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@  Neue  Sulfobetaine  von  Ammonlocarbonsäureamiden  und  Verfahren  zu  ihrer  Herstellung. 

  Die  Erfindung  betrifft  neue  Sulfobetaine  sowie  Verfah- 
ren  zur  Herstellung  dieser  Sulfobetaine  mit  einer  Carbon- 
amidgruppe  als  zusätzlichem  polaren  Strukturelement. 

Synthesebausteine  für  Sulfobetaine  der  allgemeinen 
Formel 

(R,  und  R2:  Wasserstoff  oder  Alkyl,  R3  und  R4:  Alkyl-  oder 
Hydroxyalkylreste,  R,:  Wasserstoff,  Alkylaminocarbonylrest 
oder  Alkylrest  und  n:  0  bis  3)  sind  Dialkylallylamine,  Halo- 
gencarbonsäureester,  Amine  und  Hydrogensulfite,  die  in 
teilweise  variabler  Reihenfolge  der  Verfahrensschritte  zur 
Umsetzung  gebracht  werden.  Isolierung  der  Zwischenstu- 
fen  ist  nicht  erforderlich.  Die  Umsetzungen  sind  technolo- 
gisch  einfach  durchführbar,  die  Ausbeuten  sind  sehr  hoch. 

Sulfobetaine  von  Ammoniocarbonsäureamiden  sind 
als  leitfähige  Beschichtungs-  und  Antistatikmaterialien  ver- 
wendbar.  Langkettig  substituierte  Vertreter  der  Verbin- 
dungsklasse  haben  wertvolle  Tensideigenschaften,  die  ihre 
Anwendung  als  Bestandteil  von  Wasch-  und  Reinigungsmit- 
teln,  als  Flotationsmittel  oder  als  Emulgatoren  ermöglichen. 



Die  E r f i n d u n g   b e t r i f f t   neue   S u l f o b e t a i n e   s o w i e   V e r f a h r e n  

z u r   H e r s t e l l u n g   d i e s e r   S u l f o b e t a i n e ,   w e l c h e   s i c h   v o n  

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

F o r m e l   I  b e s c h r i e b e n   w e r d e n .  

In  der   a l l g e m e i n e n   F o r m e l   I  b e d e u t e n   R1  und  R2  W a s s e r s t o f f ,  

g e r a d k e t t i g e   o d e r   v e r z w e i g t e   A l k y l r e s t e   mi t   b i s   zu  22  C -  

A t o m e n ,   R3  und  R4  b e d e u t e n   g l e i c h e   o d e r   v e r s c h i e d e n e   k u r z -  

k e t t i g e   A l k y l r e s t e   o d e r   H y d r o x y a l k y l r e s t e   mi t   1  b i s   4  C - A t o -  

men  o d e r   O x y e t h y l e n r e s t e ,   R5  b e d e u t e t   W a s s e r s t o f f   o d e r   A l k y l -  

a m i n o c a r b o n y l r e s t e   o d e r   A l k y l r e s t e   mi t   b i s   zu  22  C - A t o m e n  

und  n  Z a h l e n   von  0  -   3 .  

I n n e r e   S a l z e   der   a l l g e m e i n e n   F o r m e l   I  k ö n n e n   a l l g e m e i n   z u r  

E r h ö h u n g   de r   L e i t f ä h i g k e i t   v e r w e n d e t   w e r d e n ,   z.  B.  a l s   a n t i -  

s t a t i s c h e   B e s c h i c h t u n g s m i t t e l .   Wenn  e i n e r   der   S u b s t i t u e n t e n  

R1,  R2  o d e r   R5  l a n g k e t t i g   i s t   ( 8  -   22  C - A t o m e ) ,   so  h a b e n  

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

t e n ,   d i e  i h r e   A n w e n d u n g   a l s   B e s t a n d t e i l   von  W a s c h -   und  R e i -  

n i g u n g s m i t t e l n ,   a l s   F l o t a t i o n s m i t t e l   o d e r   a l s   E m u l g a t o r e n  

e r m ö g l i c h e n .  



Es  i s t   b e r e i t s   e i n   V e r f a h r e n   zu r   H e r s t e l l u n g   von  S u l f o -  

b e t a i n e n   b e k a n n t ,   w e l c h e   in  e i n e m   S u b s t i t u e n t e n   des  q u a r -  
t ä r e n   N-Atoms   e i n e   C a r b o n a m i d g r u p p e   e n t h a l t e n .   In  d i e s e n  

b e k a n n t e n   V e r b i n d u n g e n   i s t   d i e   C a r b o n a m i d g r u p p e   in  u m g e k e h r -  

t e r   R e i h e n f o l g e   von  -CO-  und  -NH-  e n t h a l t e n .   S i e   s i n d   D e r i -  

v a t e   von  1 , 2 -   o d e r   1 , 3 - D i a m i n e n   und  h a b e n   d i e   a l l g e m e i n e  

