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“COMPOSICAO E PROCESSO PARA A PREPARACAO DE UMA
COMPOSICAO”

A presente invengdo refere-se a N-etilmetilamina que
apresenta um grau de pureza muito alto, quer dizer, com teores muito baixos
de impurezas habitualmente encontradas nos processos industriais cléssicos,
assim como ao processo de preparacdo, a escala industrial, da N-
etilmetilamina de alta pureza.

A N-etilmetilamina (cujo acrénimo ‘EMA’ ¢é utilizado no
seguimento da presente exposicdo) ¢ uma amina de especialidade de
utilizacdo crescente, notadamente como intermediéria de sintese, em diversos
dominios de aplicagdo.

Por exemplo, em farmacia, a EMA intervém na fabricacgdo de
moléculas ativas destinadas ao tratamento de doengas de degenerescéncia do
sistema nervoso. Observa-se igualmente um desenvolvimento de aplicagdes
em eletronica, notadamente para a sintese de sais metalicos, como por
exemplo, os tetracis-(etil-metilamino)-hafnio ou -zirconio. Estes sais
metalicos sdo precursores volateis de escolha para a realizagdo de depositos
de peliculas metélicas na fabricagdo de semicondutores.

Os dois dominios de aplicagdo expostos acima, € mesmo
outros ainda, sdo exemplos que ilustram a necessidade de se poder dispor de
uma EMA de alta pureza, a escala industrial.

A fim de se obter uma EMA de alta pureza, podera, com
efeito, ser concebido purificar-se uma EMA de grau técnico, por meio de uma
ou mesmo vdrias filtragcGes, destila¢des, cristalizagdes, e outros meios
correntemente utilizados para a purificacdo de compostos orgénicos.

Operacdes desta natureza, se podem ser realizadas a escala de
laboratorio, ndo estdo, em absoluto, adaptadas a produ¢des industriais, em
virtude, notadamente, dos custos energéticos, dos volumes de efluentes, das

infraestruturas, e outros, que conduziriam a uma EMA de alta pureza, pouco
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rentavel no plano econdmico.

Atualmente, a EMA pode ser obtida por alquilagdo de
etilamina com um halogeneto de metila (por exemplo, iodeto de metila). Este
processo €, todavia, pouco seletivo, porque ndo permite evitar certas reagdes
parasitas, tais como, a dialquilag@o; além disso, este processo ¢ gerador de
efluentes salinos dificeis de reciclar e eliminar.

Outros processos conhecidos de sintese de EMA s@o processos
cataliticos em fase gasosa, por exemplo, a partir de etilamina e de metanol, ou
a partir de monometilamina e de etanol. As condi¢des severas de sintese
utilizadas conduzem, no entanto, a baixos rendimentos por produgdo
secundéria de dimetiletilamina ou de dietilmetilamina.

Uma outra via de acesso possivel, em condigdes mais
moderadas, consiste em formar EMA por reagfo classica de aminagio
redutora a partir de etilamina e de formol. Mas esta via de sintese ndo permite
obter uma EMA de boa pureza, em virtude da formacgdo parasita de
dimetiletil-amina, cujo ponto de ebuli¢do (37°C) é muito préximo do da EMA
(33°C).

O subproduto dimetiletilamina €, portanto, muito dificilmente
separavel da EMA pelos processos de purificagé@o classicos, como a destilagdo
fracionada, e a sintese industrial de EMA de alta pureza ndo pode, portanto,
ser encarada por esta via.

Ha, portanto, uma necessidade de um processo de sintese de
EMA seletivo, de alto rendimento, pouco ou nada gerador de subprodutos, e
de utilizagdo fécil no plano industrial, permitindo assim o acesso a uma EMA
de alta pureza, com volumes e custos de produg¢do compativeis com as
necessidades dos setores de atividade visados.

A Requerente constatou agora que € possivel obter uma EMA
de alta pureza, de acordo com um processo seletivo e facilmente

industrializavel. O grau de pureza da EMA obtida de acordo com a invengdo é
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superior ou igual a 99%, de preferéncia superior a 99,5% em peso.

