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Wynalazek niniejszy dotyczy sposobu
otrzymywania produktéw dzialania amo-
njaku na dwuchlorohydryne. Dotychczaso-
we prace w tym kierunku, uskuteczniane
glownie przez Berthelota (i Luca), jak
réwniez Clausa, doprowadzaly do otrzy-
mywania bezpostaciowych cial, nierozpu-
szczalnych w zadnych rozpuszczalnikach i
wskutek tego nie nadajacych si¢ do reakcyj
chemicznych, jak réwniez do innych celéw.

Wymnalazek niniejszy polega ma stwier-
dzeniu, Ze mozna otrzymywaé produkty
oleiste lub syropowe, rozpuszczalne i tech-
nicznie cenne, gdy na niepodstawiong dwu-
chlorowcohydryne alkoholu wielowarto-
Sciowego dziala si¢ amonjakiem w tempera-
turze ponizej 100°C i temperature t¢ utrzy-

muje réwniez przy wyodrebnianiu i ewen-
tualnem oczyszczaniu powstalego produk-
tu. Jezeli jednak dziatanie amonjakiem
przeprowadza si¢ w obecnoéci wody, to
woéwczas temperatur¢ mozna poczatkowo
podniesé¢ do 100°C lub powyzej, baczac
jednak, aby temperatura obmizyla sie do
100°C zanim produkt reakcji przejdzie w
stan staly.

Reakcja ta moze przebiegaé w obecno-
$ci rozpuszczalnikéw lub cial rozciericzaja-
cych, jak alkoholu lub wody, lub bez nich.

Produkty, otrzymywane sposobem we-
dtug wynalazku niniejszego, mozna stoso-
waé do reakcyj syntetycznych, jak réwniez
do celéw leczniczych lub kosmetycznych.

Ponizej podano kilka przykladow wy-



konania sposobu wedbig wymalazku, jed-
nakZe wynalazek nie ogranicza si¢ do po-
danych szczegolow. .

Przyktad 1. 1185 czeéci wagowych
roztworu amonjaku w allkoholu absolut-
nym (otrzymanego przez wprowadzenie
240 czgéci wagowych suchego amonjaku
do 1000 czesci wagowych alkoholu abselut-
nego w 0°C) dodaje si¢ do 1000 czesci wa-
gowych a - dwuchlorohydryny i otrzyma-
na, mieszaning przechowuje si¢ w szczelnie
zamknigtem naczynit w temperaturze 16
do 18°C, wstrzasajac od czasu do czasu,
w ciagu 10 dni. Nastepmie przezroczysty
alkoholowy tug macierzysty oddziela sie
od wytworzonych krysztatéw chlorku amo-
nu przez saczenie, krysztaly chlorku amo-
nu przemywa si¢ alkoholem absolutnym, a
czysty przesacz alkoholowy wraz z alkoho-
lem, stuzacym do przemywania, poddaje
si¢ destylacji pod zmniejszonem cisnie-
niem w temperatunze 30 do 35°C, w celu
usuniecia zeni alkoholu i amomjaku.

Pozostalosé tworzy czysty, zoélty, bar-
dzo lepki olej, rozpuszczalny w wodzie i
alkoholu, ale nierozpuszczalny w eterze.

W razie potrzeby poddaje sie otrzy-
many produkt reakcji oczyszczania wedtug
jednego z nastepujacych sposobéw.

Sposéb 1. Z surowego produktu reak-
cji, to jest z produktu, otrzymanego po od-
destylowaniu alkoholu i amomjaku, usuwa
si¢ znajdujaca sie w nim ewentualnie
a - dwuchlorohydryne przez oddestylo-
wanie jej pod zmniejszonem cisnieniem
‘(15 do 18 mm) w temperaturze 70 do
80°C.

Poniewaz wytworzony produkt jest
wrazliwy na dzialanie ciepta, nie nalezy
wigc przekraczaé temperatury 70 — 80°C.

Produkt, otrzymany po destylacji, jest

to czysty, zétty i bardzo gesty syrop o
konsystencji bardzo gestego miodu lub

terpentyny weneckie;j.
Sposéb 2. Surowa mase reakcyjna, o-
trzymana po oddestylowaniu alkoholu i

amonjaku, ugniata sie z dodawanemi ko-
lejno porcjami eteru dopéty, az probka
uzytegp eteru, po odparowaniu, przestanie
wykazywaé pozostalo§é, poczem mase te
suszy si¢ pod zmniejszonem ci$nieniem, w
temperaturze pakojowej.

Produkt ostateczny jest to prawie
czysty, 26lty syrop o konsystencji bardze
gestego miodu lub terpentyny weneckie;j.