F o r m e l   I I ,  

in  w e l c h e r   R6  A l k y l r e s t e ,   R7  und  R8  M e t h y l -   o d e r   H y d r o x y a l -  

k y l g r u p p e n   und  n  d i e   Z a h l e n   2  o d e r   3  b e d e u t e n .   T e n s i d e   d e r  

a l l g e m e i n e n   F o r m e l   I I   h a b e n   z.  B.  von  den  b e k a n n t e n   V e r b i n -  

d u n g e n   das   b i s h e r   b e s t e   K a l k s e i f e n d i s p e r g i e r v e r m ö g e n  

(W.  M.  L i n f i e l d ,   J .   Amer .   O i l   Chem.  S o c .   55  ( 1 9 7 8 )   8 7 ;  

F.  D.  S m i t h   und  W.  M.  L i n f i e l d ,   e b e n d a   55  ( 1 9 7 8 )   7 4 1 ) .  

Das  g e n a n n t e   V e r f a h r e n   zu r   H e r s t e l l u n g   de r   V e r b i n d u n g e n   d e r  

a l l g e m e i n e n   F o r m e l   I I   h a t   f ü r   den  t e c h n i s c h e n   E i n s a t z   e r h e b -  

l i c h e   N a c h t e i l e :   es  b e n ö t i g t   u n s y m m e t r i s c h   d i a l k y l i e r t e   1 , 2 -  

o d e r   1 , 3 - D i a m i n e   a l s   A u s g a n g s s t o f f e   und  v e r w e n d e t   zum  A u f b a u  

de r   q u a r t ä r e n   A m m o n i u m s t r u k t u r   das   h o c h g r a d i g   c a n c e r o g e n e  

P r o p a n s u l t o n .  

Der  E r f i n d u n g   l i e g t   d i e   A u f g a b e   z u g r u n d e ,   e i n   V e r f a h r e n   z u r  

H e r s t e l l u n g   von  S u l f o b e t a i n e n   e i n e s   n e u e n   Typs   zu  e n t w i c k e l n ,  

w e l c h e s   d i e   g e n a n n t e n   N a c h t e i l e   v e r m e i d e t   und  k e i n e   u n s y m m e t -  
r i s c h e n   D i a m i n e   a l s   Z w i s c h e n p r o d u k t   de r   S y n t h e s e   e r f o r d e r t .  

Es  s o l l e n   s u l f o p r o p y l i e r t e   A m m o n i o c a r b o n s ä u r e a m i d e   h e r g e -  
s t e l l t   w e r d e n ,   w o b e i   d i e   E i n f ü h r u n g   der   S u l f o g r u p p e   d u r c h  

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

s a l z e   n a c h   DD-PS  154  443  e r f o l g t   und  d i e   V e r w e n d u n g   v o n  

P r o p a n s u l t o n   v e r m i e d e n   w e r d e n   k a n n .   Die  A n w e n d u n g s e i g e n s c h a f -  

t e n   de r   n e u a r t i g e n   S u l f o b e t a i n e   s o l l e n   d i e   der   b e k a n n t e n  

P r o d u k t e   e r r e i c h e n   o d e r   ü b e r t r e f f e n .  



D i e s e   A u f g a b e   w i r d   g e l ö s t   d u r c h   neue   S u l f o b e t a i n e   v o n  

A m m o n i o c a r b o n s ä u r e a m i d e n   der   a l l g e m e i n e n   F o r m e l   I ,  

in  w e l c h e r   R1  und  R2  W a s s e r s t o f f ,   g e r a d k e t t i g e   o d e r   v e r -  

z w e i g t e   A l k y l r e s t e   mi t   b i s   zu  22  C - A t o m e n ,   R3  und  R4  g l e i c h e  

o d e r   v e r s c h i e d e n e   k u r z k e t t i g e   A l k y l r e s t e   mi t   1  b i s   4  C -  

Atomen  o d e r   H y d r o x y a l k y l r e s t e   mi t   2  b i s   3  C - A t o m e n   o d e r  

O x y e t h y l e n r e s t e ,   R5  A l k y l r e s t e   mi t   b i s  z u   22  C - A t o m e n   o d e r  

W a s s e r s t o f f   o d e r   A l k y l a m i n o c a r b o n y l r e s t e   und  n  g a n z e   Z a h l e n  

von  0  b i s   3  b e d e u t e n .  

E r f i n d u n g s g e m ä ß   w e r d e n   dazu  D i a l k y l a l l y l a m i n e   de r   F o r m e l   I I I  

m i t   H a l o g e n c a r b o n s ä u r e e s t e r n   der   F o r m e l   IV  q u a t e r n i s i e r t  

und  d i e   e n t s t e h e n d e n   q u a r t ä r e n   A m m o n i u m v e r b i n d u n g e n   V 

mi t   Ammoniak  o d e r   p r i m ä r e n   o d e r   s e k u n d ä r e n   Aminen   d e r  

F o r m e l   V I I I  



und  H y d r o g e n s u l f i t   u m g e s e t z t .  

Die  S u b s t i t u e n t e n   R1  b i s   R5  und  n  h a b e n   immer  d i e   B e d e u t u n g ,  

wie   in  F o r m e l   I  a n g e g e b e n .  