Assim, de acordo com um primeiro aspecto, a invengéo refere-
se a uma composi¢do que contém uma quantidade superior ou igual a 99%, de
preferéncia superior ou igual a 99,5%, de preferéncia ainda superior ou igual a
99,8% em peso de N-etilmetilamina (EMA), e uma quantidade de N,N-
dimetiletilamina (DMEA) inferior a 0,1% em peso, de preferéncia, inferior a
0,05% em peso, de preferéncia ainda inferior a 0,02% em peso,
vantajosamente inferior a 100 ppm em peso.

Mais particularmente, a invengdo refere-se a uma composi¢éo
que contém:

a) uma quantidade superior ou igual a 99%, de preferéncia
superior ou igual a 99,5%, de preferéncia ainda superior ou igual a 99,8% em
peso de N-etilmetilamina (EMA);

b) de 0 a 0,05%, de preferéncia de 0 a 0,02% em peso, de
dimetilamina (DMA);

c) de 0 a 0,05%, de preferéncia de 0 a 0,02% em peso, de
dietilamina (DEA);

d) de 0 a 0,05% em peso, de preferéncia de 0 a 0,02% em
peso, de preferéncia ainda de 0 a 100 ppm em peso de dimetiletilamina
(DMEA);

e) de 0 a 0,2%, de preferéncia de 0 a 0,1% em peso de
dietilmetilamina (DEMA);

f) de 0 a 0,2%, de preferéncia de 0 a 0,1% em peso de
compostos de partida que ndo tenham reagido, de outros subprodutos (tais
como, por exemplo, a trimetilamina); e

g) o complemento para 100% em peso de 4gua, de
preferéncia de 0 a 0,2% de preferéncia ainda de 0 a 0,1% em peso de agua.

Nuni modo de realizagdo preferido, a invengdo refere-se a uma

composicdo que contém:
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a) uma quantidade superior ou igual a 99%, de preferéncia
superior ou igual a 99,5%, de preferéncia ainda superior ou igual a 99,8% em
peso de N-etilmetilamina (EMA);

e um ou varios dos compostos b) a f) seguintes:

b) de 0,0005% (5 ppm) a 0,05%, de preferéncia de 5 ppm a
0,02% em peso, de dimetilamina (DMA);

¢) de 0,0005% (5 ppm) a 0,05% de preferéncia de 5 ppm a
0,02% em peso, de dietilamina (DEA);

d) de 0,0005% (5 ppm) a 0,05%, de preferéncia de 0,0005% a
0,02% em peso, de preferéncia ainda de 5 ppm a 100 ppm em peso de
dimetiletilamina (DMEA);

e) de 0,0005% (5 ppm) a 0,2%, de preferéncia de 5 ppm a
0,1% em peso de dietilmetilamina (DEMA);

f) de 0,0005% (5 ppm) a 0,2% de preferéncia de 5 ppm a
0,1% em peso de compostos de partida que ndo tenham reagido, de outros
subprodutos (tais como, por exemplo, a trimetilamina); e

g) o complemento para 100% em peso de agua, de
preferéncia de 5 ppm a 0,2%, de preferéncia ainda de 5 ppm a 0,1% em peso
de agua.

De acordo com um outro modo de realizagdo preferido, a
invencdo refere-se a uma composi¢do que contém uma quantidade superior ou
igual a 99%, de preferéncia superior ou igual a 99,5%, de preferéncia ainda
superior ou igual a 99,8% em peso de N-etilmetilamina (EMA), de 0,0005%
(5 ppm) a 0,05%, de preferéncia de 0,0005% a 0,02% em peso, de preferéncia
ainda de 5 ppm a 100 ppm em peso de dimetiletilamina (DMEA), e o
complemento para 100% em peso de 4gua, de preferéncia de 5 ppm a 0,2%,
de preferéncia ainda de 5 ppm a 0,1% em peso de 4gua.

