soanvsricxs | POPIS VYNALEZU 199072
REPUBLIKA | 2 = an ®1)
19) ‘ z_- _ w ;
K AUTORSKEMU OSVEDGENIU
— (51) Int C1.®
(22) Prihldsené 05 07 77 C 11D 1/90
(21) (PV 4448-—77)
(40) Zve‘rejnené 17 09 79
URAD PRO VYNALEZY : /
- A OBJEVY (45) Vydané 30 04 84 R
(75)

Autor vynélezu

LUBKEOVA SONA prom. farm. MAJER

JAROSLAVprof. RNDr. DrSc., BRATISLAVA
a NOVAK JAN ing. CSc., RAKOVNIK

(54) Tenzidy na baze komplex6nov monoami-
nového typu a sposob ich vyroby

Predmetom vynalezu si tenzidy zo skupiny
derivatov Komplexénu 1 s mastnymi kyselinami
obecného vzorca R-N-(CHyCOOH),, ktoré

predstavuju nové tenzidy's chelata¢nym ucinkom -

a spdsob ich vyroby.
V stcasnosti s zname derivaty Komplexonu 1

s mastnymi kyselinami s uhlikatym retazcom do-

Cs. Tieto latky boli pripravené reakciou karboxy-
alkylacie aminokyselin s halogénoctovou. Kyse-
linou v alkalickom prostredi viacerymi autormi:
Kazarinova N. F., Lato§ N. L., Postovskij 1. J.:
Izv. Sibirsk. Akad. Nauk SSSR (1960), 60;
Irving H. M. N. H., Miles M. G.: J. Chem. Soc. A.
(1966), 1268; Uehara A. Kyuno E., Tsuchiya R.:
Bull. Chem. Soc. Jap. 41, 2393 (1968) . Podl'a uve-
denych prac priprava derivatov Komplexonu. 1
s mastnymi kyselinami s uhlikatym retazcom do
Cg je ndro¢na na Cas, ich izoldcia je zloZita a vy-
tazky sa pohybuji v rozmedzi 42 az 73 %, Dote-
raz zname derivaty Komplexonu [ nemaji povr-
chovoaktivne vlastnosti a nemoZno ich zaradit
medzi tenzidy. Nevyhody znameho stavu odstra-
fiuji tenzidy na baze komplexénov monoamino-
vého typu a spdsob ich vyroby podl'a vynéiezu. No-
vé pripravené derivaty Komplexénu I oproti dote-
. raz znamym majii povrchovoaktivne vlastnosti pri
zachovani cholataénych vlastnosti. Sposob ich
vyroby je jednoduchy, izolacia poiadovanych
produktov je rychla a jednoduchd, vytazky reak-
cie s 70 az 90 %. Ziskavaju sa latky vysokej
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¢istoty. Tieto latky maji Sirokit moznost’ vyuzitia
v praxi.

Podstatou vynalezu st tenzidy zo skupiny deri-
vatov Komplexoénu I s mastnymi kyselinami cha-
rakterizované obecnym vzorcom ’

R-N-(CH,CO0X), kde

R = CH;-(CHy),

n = 3—17
X = H,Na, K, NHj, CH,, C,H;, C4H-
Sposob vyroby tenzidov podla vynalezu, kio-
rého podstata spociva v tom, Ze sodna alebo dra-
selnd sol' aminomastnej kyseliny sa kondenzuje
pri 50 .az 160 °C s prislusnou solou kyseliny
monochloroctovej v molarnom pomere 1:2 az
4'vo vodnoalkoholickom prostredi pri stalej hod-
note pH 9 aZ 11 za uskutolnenia reakcie v 2 az
20 % koncentracii prislusnej aminomastnej kyse-
liny v reakénej zmesi, pricom reakény produki

-CH — COO0OX

_vo forme volnej kyseliny sa izoluje okyselenim

zriedenou kyselinou. chlérovodikovou (1:1) na
pH 1.2 az 1.8, z ktorého sa po izolacii pripravi
amonna sol' neutralizaciou s hydroxydom amén-
nym, alebo ester. zahriatim s 15 aZ 40 nasobnym
mnoZstvom- prislusného bezvodého alkoholu, za
sicasného zavadzania plynného chlorovodika do -
reakcnej zmesi po dobu 30 az 50 hodin izolaciou
esteru destilaciou.