Die  U m s e t z u n g   de r   q u a r t ä r e n   A m m o n i u m v e r b i n d u n g e n   kann  s o w o h l  

z u e r s t   m i t   H y d r o g e n s u l f i t   in  d i e   r e a k t i o n s f ä h i g e   Z w i s c h e n -  

s t u f e   de r   F o r m e l   V I I  

und  dann  m i t   Aminen   de r   F o r m e l   V I I I   e r f o l g e n ,   a l s   auch   z u e r s t  

m i t   e i n e m   Amin  de r   F o r m e l   V I I I   ü b e r   d i e   Z w i s c h e n s t u f e   e i n e s  

Amids   de r   F o r m e l   VI  

und  a n s c h l i e ß e n d e   H y d r o g e n s u l f i t a d d i t i o n   d u r c h g e f ü h r t   w e r d e n .  

Es  e n t s t e h e n   s t e t s   V e r b i n d u n g e n   der   F o r m e l   I .  

Die  nach   DD-PS  136  497  l e i c h t   z u g ä n g l i c h e n   D i a l k y l a l l y l a m i n e  

und  H a l o g e n f e t t s ä u r e e s t e r ,   A l k y l a m i n e   und  H y d r o g e n s u l f i t e  

w e r d e n   a l s   S y n t h e s e b a u s t e i n e   v e r w e n d e t .  

Die  Z w i s c h e n s t u f e   V  kann   in  E i n z e l f ä l l e n   auch   aus   N,  N - D i a l -  

k y l a m i n o s ä u r e a l k y l e s t e r n ,   d i e   Z w i s c h e n s t u f e   VI  aus  D i a l k y l -  

a m i n o s ä u r e a m i d e n   d u r c h   U m s e t z u n g   mi t   A l l y l h a l o g e n i d e n   e r h a l t e n  

w e r d e n .   Es  i s t   ohne   N a c h t e i l   m ö g l i c h ,   d i e   V e r f a h r e n s s c h r i t t e  

b i s   zum  Amid  VI  o h n e   L ö s u n g s m i t t e l   und  ohne   I s o l i e r u n g   d e r  

Z w i s c h e n s t u f e n   d u r c h z u f ü h r e n ,   g g f .   auch   k o n t i n u i e r l i c h .  

Als   m ö g l i c h e s   R e a k t i o n s m e d i u m   kommen  v o r w i e g e n d   W a s s e r ,  

A l k o h o l e   und  W a s s e r - A l k o h o l - G e m i s c h e   zu r   A n w e n d u n g .   Die  B i l -  

dung  der   q u a r t ä r e n   A m m o n i u m s a l z e   e r f o r d e r t   in  de r   R e g e l  



R e a k t i o n s t e m p e r a t u r e n   z w i s c h e n   20  und  1 0 0  ° C ,   d i e   H e r -  

s t e l l u n g   der   S ä u r e a m i d b i n d u n g   e r f o l g t   im  g l e i c h e n   T e m p e -  

r a t u r b e r e i c h .   Die  H y d r o g e n s u l f i t a d d i t i o n   zum  S u l f o b e t a i n  

e r f o l g t   u n t e r   der   g l e i c h z e i t i g e n   k a t a l y t i s c h e n . W i r k u n g   v o n  

L u f t s a u e r s t o f f   und  O b e r g a n g s m e t a l l e n ,   v o r z u g s w e i s e   I o n e n  

des  E i s e n s ,   K u p f e r s   o d e r   M a n g a n s   im  p H - B e r e i c h   4  -   8.  D i e  

o p t i m a l e n   R e a k t i o n s t e m p e r a t u r e n   l i e g e n   im  B e r e i c h   2 0  -   5 0  ° C ;  

d i e   T e m p e r a t u r   kann  j e d o c h  e r h ö h t   w e r d e n ,   wenn  d i e   L ö s l i c h -  

k e i t s v e r h ä l t n i s s e   es  e r f o r d e r n .  

Die  B i l d u n g   a d d i t i o n s f ä h i g e r   S u l f i t a n i o n r a d i k a l e   k a n n  a n s t e l l e  

des  S y s t e m s   l u f t s a u e r s t o f f / O b e r g a n g s m e t a l l   auch   mi t   a n d e r e n  

O x y d a t i o n s m i t t e l n   e i n g e l e i t e t   w e r d e n ;   b e i s p i e l s w e i s e   s i n d  

S a l z e   de r   P e r o x o d i s c h w e f e l s ä u r e ,   A l k y l p e r o x i d e ,   A c y l p e r o x i d e  

o d e r   W a s s e r s t o f f p e r o x i d   g e e i g n e t .   Auch  d i e   E i n w i r k u n g   m e h r e r e r  

O x y d a t i o n s m i t t e l   a l s   R a d i k a l b i l d n e r   kann   v o r t e i l h a f t   s e i n .  