De acordo ainda com um outro modo de realizagdo preferido, a

invencdo refere-se a uma composigdo que contém:
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a) uma quantidade superior ou igual a 99%, de preferéncia
superior ou igual a 99,5%, de preferéncia ainda superior ou igual a 99,8% em
peso de N-etilmetilamina (EMA);

b) de 0,0005% (5 ppm) a 0,05%, de preferéncia de 5 ppm a
0,02% em peso, de dimetilamina (DMA);

c) de 0,0005% (5 ppm) a 0,05%, de preferéncia de 5 ppm a
0,02% em peso, de dietilamina (DEA);

d) de 0,0005% (5 ppm) a 0,05%, de preferéncia de 0,0005% a
0,02% em peso, de preferéncia ainda de 5 ppm a 100 ppm em peso de
dimetiletilamina (DMEA);

e) de 0,0005% (5 ppm) a 0,2%, de preferéncia de 5 ppm a
0,1% em peso de dietilmetilamina (DEMA);

f) de 0,0005% (5 ppm) a 0,2%, de preferéncia de 5 ppm a
0,1% em peso de compostos de partida que ndo tenham reagido, de outros
subprodutos (tais como, por exemplo, a trimetilamina); e

g) o complemento para 100% em peso de 4gua, de
preferéncia de 5 ppm a 0,2%, de preferéncia ainda de 5 ppm a 0,1% em peso
de agua.

De acordo com um outro modo de realizagdo preferido, a
invengdo refere-se a uma composi¢do que contém:

a) uma quantidade superior ou igual a 99,5%, de preferéncia
ainda superior ou igual a 99,8% em peso de N-etilmetilamina (EMA);

b) de 0,0005% (5 ppm) a 0,02%, de preferéncia de 5 ppm a
0,01% em peso, de dimetilamina (DMA);

c) de 0,0005% (5 ppm) a 0,02% de preferéncia de 5 ppm a
0,01% em peso, de dietilamina (DEA);

d) de 0,0005% (5 ppm) a 0,02%, de preferéncia de 5 ppm a
100 ppm em peso de dimetiletilamina (DMEA);

e) de 0,0005% (5 ppm) a 0,2%, de preferéncia de 5 ppm a
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0,1% em peso de dietilmetilamina (DEMA);

f) de 0,0005% (5 ppm) a 0,2%, de preferéncia de 5 ppm a
0,1% em peso de compostos de partida que ndo tenham reagido, de outros
subprodutos (tais como, por exemplo, a trimetilamina); e

g) o complemento para 100% em peso de agua, de
preferéncia de 5 ppm a 0,1%, de preferéncia ainda de 5 ppm a 0,05% em peso
de agua.

A N-etilmetilamina da invengdo, com os graus de pureza e
eventuais impurezas definidas acima (quer dizer, as composi¢des definidas
acima) € obtida por um processo seletivo de aminagéo redutora do acetaldeido
pela monometilamina.

Assim, de acordo com um outro aspecto, a presente inven¢io
refere-se a um processo de preparagdo de EMA de alta pureza, e em particular
das composi¢Ses definidas anteriormente, que contém uma quantidade
superior ou igual a 99%, de preferéncia superior a 99,5% em peso de EMA,
processo que € caracterizado pelas condigbes particulares de realizagdo das
etapas de reag@o, permitindo melhorar a seletividade e o rendimento da
sintese.

Mais precisamente, o processo da invengdo € caracterizado
pelo fato de compreender pelo menos as seguintes etapas:

a) a preparacido de wuma mistura que contém a
monometilamina, pelo menos um catalisador de hidrogenacdo e uma
quantidade catalitica de pelo menos uma base forte;

b) a agitagdo da mistura e aquecimento a uma temperatura de
reacdo compreendida entre 20°C e 120°C, de preferéncia entre 50°C e 80°C,
de preferéncia ainda entre 60°C e 75°C, sob press@o de hidrogénio;

c) a adi¢do de acetaldeido na mistura mantida & temperatura e
sob pressdo de hidrogénio;

d) a recuperagdo do meio reativo apos a separacdo do
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catalisador; e

e) a purificacio da EMA, de preferéncia por destilacdo
fracionada, a fim de se obter a EMA de alta pureza de acordo com a invenc&o.

De acordo com um modo de realizagéo preferido, o processo
da invencdo € um processo semi-continuo, mas a sua adaptagdo a processo
continuo € facilmente realizavel e esta ao alcance dos especialistas na técnica.