Spos6b 3. Mieszanine reakcyjna, za-
wierajaca jeszcze alkohol i amonjak, wkra-
pla st¢ powoli do duzej ilosci eteru, stale
mieszajac. Powstaly mleczny osad o po-
staci masy cjastewate] zbiera sig czesciowo
na powierzchni' $ctamr i czesciowo na dnie
naczynia, w ktérem odbywa si¢ stracanie.
Po usunigciu prawie czystego tugu macie-
rzystego przez zlewanie, pozostaly osad
zbiera si¢ i ugniata z dodawanemi kolej-
no porcjami eteru dopéty, az prébka uzy-
tego eteru, po odparowaniu, przestanie wy-
kazywaé pozostalosé, poczem osad ten
suszy sie pod zmniejszonem ci$nieniem
w temperaturze pokojowej. Produkt osta-
teczny stanowi z6tta mase o konsystenciji
terpentyny weneckie;j.

Sposéb 4. Surowy produkt reakcji, to
jest produkt, otrzymany po oddestylowa-
niu alkoholu i amonjaku, lub tez produkt,
otrzymany po oddestylowaniu niezmienio-
nej a - dwuchlorohydryny (pierwszy spo-
s6b oczyszczania), rozpuszcza sie w malej
ilosci wody, poczem powstaly czysty roz-
twor oziebia sie do 8°C i straca, stale
mieszajac, zapomoca 20% roztworu we-
glanu sodowego. Powstaly oleisty osad
osiada na dnie naczynia jako gesta,
metna masa oleista. Po kilkogodzinnem
odstaniu sig, oleisty osad oddziela sie
od tugu macierzystego przez zlewanie. Osta-
teczny produkt rozpuszcza sie w wodzie,
alkoholu rozcieficzonym, alkoholu metylo-
wym i suszy go w prézni w temperaturze
pokojowe;. \

Przyktad II.
tak, jak w przykladzie I,

Proces przeprowadza sig
z ta jednak réz-



nica, ze zamiast 1185 czeséci wagowych al-
koholowego roztworu amonjaku stosuje sie
1702 czesci wagowych alkoholowego roz-
tworu amonjaku.

Przyklad III. Proces przeprowadza si¢
tak, jak w przykladzie I, z ta jednak ré6z-
nica, ze zamiast 1185 cze$ci wagowych ai-
koholowego roztworu amonjaku stosuje si¢
2040 czesci wagowych alkoholowego roz-
tworu amonjaku. :

Przyktad IV. Proces przeprowadza sie
tak, jak w przyktadzie I, z tg jednak rézni-
ca, ze zamiast 1185 czesci wagowych alko-
holowego roztworu amonjaku stosuje sie
2720 czeéci wagowych alkoholowego roz-
tworu amonjaku.

Przyklad V. Proces przeprowadza sie¢
tak, jak w przykiadzie I, z tg jednak réz-
nica, ze zamiast 1185 czes$ci wagowych al-
koholowego roztworu amonjaku stosuje sig
170 czesci wagowych alkoholowego reztwo-
ru amonjaku.

Przykiad VI. Proces przeprowadza si¢
tak, jak w przykladzie I, z ta jednak roz-
nicg, ze zamiast 1185 czesci wagowych al-
koholowego roztworu amonjaku stosuje sie
340 czesci wagowych alkoholowego roz-
tworu amonjaku.

Przykltad VII. Proces przeprowadza
sie tak, jak w przykladzie I, z ta jedmak
réznica, ze zamiast 1185 czesci wagowych
alkoholowego roztworu amonjaku stosuje
sie¢ 680 czesci wagowych alkoholowego
roztworu amonjaku.

Przyktad VIII. Proces przeprowadza
si¢ tak, jak w ktérymkolwiek z wyzej po-
danych przykladéw, z ta réznica, ze czas
trwania reakcji zamiast 10 dni wynosi 20
do 40 dni.

Procesy, podane w poprzednich przy-
ktadach -mozna réwniez przeprowadzaé w
ten sposéb, ze o - dwuchlorohydryne roz-
puszcza si¢ w odpowiedniej ilosci alkoholu
i odpowiedniej iloéci amonjaku, ktéry wpro-
wadza si¢ do alkoholowego roztworu dwu-
chlorohydryny w postaci suchego gazowe-

go amonjaku, najkorzystniej przy jedno-
czesnem ozigbhianiu.

Przykilad IX. Proces przeprowadza sie
tak, jak w przykladzie I, -z ta jednak réz-
nica, ze reakcja odbywa si¢ w temperatu-
rze 75°C w autoklawie, a czas jej trwania
wynosi 3 godziny.