Die  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   S u l f o b e t a i n e   I  z e i g e n   h e r v o r r a g e n d e  

T e n s i d e i g e n s c h a f t e n .   S i e   ü b e r t r e f f e n   in  i h r e m   K a l k s e i f e n d i s -  

p e r g i e r v e r m ö g e n   d i e   b i s h e r   b e k a n n t e n   Typen   der   F o r m e l   I I ,  

in  w e l c h e n   d i e   S ä u r e a m i d b i n d u n g   -CO-NH-  in  a n d e r e r   R e i h e n f o l g e  

a n g e o r d n e t   i s t .   D i e s e   u n e r w a r t e t   g ü n s t i g e n   E i g e n s c h a f t e n  

u n t e r s c h e i d e n   d i e   n e u e n   S u l f o b e t a i n e   v o r t e i l h a f t   von  d e n  

b e k a n n t e n   V e r t r e t e r n   der   V e r b i n d u n g s k l a s s e .  

Das  e r f i n d u n g s g e m ä ß e   V e r f a h r e n   i s t   in  t e c h n i s c h e m   M a ß s t a b  

a l s   E i n t o p f v e r f a h r e n   d u r c h f ü h r b a r ,   w e i l   d i e   b i s h e r   n i c h t  

t e c h n i s c h   v e r f ü g b a r e n   A m i n k o m p o n e n t e n   I I I   j e t z t   nach   DD-PS 

136  497  w o h l f e i l   zu r   V e r f ü g u n g   s t e h e n .   Die  n a c h f o l g e n d e n  

S y n t h e s e s c h r i t t e   v e r l a u f e n   ü b e r r a s c h e n d e r w e i s e   j e w e i l s   m i t  

q u a n t i t a t i v e r   A u s b e u t e ;   d e s h a l b   kann   ohne   I s o l i e r u n g   v o n  

Z w i s c h e n s t u f e n   g e a r b e i t e t   w e r d e n ,   was  g e g e n ü b e r   dem  b e k a n n t e n  

S t a n d   der   T e c h n i k   e i n e n   w e r t v o l l e n  V e r f a h r e n s e f f e k t   d a r -  

s t e l l t .  



Als  w e i t e r e r   V o r t e i l   der   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 s w e i s e  

i s t   a n z u s e h e n ,   daß  d i e   Z w i s c h e n s t u f e   V  e i n e   V i e l z a h l   v o n  

S u l f o b e t a i n e n   mi t   C a r b o n a m i d g r u p p e n   z u g ä n g l i c h   m a c h t ,   o h n e  

daß  das   c a n c e r o g e n e   P r o p a n s u l t o n   e i n g e s e t z t   w e r d e n   m u ß .  

Im  f o l g e n d e n   w i r d   d i e   E r f i n d u n g   a n h a n d   von  A u s f ü h r u n g s b e i s p i e -  

l e n   n ä h e r   e r l ä u t e r t .  

B e i s p i e l   1 

N - ( 3 - S u l f o p r o p y l ) - N , N - d i m e t h y l - a m m o n i o - e s s i g s ä u r e - d o d e c y l -  

a m i d  

N - A l l y l - N , N - d i m e t h y l - a m m o n i o - e s s i g s ä u r e m e t h y l e s t e r - c h l o r i d :  

850  g  (10   Mol)   D i m e t h y l a l l y l a m i n   w e r d e n   in  e i n e m   R e a k t i o n s -  

g e f ä ß   v o r g e l e g t .   Dazu  t r o p f t   man  u n t e r   R ü h r e n   z u n ä c h s t   b e i  

R a u m t e m p e r a t u r   1085   g  (10  Mol)   C h l o r e s s i g s ä u r e m e t h y l e s t e r  

( f r e i   von  C h l o r e s s i g s ä u r e ) .   W ä h r e n d   des   Z u t r o p f e n s   s t e i g t  

d i e   T e m p e r a t u r   l a n g s a m   an,  d i e   r e a g i e r e n d e   M i s c h u n g   t r ü b t   s i c h  

und  b e g i n n t   s t ä n d i g   das  Q u a r t e r n i e r u n g s p r o d u k t   a l s   d i c k e s  

v i s k o s e s   Öl  a u s z u s c h e i d e n .   D u r c h   g e l e g e n t l i c h e s   K ü h l e n   w i r d  

d i e   R e a k t i o n s t e m p e r a t u r   im  B e r e i c h   z w i s c h e n   60  und  70  °C  

g e h a l t e n ,   so  daß  n a c h   e twa  30  min  de r   C h l o r e s s i g s ä u r e m e t h y l -  

e s t e r   z u g e s e t z t   i s t .  

Man  l ä ß t   k u r z z e i t i g   in  d i e s e m   T e m p e r a t u r b e r e i c h   n a c h r e a g i e r e n ,  

b i s   der   p H - W e r t   des   R e a k t i o n s p r o d u k t e s   auf   7  a b f ä l l t .   D e r  

U m s a t z   i s t   zu  d i e s e m   Z e i t p u n k t   q u a n t i t a t i v ,   da  H - N M R - s p e k -  

t r o s k o p i s c h   nur   noch   das   Z i e l p r o d u k t   n a c h w e i s b a r   i s t ,   w e l c h e s  

a l s   h o m o g e n e ,   k l a r   d u r c h s i c h t i g e   F l ü s s i g k e i t   a n f ä l l t .  