A monometilamina (MMA) de partida pode ser utilizada tal
qual (gasosa nas condigdes normais de temperatura e de presséo,v
comercializada sob a desigriac;ﬁo MMA «anidra»), ou sob a forma de solugéo
aquosa. E preferivel, no entanto, utilizé-la sob a forma de solucéo aquosa, por
exemplo, em uma dilui¢do compreendida entre 10% e 90% em peso de MMA
em relagdo ao peso total da solugdo, de preferéncia entre 20% e 60% em peso,
notadamente cerca de 40% em peso.

Quando a reagéio é realizada a partir de MMA anidra, esta é
utilizada no estado liquido sob pressdo e a reacéio é geralmente realizada sem
solvente. Quando a reacdo € realizada em fase liquida, o solvente preferido é a
agua (na qual a monometilamina ¢ solubilizada). No entanto, podem ser
utilizados outros solventes, cuja natureza pode ser muito variavel, desde que o
solvente seja inerte em relagdo a reagdo considerada e miscivel com dgua. Sdo
exemplos de solventes, a titulo nfo limitativo, os alcoois, notadamente o
etanol, o isopropanol, e outros.

O catalisador de hidrogenagdo que pode ser utilizado no
processo da invengdo € de qualquer tipo conhecido dos peritos na técnica,
especializados no dominio da hidrogenagdo de compostos orgénicos. E
preferivel utilizar qualquer tipo de catalisador habitualmente utilizado para as
reagdes de hidrogenagdo catalitica em meio heterogéneo.

Os exemplos nédo limitativos deste tipo de catalisadores podem
ser escolhidos entre os catalisadores de hidrogenac¢do 4 base de metais dos

grupos 8, 9, 10 e 11 da Classificagdo Periddica dos Elementos (IUPAC), de
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preferéncia os catalisadores de Raney sobre base Ni, Co ou Cu, assim como o
Pd (tipo Pd/C) e mais particularmente os catalisadores niquel de Raney. Da
mesma maneira, a quantidade de catalisador pode ser escolhida de acordo
com o tipo de catalisador, as condigdes de reagdo, e outras, como 0s
especialistas na técnica sabem. Regra geral, a quantidade de catalisador
utilizada € tal que a concentragdo de catalisador em relagdo a MMA anidra
estd compreendida entre 0,1 e 50% em peso, de preferéncia entre 1% e 25% e
mais particularmente entre 5% e 20% em peso.

| E adicionada 4 monometilamina e ao catalisador uma
qilantidade catalitica de pelo menos uma base forte. Por "quantidade
catalitica", entende-se uma quantidade de base forte compreendida entre
0,15% e 4%, de preferéncia entre 0,4% e 2% e mais particularmente entre
0,75% e 1,5% molar em rela¢do a MMA anidra.

A base forte pode ser qualquer tipo de base forte, mineral ou
orginica. Sdo preferidas, além disso, as bases soliveis em agua. Sdo
preferidas, igualmente, as bases minerais, e entre estas os hidroxidos de
metais alcalinos e/ou alcalino-terrosos, mais precisamente os hidréxidos de
potassio e/ou de sédio.

A utilizagdo de hidréxido de sédio e/ou de potéassio permitiu a
realiza¢do de um processo muito seletivo, com bons rendimentos, e permitiu a
obtencdo de uma EMA de pureza muito alta.

A mistura é agitada, sob pressdo de hidrogénio, e levada a uma
temperatura compreendida entre 20°C e 120°C, de preferéncia entre 40 e
100°C, mais particularmente entre 50 e 80°C, tipicamente entre 60°C e 75°C.

A temperatura previamente definida, a pressdo é ajustada por
adicdo de hidrogénio, de maneira que a presséo no reator esteja compreendida
entre a pressdo atmosférica e 15 MPa, de preferéncia entre 0,5 MPa e 8 MPa,
e mais particularmente entre 1 a 5 MPa.

O acetaldeido (AcH) € adicionado ao meio reativo num
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periodo que pode variar entre 30 minutos e 10 horas, de preferéncia entre 2
horas e 5 horas, mantendo-se a0 mesmo tempo a presséo constante, por adi¢&o
de hidrogénio 4 medida que é consumido. A quantidade de acetaldeido
adicionada ¢€ tal que a relagdo molar MMA/AcH esteja compreendida entre
cerca de 0,5 e cerca de 1,25, de preferéncia entre 0,75 e 1,0 e mais
particularmente entre 0,85 e 0,95.