Ostateczny produkt ma wyglad i wia-
$ciwosci produktu, otrzymywanego wedlug
przyktadu L

Przyktad X. Proces przeprowadza si¢
tak, jak w przykladzie I, z ta jednak réz-
nica, ze reakcja odbywa si¢ w temperatu-
rze 50°C w autoklawie w ciagu 3 godzin.

Koricowy produkt ma wyglad i whasci-
wosci produktu, otrzymywanego wedlug
przyktadu I.

Przyktad XI. Proces przeprowadza sie
tak, jak w przykiadzie II, z ta jednak réz-
nica, ze reakcja odbywa si¢ w temperatu-
rze 50°C w autoklawie, przyczem czas
trwania reakcji wynosi 3 godziny.

Produkt koricowy ma wyglad i wlasci-
wosci produktu, otrzymanego wedlug przy-
ktadu II

Techniczne korzysci sposobu wedlug
wynalazku jasno wynikaja z faktu, ze w ra-
zie przeprowadzania procesu wedlug jed-
nego z poprzednich przykladéw w tempe-
raturze 100 — 105°C otrzymuje sie bezpo-
staciowy produkt nierozpuszczajacy sie
wzglednie stabo rozpuszczajacy sie w wo-
dzie, alkoholu lub podobnym rozpuszczal-
niku i wskutek tego nienadajacy sie do
uzytku.

Przyktad XII. Produkt koricowy, o-
trzymany wedlug jednego z przykladéw
I — XI, najkorzystniej po oczyszczeniu go
zapomoca jednego ze sposobéw oczyszcza-
nia, podanych w przykladzie I, ogrzewa sie
w temperaturze 100°C w ciagu 15 do 60
godzin. Podczas tego ogrzewania produkt
przemienia si¢ w przezroczysty lub prze-
$wiecajacy zZywicowaty produkt rozpu-
szczalny w wodzie.

Przyktad XIII. 1000 czeéci wagowych
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23% -owego wodnego rozitworu amonjaku
dodaje sie do 1000 czesci wagowych a-dwu-
chlorohydryny, umieszczonej w szczel-
nie zamknietem naczyniu, poczem wytwo-
rzona mieszanine wstrzasa si¢ bez ogrze-
wania. Poniewaz reakcja ta jest egzoter-
miczna, wiec temperatura w ciagu kroétkie-
go czasu podnosi si¢ do 60—70°C i po 1 do
2 godzinach osiaga 110 do 120°C. Wkrétce
ta gwaltowna reakcja ustaje, przyczem
masa reakcyjna, w postaci czystego zolte-
go plynu, ozigbia si¢ samorzutnie. Podczas
ochtadzania wydzielaja si¢ krysztaly
NH,Cl, ktére osiadaja na dnie naczynia.
Z tugu macierzystego oddziela si¢ kryszta-
ly przez odsaczenie i odparowanie przesa-
czu w temperatunze 30 do 40°C pod cisnie-
niem 15 do 18 mm. Bardzo lepka pozosta-
tosé, zawierajaca krysztalki, suszy si¢ w
prozni w temperaturze 30 do 40°C az do
usunigcia z niéj wody, a nastepnie ciasto-
wata pozostalosé ugniata si¢ z dodawanemi
kolejno porcjami alkoholu tak dlugo, az
prébka uzytego alkoholu, po odparowaniu,
przestanie wykazywaé pozostalosé.

Te roztwory alkoholowe taczy sig,
przesacza i usuwa z nich alkohol pod
zmniejszonem cisnieniem w temperaturze
30 do 40°C.

Sucha pozostalos¢ ma wyglad lepkiej
masy koloru ciemno zéttego. Jest ona roz-
puszczalna w wodzie i alkoholu.

Proces wedlug przykiadu XIII mozna
rowniez przeprowadzi¢ w ten sposéb, Ze
dwuchlorohydryne rozpuszcza si¢ w wo-
dzie, a amonjak wprowadza sie do wodne-
go roztworu dwuchlorohydryny w postaci
suchego amonjaku gazowego.

Procesy wedlug powyzej podanych
przykladéw mozna przeprowadzaé i w ten
spos6b, ze zamiast wodnego lub alkoholo-
wego roztworu amonjaku stosuje sie suchy
gazowy amonjak, ktéry wprowadza sie
bezposrednio do a - dwuchlorchydryny,
ochladzanej z zewnatrz zapomocca wody
z lodem. Jest rzecza jasna, ze odparowanie

wody lub alkoholu nie jest konieczne, tak
iz po skoriczonej reakcji i po usunieciu z
otrzymanego produktu krysztatéw NH ,CI
przez saczenie przesacz bedzie zawieral
surowy produkt reakcji, ktéry w razie po-
trzeby oczyszcza sie zapomocy jednego ze
sposobow oczyszczania, opisanych w przy-
ktadzie I.