N - A l l y l - N , N - d i m e t h y l - a m m o n i o - e s s i g s ä u r e - d o d e c y l a m i d - c h l o r i d :  

Das  so  e r h a l t e n e   M e t h y l e s t e r - c h l o r i d   w i r d   d u r c h   Z u t r o p f e n  

m i t   1853  g  (10  Mol)   D o d e c y l a m i n   ( C o c o s a m i n )   v e r s e t z t ,   d e r a r t ,  

daß  d i e   e x o t h e r m e   R e a k t i o n   de r   A m i d b i l d u n g   be i   e i n e r   R e a k -  

t i o n s t e m p e r a t u r   von  70  b i s   80  °C  g e h a l t e n   w e r d e n   k a n n .   N a c h  

c a .   30  min  i s t   d i e   R e a k t i o n   b e e n d e t   und  man  e r h ä l t   e i n   h o c h -  

v i s k o s e s   P r o d u k t   in  q u a n t i t a t i v e r   A u s b e u t e   vom  p H - W e r t   7 .  



3788  g  des  D o d e c y l a m i d c h l o r i d s   w e r d e n   mi t   1 1 , 3 6   kg  L e i t u n g s -  

w a s s e r   zu  e i n e r   25  %igen   L ö s u n g   v e r d ü n n t   ( L ö s u n g   I ) .  

Dann  w e r d e n   950  g  (5  Mol)  N a t r i u m m e t a b i s u l f i t   Na2S2O5  u n d  

126  g  (1  Mol)  N a t r i u m s u l f i t   N a 2 S 0 3  i n   1 4 , 0 7   kg  L e i t u n g s -  

w a s s e r   g e l ö s t   ( L ö s u n g   I I ) .  

126  g  Na2S03  (1  Mol)  w e r d e n   in  5  L i t e r   W a s s e r   g e l ö s t   und  i n  
e i n e m   R ü h r g e f ä ß   m i t   L u f t e i n l e i t u n g s r o h r   v o r g e l e g t .   Bei  Z i m -  

m e r t e m p e r a t u r   t r o p f t   man  nun  u n t e r   R ü h r e n   und  g l e i c h z e i t i g e m  

L u f t e i n l e i t e n   d i e   L ö s u n g e n   I  und  I I   s i m u l t a n   zu .   Da  d a s  

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

dung  d u r c h   Z u s a t z   von  ca .   1 , 5   L i t e r   I s o p r o p a n o l   g e m ä ß i g t .  

Nach  e i n e r   Z u t r o p f z e i t   von  ca .   90  min  e r h ö h t   s i c h   d i e   T e m p e -  

r a t u r   des   R e a k t i o n s g e m i s c h e s   um  10  °;  de r   p H - W e r t   h ä l t   s i c h  

w ä h r e n d   der   U m s e t z u n g   um  7.  Nach  A b f a l l e n   der   T e m p e r a t u r   w i r d  

noch   e twa  30  min  u n t e r   i n t e n s i v e m   B e l ü f t e n   s t a r k   g e r ü h r t .  

Der  U m s a t z   des  e i n g e s e t z t e n   D o d e c y l - a m i d - c h l o r i d s   i s t   n u n  

q u a n t i t a t i v .   Die  s c h w a c h   g e l b l i c h e   S u l f o b e t a i n l ö s u n g   e n t h ä l t  

noch   S a l z e   ( N a C l ,   Na2S03  und  N a 2 S 0 4 ) ,   von  d e n e n   d u r c h   E i n -  

e n g e n   und  E x t r a k t i o n   des  P r o d u k t e s   mi t   E t h a n o l   g e t r e n n t  

w e r d e n   kann  ( S c h m e l z p u n k t   Z  >  164  ° C ) .  

B e i s p i e l   2 

N - ( 3 - S u l f o p r o p y l ) - N , N - d i m e t h y l - a m m o n i o - e s s i g s ä u r e - h e p t y l a m i d  

0 , 1   Mol  nach   B e i s p i e l   1  b e r e i t e t e s   N - A l l y l - N , N - d i m e t h y l -  

a m m o n i o - e s s i g s ä u r e m e t h y l e s t e r c h l o r i d   w e r d e n   in  e n t s p r e c h e n d e r  

A r b e i t s w e i s e   a n s t e l l e   von  C o c o s a m i n   mi t   o ,1   Mol  n - H e p t y l a m i n  

u m g e s e t z t   und  a n s c h l i e ß e n d   mi t   H y d r o g e n s u l f i t l ö s u n g / N a t r i u m -  

s u l f i t l ö s u n g   wie  in  B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n   in  das   S u l f o b e -  

t a i n   ü b e r g e f ü h r t ;   S c h m e l z p u n k t   Z >  1 7 8   ° C .  