Pripravené latky predstavuji novi oblast' v $t0-
diu komplexénov. UZ pri samotne] priprave sa



ukazala Uplnd odlisnost' v ich chemickych a fy-
zikdlnych vlastnostiach oproti doteraz znamym
derivatom Komplexénu I. Novopripravené latky
"sa vyznaluji povrchovoaktivnymi vlastnostami
pri zachovani chelataénych vlastnosti. Rozsiruja
. . . A
$kalu znamych amfotenzidov alkylbetainového
typu. Popri Sirokych mozZnostiach vyuzitia tychto
latok v praxi vghoda vyndlezu spoéiva aj v do-
brych vytazkoch, jednoduchej vyrobe a izolacii
pozadovanych produktov.

Priklad 1

4.0 g (0,019 mol.) aminolaurovej kyseliny sa
zneutralizuje s NaHCO; v 85 ml 70 % etanolu.
Pri 80 °C pridd sa k sodnej soli aminolaurove]
kyseliny 0,056 mol monochléroctanu sédneho
v 55 ml vody a 22 ml 10 % roztoku hydroxidu
sodneho, aby pH reakinej zmesi bolo 9 az 11.

Reakéna zmes sa zahrieva na vodnom kapeli za.

staleho mieSania pri 90 °C 24 hodin. Reakény
produkt sa vysudi a priamo pouZije ako surovina
na vyrobu detergentov. Reakény produkt je moz-
no tieZ izolovar okyselenim zriedenou kyselinou
chlorovodikovou (1:1) na pH 1,5. Po odsati sa
produkt premyva na filtri destilovanou vodou a?
kym filtrar dava neutrdinu reakciu a nereaguje
uZ pozitivne na pritomnost’ halogénu.

Izolovana @ — amino — (N, N-dioctova)
kyselina laurova sa &isti krystalizaciou zo zmesi
kyselina octovd — voda (1,5:1).

Vytazok: 90 % tedrie
T. t.: 155,5 az 156 °C

5,0 g (0,015 mol) izolovanej ¢ — amino (N,N
— dioctovej) kyseliny laurovej sa zahrieva pod
spatnym chladicom opatrenym chlérkalciovym
uzaverom s 40 nasobnym mnoZstvom bezvodého
etanolu za sidleho zavadzania plynného chloro-
vodika do reakénej zmesi po dobu 45 hodin.
Po ukonéeni reakcie sa oddestiluje prevaina ast’
alkoholu, destilatny zbytok sa naleje do pit n4-
sobného mnoistva l'adovej vody a zneutralizuje
s NA,CO;. Vznikly trietylester a — amino
(N,N — dioctovej) kyseliny laurovej sa vytrepe
do éteru a izoluje destilaciou. '
Vytazok: 70 % tebrie
T. v.: 122 a2 124 °C, n?° — 1,4540
Povrchova aktivita:
hodnoty povrchového napitia y [N/m.10%]
trojsédnejsoli ¢ — amino — (N,N — dioctovej)
kyseliny laurovej v zavislosti na teplote a koncen-
tracii.

Koncentr. ’
g/l 25°C 45°C " 60 °C 80 °C
0,006 69,26 68,28 64,55 58,71
0,012 70,54 68,28 65,80 60,30
0,025 68,69 68,37 64,07 58,85
0,05 67,12 66,25 64,55 59,93
0,10 64,93 64,92 65,23 60,94

Koncentracia

g/1 25°C  40°C  60°C  80°C
020 68,07 6861 6565 61,15

0,50 71,11 67,05 65,89 61,43
1,00 69,97 67,29 65,22 61,52
- 2,00 67,02 64,30 60,34 53,92
5,00 56,07 48,38 44,41 39,56
10,00 47,79 37,96 36,42 29,33

Priklad 2:

3,0 g (0,011 mol) aminopalmitovej kyseliny
sa zneutralizuje s hydroxidom sédnym v 55 ml
70 % etanolu. Pri 80 °C prid4 sa k sodnej soli
aminopalmitovej kyseliny 0,033 mol monochlér-
octanu sodného v 30 ml vody a 15 ml 9,3 %
roztoku hydroxidu- sodného, aby pH reakéne;j
zmesi bolo 9 aZ 11, Reak&nd zmes sa zahrieva na
vodnom kipeli pri 90 °C 14 hodin, ked' sa prida
0,011 mol monochléroctanu sodného a 20 ml 2 %
roztoku hydroxidu sodného a zahrieva sa dalej
eSte 10 hodin pri 90 °C. Reakény produkt sa Vysu-
§i a priamo pouZije ako surovina pre vyrobu
detergentov. Reakény produkt je moZno tieZ
izolovat' okyselenim zriedenou kyselinou chloro- -
vodikovou (1:) na pH 1,5 a po.odsati sa premyva
destilovanou vodou. Izolovand ¢ — amino —
(N,N—dioctovd) kyselina palmitova sa &isti
krystalizdciou zo zmesi kyselina octovd — voda
(1,5:1). , '

Vytaiok: 829 tedrie
T. t. 155 ai 156 °C :

Izolovand ¢ — .amino (N,N—dioctova) ky-
selina palmitova poskytuje neutralizciou s hydro-
xidom aménnym v moldrnom pomere 1:3 troj-
aménnu sol' « — amino (N,N—dioctovej) kyse-
liny palmitove;j. '

Povrchova aktivita:

hodnoty povrchového napitia y [N/m- 107]
trojsodnejsoli @ — amino — (N,N — dioctovej)
kyseliny palmitove] v z4vislosti na teplote a kon-
centracii

Koncentracia '
g/l 25°C 40 °C 60 °C 80 °C
0,006 46,15 61,81 63,93 59,60
0,012 48,65 59,85 64,58 58,96
0,025 51,12 60,08 63,12 58,66
0,05 54,19 65,52 64,17 60,02
0,10 52,69 59,66 62,64 59,88
0,20 61,88 61,41 58,57 57,34
0,50 56,26 58,42 54,41 53,03
1,00 52,45 50,42 50,34 42,98
2,00 53,50 41,65 38,86 34,07
.5,00 48,08 33,93 32,97 27,83
10,00 47,08 36,09 36,46 31,16

Tenzidy vyrobené tymto spdsobom moZno RO;
uZit' ako analytické &inidla, flotaéné ginidla, kata-
lyzdtory, antikorozivne latky, antioxidanty,
v energetike, v kozmetike, farmacii, chemickom
a petrochemickom priemysle, d’alej ako suroviny
pre vyrobu tergentov, zmik&ovadla, emulgdtory
a pomocné latky v roznych oblastiach (gumaérstve,
plastické hmoty, vodoodpudivé Gpravy, polno-
hospodarstve).

Tt
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PREDMET VYN/\LEZU

1. Tenzidy zo skupiny derivatov Komplexénu I
s mastnymi kyselinami charakterizované obec-
nym vzorcom

R-N-(CH,COOX), kde

R = CHy-(CH,), -CH-COOX
n = 3azl7 :
X = H,Na, K, NH{, CHj, CoHs, C3H;

2. Spdsob vyroby tenzidov podl'a bodu 1., vyzna-

Cujlci sa tym, Ze sodnd alebo draselna sol' ami-
nomastnej kyseliny sa kondenzuje pri 50 aZ
160 °C s prisluinou sol'ou kyseliny monochlér-

" * octovej v molarnom pomere 1:2 aZ 4 vo vod-

noalkoholickom prostredi pri stdlej hodnote

pH 9 az 11 za uskutoCnenia reakcie v 2 aZ
20 9% koncentracii prislusnej aminomastnej
kyseliny v reakCnej zmesi, pricom reakény pro-
dukt vo forme vol'ne] kyseliny sa izoluje okyse-
lenim zriedenou kvselinou chlérovodikovou na
pH 1,2 az 1,8, z ktorého po izol4cii sa pripravi
amoénna sol neutralizdciou s hydroxidom
amoénnym, alebo ester zahriatim s 15 az 40 néa-
sobnym mnoZstvom prislu§ného bezvodého
alkoholu za stéasného zavaddzania plynného
chlérovodika do reakénej zmesi po dobu 30 aZ
50 hodin izolaciou esteru destilaciou.

Tlagé JCT 1 — Kés 2,40
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