Przy wykonywaniu procesu z uwzgled-
nieniem tych zmian mozna wprowadzi¢
gazowy amonjak do dwuchlorochydryny,
jej zwigzku homologicznego lub analogicz-
nego badZz w ten sposéb, ze calkowita od-
powiednia ilo§¢ amomjaku wprowadza sie
odrazu, badz tez amonjak wprowadza sie
w kilku porcjach i operacjach. Te dwie
mozliwosci sa opisane w mastepujacych
dwéch przyktadach.

Przyklad XIV. 1000 czgsci wagowych
a - dwuchlorohydryny ozighia si¢ do
—10°C, poczem wprowadza si¢ suchy a-
monjak gazowy dopéty, az waga mieszani-
ny wynosi¢ bedzie 1230 czeéci wagowych.
Nastepnie mase reakcyjna odstawia sie w
temperaturze 16°C na przeciag 3 do 5 dni.
W tym czasie tworzy si¢ wieksza ilosé bia-
tych krysztatow, ktore sa prawdopoldob-
nie krysztalami chlorku amonu.

Po uptywie 3 do 5 dni z produktu re-
akcji usuwa si¢ krysztaly przez saczenie,
poczem przesacz umieszcza si¢ w prozni, w
temperaturze pokojowej, w celu usuniecia
ostatnich $ladéw amonjaku.

Koricowy produkt jest to lepki, czysty
olej, rozpuszczalny w wodzie lub alkoholu;
pozostawiony na czas dluzszy metnieje,
lub nawet wydziela krysztaly, ktore sa
prawdopodobnie krysztatami chlorku amo-
nu.

Otrzymany produkt mozna oczyscié we-
dlug jednego ze sposobéw oczyszczania,
opisanych w przykladzie I.

Przyklad XV. 1000 czesci ‘wagowych
a - dwuchlorohydryny ozigbia si¢ do 0°C,
poczem wprowadza suchy gazowy amonjak
az.do chwili, w ktérej waga masy reakcyj-



nej wyniesie 1080 lub 1085 ezg¢sci wago-
wych. Woéwezas mase: reakcyjng pozosta-
wia si¢ w' spokoju wciagu 20 do 24 godzin,
przyczem jedno 2 zamknieé naczynia, w
ktérem przeprowadza si¢ reakcje, pozosta-
wia sie otwartem. Nastepnie mase reakcyij-
ng znéw si¢ osiebia do 0°C i ponowmie
wprowadza gazowy amonjak az do chwili,
w ktérej waga masy reakcyjnej wiyniesie
1170 do 1186 czesci wagowych, poczem na-
czynie reakcyjne pozostawia si¢ przez noc
w ozigbialniku, przyczem jedno z jego
zamknieé pozostawia sie otwartem. W tym
czasie wyraznie wzrasta ilo§¢ wydzielo-
nych krysztatébw chlorku amomu. Gdy
cze$é wprowadzonego amonjaku ulotni sie
podczas stania maczynia na lodzie, wéw-
czas calkowity ciezar masy reakcyjnej wy-
nosi 1140 do 1145 czesci wagowrych.

Proces ten powtarza si¢ jeszcze czte-
rokrotnie, poczem otrzymuje si¢ mastepu-
jace ilosci wagowe masy reakcyjnej.

Waga masy reakcyjnej trzeciego dnia
natychmiast po wprowadzeniu amonjaku
gazowego wynosi 1180 do 1190 czesci wa-
gowych.

Waga masy reakcyjnej po pozostawie-
niu jej ma lodzie przez noc wynosi 1150 do
1160 czesci wagowych.

Waga masy reakcyjnej czwartego dnia
natychmiast po wprowadzeniu amonjaku
gazowego wynosi 1190 do 1195 czesci wa-
gowrych.

Waga masy reakcyjnej po pozostawie-
niu jej przez noc na lodzie wynosi 1190 do
1195 czesci wagowych (bez strat).

Waga masy reakcyjnej pigtego dnia na-
tychmiast po wprowadzeniu amonjaku
wynosi 1195 do 1200 czesci wagowych.

Waga masy reakcyjnej po pozostawie-
niu jej przez noc na lodzie wynosi 1190 do
1195 czesci wagowych (male straty).