A duragdo da reagdo pode variar em grandes proporgdes, em
func¢do da quantidade de reagentes utilizados, da temperatura de reagdo, da
pressdo de hidrogénio, mas regra geral, a reagcdo de aminagfo redutora é
realizada durante um periodo compreendido entre 30 minutos e 10 horas, de
preferéncia entre 2 horas e 5 horas.

A reagdo € considerada como completa quando ja ndo ha
necessidade de se adicionar hidrogénio ao reator para manter a pressdo
constante, a uma dada temperatura.

No fim da reagéo, o catalisador é eliminado por qualquer meio
conhecido dos especialistas na técnica, por exemplo, por sedimentagio,
filtracdo, e outro, sendo a sedimentacdo a preferida. Apds a eliminagdo do
catalisador, o liquido é submetido a uma etapa de purificag¢do, de preferéncia é
submetido a destilagdo fracionada, de preferéncia a pressdo atmosférica, a fim
de se recuperar a N-etilmetilamina de alta pureza de acordo com a inveng&o.

O catalisador pode assim ser utilizado de novo para uma série
de numerosos ciclos de sintese de EMA de alta pureza (por exemplo, de 2 a
algumas dezenas, tipicamente de 10 a 100), recarregando o reator com a
MMA, a base forte, o hidrogénio € o AcH, como foi indicado acima.

A destilagao € realizada, de preferéncia, a pressdo atmosférica,
mas ndo se sai do dmbito da invencdo se se trabalhar sob pressdo, ou sob
vacuo.

Além disso, a destilagdo ¢ vantajosamente realizada com

descarga lateral, tipicamente ao nivel do quarto superior da coluna,
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idealmente a um nivel compreendido entre 75% e 95% da altura da coluna.

Por outro lado, e se necessario, em fungﬁo das aplicagdes, o
teor de dgua pode ser ainda reduzido por aumento da taxa de refluxo utilizada
durante a destilag@o e/ou por qualquer tratamento complementar de extragdo
de agua conhecido dos especialistas na técnica, como a secagem com Crivo
molecular ou por pervaporagdo por membrana.

A presente invengdo € agora ilustrada por meio dos exemplos
que seguem, que ndo apresentam nenhum carater limitativo, e que ndo podem,
por consequéncia, ser entendidos como suscetiveis de restringir o dmbito da
invengdo, tal como é reivihdicada.

Exemplo 1: (de acordo com a inveng&o)

Num autoclave de hidrogenacdo de 250 L, dotado de um
sistema de agita¢@o e de um sistema de aquecimento/resfriamento, introduz-se
sucessivamente 89,5 kg de monometilamina (solugdo comercial aquosa a
40,5% em peso, ou seja, 36,2 kg de MMA anidra), cerca de 5,5 kg de niquel
de Raney (concentra¢do ponderal de niquel do catalisador superior a 82%) e
cerca de 0,65 kg de hidréxido de sddio, que se introduzem sob a forma de
solucdo aquosa de titulo 450 g/L.

O conjunto € colocado sob pressdo de hidrogénio e é aquecido
a uma temperatura de cerca de 65-67°C. O acetaldeido (56,3 kg) é entdo
introduzido no autoclave durante um periodo de cerca de 3,3 horas. A pressdo
de hidrogénio é mantida a cerca de 3 MPa, durante o periodo da reagdo. Apds
a adi¢do da totalidade de acetaldeido, a reagdo € mantida a temperatura e sob
pressdo de hidrogénio, até a interrupgdo do consumo de hidrogénio (ou seja,
cerca de 1 hora).

No fim da reagdo, a seletividade da N-etilmetil-amina em
relacdo ao acetaldeido, € de 85,6% molar, e o rendimento molar em EMA ¢é de
93% em relacdo a monometilamina de partida.

