DEUTSCHE DEMOKRATISCHE REPUBLIK PAT E N T S C HR ' F T
(12) Wirtschaftspatent | (19) DD (11) 217 513 A1

Erteilt gemaR § 17 Absatz 1 Patentgesetz '3(51) C 07 C103/50 -

AMT FﬂR ERFINDUNGS- UND PATENTWESEN In der vom Anmelder eingereichten Fassung veroffentlicht

(21) WP C07C/2501142 {22) 22.04.83 . © (44) 16.01.85

{(71) VEB Deutsches Hydrierwerk Rodleben, 4530 RoBI.au, Postféch 140, DD
(72) Kitzing, Gerhard; Mundo, Axel, Dipl.-Chem., DD .

{54) . Verfahren zur Herstellung von N,N-Dialkylglycinamiden

(57) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von N,N-Dialkylglycinamiden durch Umsetzung von

N,N-Dimethyl- bzw. N,N-Diethylaminoessigsaure und/oder deren Alkalisatzen mit primédren und/oder sekundaren

Fettaminen der Alkylkettentange C; bis Cy, in Gegenwart von 0,1 bis 1,1 Mol einer Siure, vorzugsweise Salzsaure,

wobei man so verfahrt, da man die Reaktionskomponenten im wissrigen Medium bei Temperaturen von 20 bis 80 °C

- reagieren 14Rt und anschlieRend bei Temperaturen bis maximal 220 °C das im Reaktionsgemisch befindliche und das
bei der Reaktion entstehende Wasser aus dem Reaktionssystem gegebenenfalls unter Einleitung eines Inertgases
entfernt. Das erfindungsgemaRe Verfahren ergibt besonders bei Einsatz der. Alkalisalze der

“N,N- Dtmethylammoessxgsaure nahezu 100%ige Umsetzungsgrade. Die nach der Erfindung hergestellten
Verbindungen sind vielseitig sowohl als tertidre Amidoamine als auch in Gestalt ihrer leicht herstelibaren Aminoxide,
Betaine und quaterndren Ammoniumverbindungen einsetzbar als Korrosionsschutzmittei, dermatologisches
Schutztensid in der Kosmetik und Haushaltchemie, Desinfektionsmittelwirkstoff, Bakterizid, Konservierungsmittel
und Textilhilfsmittel sowie als Emulgier- und Adhésionsmittel in der Baustoff- und Erddlindustrie.
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Verfahren zur Herstellung von N,N-Dialkyiglycinamiden

Gegenstand der Erfindung

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren der direkten Herstellung von N,N-Dialkylglycinamiden, die als tertidare Aminoamide
direkt cder in Gestalt ihrer leicht herstellbaren Aminoxide, Betaine und quaternaren Ammoniumverbindungen vielseitig
einsetzbar sind, insbesondere als Korrosionsschutzmittel, dermatoiogisches Schutztensid in der Kosmetik und Haushaltchemie,
Desinfektionsmittelwirkstoff, Bakterizid, Konservierungsmittel und Textilhilfsmittel sowie als Emulgator- und Adhasxonsmlttel
in der Baustoff- und Erdélindustrie.

Charakteristik der bekannten technischen Lésungen

Bereits die US-Ps 2317999 beschreibt die Herstellung von N,N-Dimethyi-glycin-dodecytamid aus Chloressigsduredodecylamid
und Dimethylamin in Ethanol bei 90°C bis 100°C. Die Hersteilung der analogen Verbindung N,N-Dimethy!-glycin-octadecylamid
ist Gegenstand der US-PS 2256 186, wobei die Herstellung der verwendeten Ausgangsverbindung
Chloressigsaureoctadecylamid nicht ndher beschrieben ist. Ein in der Technik gern angewendetes Verfahren ist die Herstellung
von Dimethylaminoessigsdurebutylester aus Chloressigsdurebutylester und Dimethylamin und dessen anschlieRender
Verseifung unter Einsatz von Aminoverbindungen {Am. Soc.62 {1940} S.271).

Zur Darstellung von Aminosaureamiden haben vor allem unsymmetrische Anhydride, insbesondere diejenigen der N-
Acylaminosauren mit sauerstoffhaltigen organischen oder anorganischen Sauren, ais Acylierungsmittel gréRere Bedeutung
erlangt. So beschreibt die DE-AS 1001277 die Einflihrung von Dxaikyiammoacyigruppen in Amine durch Anwendung gemischter
Anhydride aus Dialkylaminocarbonsiuren und Benzoesaure.