Waga masy reakcyjnej szostego dnia
natychmiast po wprowadzeniu amonjaku
gazowego wynosi 1210 do 1220 czesci wa-
gowych.

Nastepnie mase reakcyjng uwalnia sie¢
od nadmiaru amonjaku, przepuszczajac
przez nig strumier powietrza w ciggu 4 go-
dzin, poczem koricowa waga masy wynosi
1175 do 1180 czesci wagowych.

Z otrzymanego produktu reakcji od-
dziela si¢ krysztaltki przez odsaczenie §
pozostaleé¢ poddaje dziatamiu zmniej-
szonego cinienia w temperaturze pokojo-
wej, w celu usuniecia $ladéw amonjaku.

Koticowy produkt stanowi lepki, czysty
olej, rozpuszczalny w wodzie i alkoholu.
Pozostawiony przez czas dluzszy w tem-
peraturze pokojowej produkt metnieje lub
nawet wydziela krysztaly, kiére sa praw-
dopodobnie krysztatami chlorku amonu.

Produkt ten mozna oczysci¢é np. we-
dtug jednego ze sposobéw oczyszczania,
opisanych w przykladzie I.

Przyktad XVI. Proces prowadzi sie tak,
jak w przyktadzie I, z ta jednak réznica, ze
zamiast 1185 czesci wagowych stezonego
alkoholowego roztworu amonjaku stosuje
si¢ 7400 czesci wagowych 4% -owego roz-
tworu amonjaku w alkoholu absolutnym.

W powyzej opisanych przyktadach
mozna zamiast a-dwuchlorohydryny stoso-
waé f-dwuchlorohydryne.

W przykladach tych mozna w razie po-
trzeby stosowaé zamiast pochodnych chlo-
rowych réwnowartosciowe ilosci pochod-
nych bromowwych lub jodowych.

Zamiast pochodnych chlorowcowych, u-
zytych wi przykladach, opisanych powyzei,
mozna stosowaé réwnowazne ilogci ich
zwiazkéw homologicznych lub analogicz-
nych takich, jak np. butenylodwuchlorohy-
dryna, 1.3-dwuchloro - 2 - metylo-propanol
(2), alkohol dwubromoheksylowy, erytryt
dwuchlorohydryny, mannit dwuchlorohy-
dryny.

Zastrzezenia patentowe.

1. Sposéb otrzymywania alkoholoamin
przez dzialanie amonjakiem na niepodsta-



wione dwuchlorowcohydryny alkoholi wie-
lowartoéciowych, znamienny tem, ze we
wszystkich fazach otrzymywania, lacznie z
oczyszczaniem i wyodrgbnianiem produk-
tow, utrzymuje si¢ temperature pomizej
'100°C, badz tez temperaturg, gdy poczat-
kowo zostala ona podniesiona powyzej
100°C, obniza si¢, zamim produkt reakcji
przejdzie w stan staly, ponizej 100°C, w
celu dalszego przeprowadzenia procesu o-
trzymywania wlacznie z oczyszczaniem 1
wyodrebnianiem produktu.

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamien-
ny tem, ze na dwuchlorohydryne dziala sie
gazowym amonjakiem w obecnoséci odpo-
wiedniego rozpuszczalnika, jak alkoholu
lub wody.

3. Odmiana sposobu wedlug zastrz. 2,
znamienna tem, ze na chlorohydryne, jej
zwigzek homologiczny 1lub analogiczny
dziata si¢ alkoholowym roztworem amomnja-
ku w temperaturze ponizej 100°C.

4, Odmiana sposobu wedlug zastrz. 2,
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znamienna tem, ze wodny roztwér amonja-
ku poddaje si¢ reakcji w temperaturze po-
nizej 100°C 2z dwuchlorohydryna, jej
zwigzkiem homologicznym lub analogicz-
nym.

5. Odmiana sposobu wedlug zastrz. 1,
znamienna tem, ze gazowym amonjakiem

dziala si¢ bezposrednio w temperaturze

ponizej 100°C ma dwuchlorohydryne, jej
zwiazek homologiczny lub analogiczny.

6. Odmiana sposobu wedlug zastrz.1
lub 2, znamienna tem, ze amonjak stosuje
si¢ pod postaciag wodnego roztworu.

7. Odmiana sposobu wedlug zastrz. 5,
znamienna tem, ze po poczatkowem pod-
niesieniu temperatury do 100°C lub wyzej
obniza si¢ ja ponizej 100°C zanim produkt
reakcji przejdzie w stan staly.

Leon Lilienfeld.

Zastepca: Inz. S. Pawlikowski,
rzecznik patentowy.
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