B e i s p i e l   3 

N - ( 3 - S u l f o p r o p y l - N , N - d i m e t h y l - a m m o n i o - e s s i g s ä u r e - n - h e x y l a m i d  



0 , 1   Mol  n a c h   B e i s p i e l   1  b e r e i t e t e s   N - A l l y l - N , N - d i m e t h y l -  
a m m o n i o - e s s i g s ä u r e m e t h y l e s t e r c h l o r i d   w e r d e n   in  e n t s p r e c h e n d e r  
A r b e i t s w e i s e   a n s t e l l e   von  C o c o s a m i n   mi t   0 , 1   Mol  n - H e x y l a m i n  
u m g e s e t z t   und  a n s c h l i e ß e n d   m i t   H y d r o g e n s u l f i t l ö s u n g / N a t r i u m -  

s u l f i t l ö s u n g   wie  in  B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n   in  das   S u l f o b e t a i n  

ü b e r g e f ü h r t ;   h i e r b e i   i s t   e i n   Z u s a t z   von  I s o p r o p a n o l   a l s  
S c h a u m m i n d e r e r   n i c h t   e r f o r d e r l i c h ;   S c h m e l z p u n k t   Z >  1 7 8   ° C .  

B e i s p i e l   4  

N - ( 3 - S u l f o p r o p y l ) - N , N - d i m e t h y l - a m m o n i o - e s s i g s ä u r e - n - b u t y l a m i d  

0 , 1   Mol  nach   B e i s p i e l   1  b e r e i t e t e s   N - A l l y l - N , N - d i m e t h y l -  

a m m o n i o - e s s i g s ä u r e m e t h y l e s t e r c h l o r i d   w e r d e n   in  e n t s p r e c h e n d e r  

A r b e i t s w e i s e   a n s t e l l e   von  C o c o s a m i n   m i t   0 , 1   Mol  n - B u t y l a m i n  

u m g e s e t z t   und  a n s c h l i e ß e n d   m i t   H y d r o g e n s u l f i t l ö s u n g / N a t r i u m -  

s u l f i t l ö s u n g   wie  in  B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n   in  das  S u l f o -  

b e t a i n   ü b e r g e f ü h r t ,   wobe i   e i n   Z u s a t z   von  I s o p r o p a n o l   z u r  

S c h a u m v e r m e i d u n g   n i c h t   e r f o r d e r l i c h   i s t ;   S c h m e l z p u n k t   Z > 2 1 3   °C 

B e i s p i e l   5  

N - ( 3 - S u l f o p r o p y l - N , N - D i m e t h y l - a m m o n i o - e s s i g s ä u r e - i s o p r o p y l -  

a m i d  

Man  v e r f ä h r t   wie  in  den  B e i s p i e l e n   1  -   4  b e s c h r i e b e n   u n t e r  

E i n s a t z   von  I s o p r o p y l a m i n   z u r   H e r s t e l l u n g   des  Amids  b e i  

s o n s t   g l e i c h e r   V e r f a h r e n s w e i s e .   Der  U m s a t z   i s t   auch   h i e r  

q u a n t i t a t i v .   S c h m e l z p u n k t   Z > 2 3 7   ° C .  

Der  S c h m e l z p u n k t   des   e n t s p r e c h e n d e n   n - P r o p y l d e r i v a t s   b e t r ä g t  

Z > 189  ° C .  



B e i s p i e l   6  

N - ( 3 - S u l f o p r o p y l ) - N , N - d i m e t h y l - a m m o n i o - e s s i g s ä u r e a m i d  

1 3 C - N M R - S p e k t r u m  

(D20,   e x t e r n e r   S t a n d a r d   TMS);  d i e   Z a h l e n a n g a b e n   an  den  A t o m -  

s y m b o l e n   e n t s p r e c h e n   den  c h e m i s c h e n   V e r s c h i e b u n g e n   in  p p m :  

In  o , 1   Mol  nach   B e i s p i e l   1  b e r e i t e t e n   N - A l l y l - N , N - d i m e t h y l -  

a m m o n i o - e s s i g s ä u r e m e t h y l e s t e r c h l o r i d   w e r d e n   z u r   H e r s t e l l u n g  

de r   A m i d s t u f e   m i n d e s t e n s   0 , 1   Mol  Ammoniak  e i n g e l e i t e t .   D a s  

e r h a l t e n e   Amid  w i r d   nach   de r   V e r f a h r e n s w e i s e   de r   B e i s p i e l e  

1  -   4  in  das  S u l f o b e t a i n   ü b e r g e f ü h r t ;   S c h m e l z p u n k t   Z > 2 6 8   ° C .  