Amide von Aminoséuren lassen sich auch aus den sogenannten Leuchsschen Verbindungen, den inneren Anhydriden von N-
Carboxyl-a-amino-carbonsduren, gewinnen (Houben Weyi Bd. 11/2, S.374).

Die direkte Amidierung von Dialkylaminocarbonsiuren mit primaren und/oder sekundéren Fettaminen ist bisher in der Literatur -

nicht beschrieben. Erkidrbar wird dies gegebenenfalls aus der bei Aminocarbonsauren vorgegebenen reaktionstragen
Ampholytstruktur und aus der Tatsache, daR bereits die relevante Amidierung von Alkylcarbonsiuren durch thermische und/
oder katalytische Abspaltung des Reaktionswassers meist nur zu unbefriedigenden Umsetzungsgraden fiihrt und in bezug auf
die in der Literatur vielfach beschriebenen Acynerungsmoghchkelten von NH-Gruppen nur von untergeordneter Bedeutung ist
bzw. kaum eine technische Alternatlve darstellte.

Ziel der Erfindung : : Co .

Ziel der Erfindung ist ein Verfahren der Herstellung von N,N-Dialkyiglycinamiden auch direkte Umsetzung von N N- _
Dialkylaminocarbonséduren und/oder deren Alkalimetailsaizen mittels priméren und/oder sekundaren Fettaminen, welches:
technologisch einfach durchfiihrbar ist und gleichzeitig zu hohen Ausbeuten flhrt. v :
Darlegung des Wesens der Erfindung ’

Es wurde gefunden, dad N,N-Dialkylglycinamiden der ailgemeinen Formel

R ’ ' R
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Y, 2
R \31
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wabei Ry = CHs, C,Hs und Ry = Alkylirest, deren Gesamtkohlenstoffzahi 7 bis 22 betrigt, Ry = Ry, H

bedeuten, sich sehr leicht durch direkte Umsetzung der entsprecnenden N,N-Dialkylaminoessigsaure und/oder deren Alkahsalze _

mit Fettaminen der Formel

hersteilen lassen, wenn man bezogen ayf molare AnsatzgréRen die Reaktionskomponenten zunichst in waRriger Lésung bei
Temperaturen von 20°C bis 80°C in Gegenwart von 0,1 bis 1,1 Mol einer starken Saure, vorzugsweise Salzsdure, miteinander.
reagieren 14f3t, wobei der Wassergehait in der Reaktionsmischung 5 bis 45Gew.-% betragt und anschlieBend durch Erwérmung

¥

der Reaktionsmischung auf Temperaturen bis 220°C, gegebenenfalls unter Emleltung von Inertgasen dasim Reaktnonsgemlsch -

vorhandene als auch das infolge der Amidierungsreaktion entstehende Wasserentfernt,

Wie bereits erwéhnt, ist die direkte Umsetzung von N,N- -Dialkylaminoessigsdure mit priméren und/oder sekundéren Fettamlnen.,- 3

“bisher nicht zur anwendungstechnischen Reife gelangt. Eine moghche Ursache istin der stabalen reaktlonstragen o
Amphoiytstuktur der Ammoessugsaure gegeben. S : L



Uberrasphenderweise gelingt es, erfindungsgemaR durch Zusatz von Sauren, vorzugsweise Mineralsiuren, diese N,N- ,
Diatkylaminoessigsdure im wéBrige\n Medium zu aktivieren bzw. ihr ampholytisches Reaktipnsverhalten derart zu beeinflussen,
daf? befriedigende Amidierungsgrade erhaiten werden. Gleichzeitig wurde gefunden, daR nahezu 100%ige Umsetzungsgrade
~ erzielt werden, wenn anstelle der N,N-Dialkylaminoessigsaure ihre Alkalisaize beim erfindungsgemaRen Verfahren eingesetzt
‘werden. : S e e :

Das erfindungsgemaRe Ve:f-a’hreAn :eréffnet die Méglichkeit der direkten Verwendung von Alkalisalzen der N,N-
Dialkylaminoessigséure, deren Herstellung vielfach gelibt und seit langem im groBtechnischen MaRstab praktiziert wird und

steflt bei besonderer Berlcksichtigung materialékonomischer und technologischer Gesichtspunkte sowie bezogen auf die
Verflgbarkeit mehr als nur eine Alternative zum traditionellen Verfahren der Herstellung von N,N-
Dimethylaminogiycinalkylamiden (iber den Syntheseweg Monochloressigsaureester zum Dimethylaminoessigsiureester
dar. : : : : /

