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Sposéb wytwarzania srodka konserwujacego

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania srodka konserwujacego uzywanego w przemy¢<le kosme-
tycznym, stanowiacego produkt kondensacji allantoiny z formaldehydem, zawierajacy zwiazki o ogélnym wzo-
rze 1, w ktérym R jest wodorem lub grupg metylolowa.

W ostatnich latach poszukiwano konserwanta kosmetykow wykazujacego wiasciwosci takie jak dobra
rozpuszczalno$é w wodzie, nietoksycznosé, brak zapachu oraz barwy, niedraznigcego skére, o szerokim zakresie
dziatania bakteriobdjczego.

Taka substancjg okazat sie produkt kondensacji allantoiny z formaldehydem, ktéry zawiera zwiazki o wzo-
rze ogélnym 1, w ktérym R oznacza wodér lub grupe CH, OH, przy czym co najmniej jeden z podstawnikéw R
jest grupg CH, OH.

Znany sposéb wytwarzania takiego produktu polega na kondensowaniu allantoiny z formaldehydem wobec
katalizatoréw lub bez katalizatoréw w srodowisku wodnym. Wed+ug opisu patentowego Stanéw Zjednoczonych
Ameryki nr 3 248 285 stosuje sie na 1 mol allantoiny co najmniej 0,5 mola formaldehydu. Reakcje prowadzi sie
korzystnie wobec katalizatorow, bowiem w przypadku braku takowych przereagowanie substratéw jest bardzo
stabe i tylko 50% allantoiny ulega kondensacji. Jako katalizatory uzywa si¢ wodorotlenki metali alkalicznych,
zwtaszcza wodorotlenek sodowy.

Po zakoriczeniu reakcji kondensacji, ktéra przebiega w zakresie temperatur od pokojowej do temperatury
wrzenia mieszaniny reakcyjnej, catos¢ zobojetnia sie kwasem octowym i zageszcza sie pod préznia w temperatu-
rze okoto 70°C, az do uzyskania klarownej cieczy lub higroskopijnego osadu. Tak przygotowany produkt
kondensacji jest rozpuszczalny w wodzie i wykazuje dobre wtasciwosci bakteriobdjcze i bakteriostatyczne, zawie-
ra jednak oprécz produktu kondensacji s61 metalu alkalicznego, ktora stanowi zbedny balast. Usuniecie soli jest
praktycznie niemozliwe ze wzgledu na tatwa rozpuszczalnos¢ w wodzie i staba rozpuszczalno$é w rozpuszczalni-
kach organicznych obu sktadnikéw mieszaniny, tj. soli sodowej i produktu kondensagji allantoiny z formaldehy-
dem.

Stwierdzono, ze mozna uzyska¢ produkt kondensacji z wydajnoscia prawie ilosciowa, pozbawiony
zbednych domieszek soli nieorganicznych, jezeli do kondensacji allantoiny z formaldehydem w $rodowisku wod-
nym stosuje si¢ jako katalizator Il11-rzedowe aminy, zwtaszcza tréjalkiloaminy, takie jak tréjetyloamina, tréjeta-

noloamina, ktére po zakoriczeniu kondensacji usuwa si¢ w znany sposéb.
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Znane jest stosowanie organicznych zasad w reakcji hydroksymetylowania heterocyklicznych potaczen
zawierajacych ugrupowania amidowe, trudno jednak byto przewidzieé¢, ze zwiazki te uzyte jako katalizatory
w reakcji allantoiny z formaldehydem umozliwia otrzymanie produktu kondensacji o pozadanych witasciwo$-
ciach, ktére winny wykazywa¢é srodki konserwujace.

Sposobem wedtug wynalazku otrzymuje sie produkt kondensacji o dobrej wydajnosci, bowiem stopien
przereagowania allantoiny jest praktycznie biorac catkowity, o czym smadczy doskonata rozpuszczalno$é w wo-
dzie uzyskanego produktu.

Jakos$¢ produktu kondensacji wytworzonego sposobem wedtug wynalazku jest poréwnywalna z wtasnos-
ciami konserwujacymi produktéw otrzymywanych znana metoda, bowiem nadaje kremom kosmetycznym dosta-
teczng trwatosé.