B e i s p i e l   7  

N - ( 3 - S u l f o p r o p y l ) - N , N - d i m e t h y l - a m m o n i o - e s s i g s ä u r e - n - h e x a -  

d e c y l - a m i d  

Man  s t e l l t   wie  in  B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n   10  Mol  N - A l l y l - N , N -  

d i m e t h y l - a m m o n i o - e s s i g s ä u r e m e t h y l e s t e r c h l o r i d   he r   und  v e r s e t z t  

d i e s e s   im  T e p e r a t u r b e r e i c h   von  7 0 °  -   80°  im  V e r l a u f e   v o n  

30  min  u n t e r   R ü h r e n   p o r t i o n s w e i s e   mi t   f e s t e m   n - H e x a d e c y l a m i n .  

Das  e r h a l t e n e   s i r u p ö s e   o p a k e   H e x a d e c y l a m i d c h l o r i d   w i r d   b e i  

45  °C  in  i s o p r o p a n o l h a l t i g e m   W a s s e r   g e l ö s t   und  d i e   L ö s u n g   e n t -  

s p r e c h e n d   de r   V e r f a h r e n s w e i s e   des  B e i s p i e l s   1,  j e d o c h   b e i  

40  °C,  w e i t e r   zum  S u l f o b e t a i n   u m g e s e t z t ;   S c h m e l z p u n k t   1 2 3 °  -  

127  °C.  Der  U m s a t z   i s t   q u a n t i t a t i v .  

Bei  der   H e r s t e l l u n g   des  a n a l o g e n   P r o d u k t e s   aus   C 1 6 / C 1 8 - F e t t -  
a m i n g e m i s c h   v e r f ä h r t   man  ganz   e n t s p r e c h e n d .   S c h m e l z p u n k t   d i e -  

s e s   S u l f o b e t a i n g e m i s c h e s :   8 1 °  -   86  ° C .  



B e i s p i e l   8  

N - ( 3 - S u l f o p r o p y l ) - N , N - d i m e t h y l - a m m o n i o - m a l o n s ä u r e - d i - n -  

d o d e c y l a m i d  

N - A l l y l - N , N - d i m e t h y l - a m m o n i o - m a l o n s ä u r e - d i e t h y l e s t e r - b r o m i d :  

85  g  (1  Mol)   D i m e t h y l a l l y l a m i n   w e r d e n   in  200  ml  E t h a n o l   g e -  
l ö s t .   Zu  d i e s e r   L ö s u n g   t r o p f t   man  u n t e r   R ü h r e n   be i   30  °C  

2 3 9 , 1   g  (1  Mol)   B r o m m a l o n s ä u r e d i e t h y l e s t e r   und  r ü h r t   n o c h  

2  S t u n d e n   be i   80  °C  n a c h .  

N - A l l y l - N , N - d i m e t h y l - a m m o n i o - m a l o n s ä u r e - d i - n - d o e c y l - a m i d -  

b r o m i d :  

Die  v o r s t e h e n d   e r h a l t e n e   E t h y l e s t e r b r o m i d - L ö s u n g   w i r d   m i t  

3 7 0 , 6   g  (2  Mol)  n - D o d e c y l a m i n   ( C o c o s a m i n )   wie  in  B e i s p i e l   7  

b e s c h r i e b e n   be i   7 0 0  -   80  °C  u m g e s e t z t ,   wobe i   zu r   V e r v o l l s t ä n -  

d i g u n g   des   U m s a t z e s   noch   2  S t u n d e n   be i   d i e s e r   T e m p e r a t u r   g e -  
r ü h r t   w i r d .   Die  h o m o g e n k a t a l y s i e r t e   H y d r o g e n s u l f i t - A d d i t i o n  

w i r d   z u r   V e r b e s s e r u n g   der   L ö s l i c h k e i t   in  G e g e n w a r t   von  n -  

B u t a n o l   be i   5 0 °  -   60  °C  v o r g e n o m m e n .  
Nach  A b k ü h l e n   des  R e a k t i o n s g e m i s c h e s   f ä l l t   das  S u l f o b e t a i n  

aus   und  kann   aus  E t h a n o l   u m k r i s t a l l i s i e r t   w e r d e n ;   S c h m e l z -  

p u n k t :   1 0 8 °  -   1 1 4  ° C .  

B e i s p i e l   9  

V e r g l e i c h e n d e   B e s t i m m u n g   des   K a l k s e i f e n d i s p e r g i e r v e r m ö g e n s  

Die  B e s t i m m u n g   e r f o l g t   nach   D D R - S t a n d a r d   TGL  2 2 2 5 4   B l a t t   1 

( G r u p p e   4 8 2 )   von  J u l i   1967   ( D e t e r m i n a t i o n   of  L i m e - S o a p  

D i s p e r s i n g   P r o p e r t y ) .   Das  K a l k s e i f e n d i s p e r g i e r v e r m ö g e n   i s t  

d i e   F ä h i g k e i t ,   das  A u s f l o c k e n   o d e r   Z u s a m m e n b a l l e n   von  K a l k -  

s e i f e   zu  v e r h i n d e r n   und  d i e s e  f ü r   e i n e   b e s t i m m t e   Z e i t   in  s o  

f e i n e r   D i s p e r s i o n   zu  h a l t e n ,   daß  s i e   s i c h   n i c h t   auf   t e x t i l e n  

o d e r   a n d e r e n   O b e r f l ä c h e n   n i e d e r s c h l ä g t .   Die  G r e n z e   der   B e -  

s t ä n d i g k e i t   von  S e i f e n l ö s u n g e n   g e g e n   h a r t e s   W a s s e r   w i r d  

d u r c h   Z u g a b e   von  v a r i i e r e n d e n   Mengen  des  zu  p r ü f e n d e n  