Das erfindungsgemaRe Verfahren wird an folgenden Beispielen naher erliutert. '

Beispief 1. L o

Ein Mol einer 60%igen wassrigen N,N-Dimethylaminoessigsaureiésung wird in einem ReaktionsgefaR unter Rithren von 1Mol

Dodecylamin versetzt. Das enthaltene und entstehende Wasser wird am Veresterungsaufsatz bei Temperaturen von 100°C bis

180°C unter stdndigem Riihren abgetrennt. Mit Beendigung der Wasserabscheidung besitzt das Reaktionsprodukt einen

/ Amidierungsgrad von 52,4%. o : :

 Beispiel 2 . . o ‘ ,
Wie Beispiel 1, wobei zusatzlich in das Reaktionsgemisch. 0,1 Mol konzentrierte Salzsaure zugegeben wird. Nach Beendigung
‘der Wasserabscheidung betragt der Amidierungsgrad 70,3%.

Beispiel 3 . :
Aut der Grundlage molarer Ansatzmengen werden in einem ReaktionsgefiR 1839 einer 70%igen waRkrigen Losung aus N,N-
Dimethylaminoessigsaurem Kaliumsalz mit 100,69 konzentrierter Salzsdure und 1904 eines primaren Kokosamins - »
" zusammengegeben und unter Rihren und Abtrennung des enthaitenen und entstehenden Reaktionswassers auf eine -
Temperatur von 100°C bis 180°C erhitzt. : . Y
Mit Beendigung der Wasserabtrennung besitzt das Reaktionsprodukt nach Herausidsen des gebildeten Kaliumichlorids mittels
" Wasser einen Amidiérungsgrad von 98,3%. Durch destillative Aufarbeitung werden 2489 an N,N- s
- Dimethylaminoessigsaurekokosamid erhaiten. '
Beispiel 4 . ; ‘ : _ ‘
Wie Beispiel 3, wobei anstelle des Kokosamins 1Mol Talgamin eingesetzt und die Abtrennung des Wassers mittels eines
" stindigen Inertgasstromes vorgenommen wird. Der Amidierungsgrad im Reaktionsprodukt betragt nach der Salzabtrennung-
“mittels warmem Wasser 94,3%. Durch destillative Aufarbeitung werden 2849 N,N-Dimethylaminoessigsauretalgamid
_-erhaiten. : ' ‘ ’ '
" Beispiel 5 ‘ )
. Wie Beispiel 3, wobei an Stelle des Kaliumsalizes das entsprechende Natriumsaiz und an Steile des Kokosamins das

entsprechende Dikokosalkylamin eingesetzt wird. Der Am idierungsgrad im Reaktionsprodukt betrégt nach Abtrennung des
Natriumchlorids mittels warmem Wasser 93,6%.



Erfindungsanspriiche: B
1. Verfahren zur Herstellung von N,N-Dialkylglycinalkylamiden der allgemeinen Formel

wobei Ry = CHj,.bzw. C,Hs und R, = Alkylreste, deren Gesamtkohlenstoffzah! 7 bis 22 betrégt, Ry = R,, H
bedeuten, dadurch gekennzeichnet, dal man die entsprechende N,N-Dimethyl- bzw. Diethylaminoessigsdure und/oder
deren Alkalisalze mit Fettaminen der allgemeinen Formel

'

direkt miteinander in der Weise umsetzt, indem man bezogen auf molare Ansatzgréf3en die Reaktionskomponenten zunachst
in wairiger Losung bei Temperaturen von 20° bis 80°C in Gegenwart von 0,1 bis 1,1 Mol einer Sure, vorzugsweise Salzsaure,
" miteinander umsetzt, wobei der Wassergehait der Reaktionsmischung 5 bis 45 Gewichts-% betrdgt und anschliefend durch
Erwirmung der Reaktionsmischung auf Temperaturen bis 220°C, gegebenenfalls unter Einleitung von Inertgasen, das im
Reaktionsgemisch vorhandene als auch das infolge Amidierungsreaktion entstehende Wasser entfernt.
2. Verfahren nach Punkt 1, dadurch gekennzeichnet, da das bei Einsatz.von Alkalisalzen der N,N- Dialkylamlnoesmgsaure
entstehende Salz bis aur- Beendigung der Umsetzung in der Reaktlonsmlschung verbleibt.
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