs-
mitteln.

Verwendung eines Produktes hergestellt durch Umset-
zung von 9,10-Epoxystearylalkohol und Monoethanol-
amin in etwa dquimolarem Verhdltnis nach einem der
Anspriiche 4 bis 6 als Bestandteil in Wasch-, Spiil-

und Reinigungsmitteln.



	Bibliographie
	Beschreibung
	Ansprüche