Stosujac w sposobie wedtug wynalazku jako katalizator aminy Ill-rzedowe, korzystnie jest uzy¢ do kon-
- densacji allantoing i formaldehyd w stosunku molowym mieszczacym sie w granicach 1:1 do 1:2, uzyskujac pro-
dukt réwniez dobrze rozpuszczalny w wodzie, a praktycznie nie rozpuszczalny w rozpuszczalnikach takich jak
etanol.

S'rednia ilosé grup hydroksymetylowych wprowadzonych do allantoiny w wyniku kondensacji z formalde-
hydem najdogodniej jest okresli¢ zawartoscia procentowa azotu w produkcie tej kondensacji, ktora gdy waha sie
np. w granicach 25,0—30,0%, to odpowiada obecnosci grup CH, OH przecigetnie 2—1.

Spos6b wedtug wynalazku objasniony jest w nizej podanych przyktadach, ktére nie ograniczaja jego zakre-
su.

Przyktad |. Zawiesing 316 g (2 mole) allantoiny w roztworze 162 g (2 mole) forméldehydu (37%
wodny roztwér), 1000 ml wody destylowanej i 6 g tréjetanoloaminy miesza sig i ogrzewa sie do wrzenia w ciagu
1,5—2 godzin, przy czym w trakcie zachodzacej reakcji mieszanina staje si¢ klarowna i znika zapach formaldehy-
du. Z roztworu poreakcyjnego oddestylowuje sie okoto 100 ml wody w celu usunigcia $ladowych pozostatosci
formaldehydu, a pozostato$¢ po destylacji odparowuje si¢ na wyparce prézniowej badZ rozpytowej. Otrzymuje
sig¢ okoto 360—380 g bezbarwnego osadu, ktéry w celu usunigcia tréjetanoloaminy przemywa si¢ dwukrotnie
50 ml rektyfikatu. Otrzymany oczyszczony produkt, ktdérego sktad pierwiastkéw wynosi: C — 34,1%,
H - 4,98%, N —27,1%, rozpuszcza sie¢ w wodzie i nieznacznie w alkoholu etylowym (okoto 3 g w 1 | etanolu).

Przyktad Il. Zawiesine 316 g (2 mole) allantoiny w roztworze 243 g (3 mole) formaliny (37% rozt-
wor wodny formaldehydu) i 3 g tréjetyloaminy ogrzewa sie podczas mieszania do wrzenia w ciagu 1,5—2 godzin.
W miare postepu reakcji kondensacji mieszanina staje sie klarowna i znika zapach formaliny. Z roztworu poreak-
cyjnego oddestylowuje sie okoto 100 ml wody w celu usuniecia tréjetyloaminy, a pozostatos¢ odparowuje sig¢ na
wyparce prézniowej lub rozpytowej w temperaturze 70°C. Otrzymuje sie 400—410 g bezbarwnego higroskopijne-
- go osadu, bardzo dobrze rozpuszczalnego w wodzie i praktycznie nierozpuszczalnego w alkoholu etylowym.
Sktad pierwiastkowy miészaniny wynosi: C — 34,4%, H — 5,2%, N — 25,9%.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania $rodka konserwujacego uzywanego w przemysle kosmetycznym, zawierajacego
zwigzki o wzorze og6lnym podanym na rysunku, w ktérym R oznacza wod6r lub grupe CH, OH, przy czym co
najmniej jeden z podstawnikéw R jest grupg CH, OH, polegajacy na kondensacji allantoiny z formaldehydem
wobec katalizator6w w $rodowisku wodnym, znamienny tym, Ze jako katalizatory stosuje si¢ aminy
I1l-rzedowe, zwtaszcza tréjalkiloaminy, takie jak tréjetyloamina, tréjetanoloamina, ktére nastepnie usuwa sie
w znany sposéb ze srodowiska reakcji.

2. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Ze kondensuje si¢ allantoine z formaldehydem w sto-
sunku molowym 1:1do 1:2.
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