P r o d u k t e s   f e s t g e s t e l l t .   Zur  B e r e c h n u n g   i s t   d i e   g e f u n d e n e  

Menge  des  zu  p r ü f e n d e n   P r o d u k t e s   z u g r u n d e   zu  l e g e n .   D i e  

A n g a b e   des  K a l k s e i f e n d i s p e r g i e r v e r m ö g e n s   K  e r f o l g t   i n  %   P r o -  

d u k t ,   b e z o g e n   auf   das  a l s   S t a n d a r d b e z u g s s u b s t a n z   e i n g e s e t z t e  

N a t r i u m - O l e a t .  

daß  h e i ß t ,   n i e d r i g e   P r o z e n t w e r t e   w e i s e n   e i n   g e g e n ü b e r   N a t r i u m -  

O l e a t   g u t e s   K a l k s e i f e n d i s p e r g i e r v e r m ö g e n   a u s .  

Die  B e s t i m m u n g   e r f o l g t e   be i   e i n e r   W a s s e r h ä r t e   von  30°  d H .  



1.  Neue  S u l f o b e t a i n e   von  A m m o n i o c a r b o n s ä u r e a m i d e n   d e r  

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

w o r i n   R1  und  R2  W a s s e r s t o f f ,   g e r a d k e t t i g e   o d e r   v e r z w e i g t e  

A l k y l r e s t e   m i t   b i s   zu  22  C - A t o m e n ,   R3  und  R4  g l e i c h e  

o d e r   v e r s c h i e d e n e   k u r z k e t t i g e   A l k y l r e s t e   mi t   1  b i s   4  

C - A t o m e n   o d e r   H y d r o x y a l k y l r e s t e   m i t   2  b i s   3  C - A t o m e n  

o d e r   O x y e t h y l e n r e s t e ,   R5  A l k y l r e s t e   mi t   b i s   zu  22  C -  

A tomen   o d e r   W a s s e r s t o f f   o d e r   A l k y l a m i n o c a r b o n y l r e s t e  

und  n  g a n z e   Z a h l e n   von  0  b i s   3  b e d e u t e n .  

2.  V e r f a h r e n   z u r   H e r s t e l l u n g   n e u e r   S u l f o b e t a i n e   v o n  

A m m o n i o c a r b o n s ä u r e a m i d 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 a l k y l a l l y l a m i n e   der   F o r m e l   I I I  

m i t   H a l o g e n c a r b o n s ä u r e e s t e r n   de r   F o r m e l   IV  

q u a t e r n i s i e r t   und  d i e   e n t s t e h e n d e n   q u a r t ä r e n   A m m o n i u m -  

v e r b i n d u n g e n   der   F o r m e l   V 



mit   Aminen  der   F o r m e l   V I I I  

und  H y d r o g e n s u l f i t   u m g e s e t z t   w e r d e n ,   wobe i   d i e   S u b s t i -  

t u e n t e n   R1  b i s   R5  und  n  in  den  F o r m e l n   d i e   o b e n g e n a n n t e  

B e d e u t u n g   b e s i t z e n .  

3.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   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   R e a k t i o n e n   b e i  e i n e r   T e m p e r a t u r   von  20  b i s   100  °C 

d u r c h g e f ü h r t   w e r d e n .  

4.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   2  und  3,  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   H y d r o g e n s u l f i t a d d i t i o n   im  p I I - B e r e i c h   von  4  b i s   8  

v o r g e n o m m e n   w i r d .  

5.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   2  b i s   4,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

daß  nach   der   Q u a t e r n i s i e r u n g   z u e r s t   d i e   H y d r o g e n s u l f i t a d d i -  

t i o n   und  a n s c h l i e ß e n d   d i e   U m s e t z u n g   mi t   Aminen  de r   F o r m e l  

V I I I   e r f o l g t .  

6.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   2  b i s   4,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

daß  nach   der   Q u a t e r n i s i e r u n g   d i e   U m s e t z u n g   mi t   Aminen   d e r  

F o r m e l   V I I I   d u r c h g e f ü h r t   und  a n s c h l i e ß e n d   d i e   R e a k t i o n  

mi t   H y d r o g e n s u l f i t   v o r g e n o m m e n   w i r d .  
. 

7.  V e r w e n d u n g   de r   S u l f o b e t a i n e   der   F o r m e l   I  n a c h   A n s p r u c h   1 

a l s   T e n s i d b e s t a n d t e i l e   von  W a s c h -   und  R e i n i g u n g s m i t t e l n ,  

a l s   F l o t a t i o n s m i t t e l  s o w i e   a l s   E m u l g a t o r e n .  
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