Para-se a agitacdo, o autoclave € desgaseificado e deixa-se
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sedimentar o catalisador. O liquido sobrenadante € entdo descarregado e
submetido a uma destilagdo fracionada & pressdo atmosférica, em uma coluna
que compreende cerca de 15 a 20 pratos tedricos. Apds a elimina¢do das
fragdes leves, a EMA de alta pureza € recuperada por descarga a uma altura
da coluna de cerca de 90%, com um rendimento de destilagdo (taxa de
recuperagdo de EMA em relagdo a EMA no meio reativo bruto) de 95%.

A composi¢do, em constituintes organicos, da EMA de alta
pureza € determinada quantitativamente e qualitativamente por cromatografia
em fase gasosa (com padrdes internos). A concentragdo de agua residual na
EMA ¢ doseada por titulagdo potenciométrica, de acordo com o método
chamado de Karl-Fischer.

Obtém-se assim uma EMA com uma pureza de 99,86% em

peso, cuja composigio € apresentada na tabela seguinte.

Natureza do constituinte Quantidade em peso (%)
EMA 99,87
MMA 0.008
DMA 0,011
trimetilamina 0,007
DMEA 0,010
DEA 0,004
DEMA 0,050
indefinida 0,010
agua 0,030

Exemplo 2 (comparativo):

Realiza-se a reacdo de sintese da EMA de acordo com o
exemplo 1 acima, com uma quantidade de hidréxido de sddio de somente
0,05% molar em relagdo a MMA anidra introduzida.

A N-etilmetilamina ¢ obtida no meio reativo bruto com uma
seletividade, em relagdo ao acetaldeido, de somente 67,6% molar, devido a
formac&o de uma quantidade apreciavel de DEMA (17,2% de seletividade em
relagdo ao acetaldeido), e de compostos pesados (13% de seletividade em

relagdo ao acetaldeido).
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REIVINDICACOES

1. Composi¢do caracterizada pelo fato de que contém uma

quantidade superior ou igual a 99%, de preferéncia superior ou igual a
99,5%,de preferéncia ainda superior ou igual a 99,8% em peso de N-
etilmetilamina (EMA), e uma quantidade de N,N-dimetiletilamina (DMEA)
inferior a 0,1% em peso, de preferéncia, inferior a 0,05% em peso, de
preferéncia ainda inferior a 0,02% em peso, vantajosamente inferior a 100
ppm em peso.

2. Composigdo de acordo com a reivindicagéo 1, caracterizada

pelo fato de que contém:

a) uma quantidade superior ou igual a 99%, de preferéncia
superior ou igual a 99,5%, de preferéncia ainda superior ou igual a 99,8% em
peso de N-etilmetilamina (EMA);

b) de 0 a 0,05%, de preferéncia de 0 a 0,02% em peso, de
dimetilamina (DMA);

c) de 0 a 0,05%, de preferéncia de 0 a 0,02% em peso de
dietilamina (DEA);

d) de 0 a 0,05% em peso, de preferéncia de 0 a 0,02% em
peso, de preferéncia ainda de 0 a 100 ppm em peso de dimetiletilamina
(DMEA);

e) de 0 a 0,2%, de preferéncia de 0 a 0,1% em peso de
dietilmetilamina (DEMA);

f) de 0 a 0,2%, de preferéncia de 0 a 0,1% em peso de
compostos de partida que ndo tenham reagido, de outros subprodutos (tais
como, por exemplo, a trimetilamina); e

g) o complemento para 100% em peso de 4gua, de
preferéncia de 0 a 0,2%, de preferéncia ainda de 0 a 0,1% em peso de agua.

3. Composi¢ao de acordo com a reivindicagéo 1, caracterizada

pelo fato de que contém:
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a) uma quantidade superior ou igual a 99%, de preferéncia
superior ou igual a 99,5%, de preferéncia ainda superior ou igual a 99,8% em
peso de N-etilmetilamina (EMA);

€ um ou varios dos compostos b) a f) seguintes;

b) de 0,0005% (5 ppm) a 0,05%, de preferéncia de 5 ppm a
0,02% em peso, de dimetilamina (DMA);

c) de 0,0005% (5 ppm) a 0,05%, de preferéncia de 5 ppm a
0,02% em peso, de dietilamina (DEA);

d) de 0,0005% (5 ppm) a 0,05%, de preferéncia de 0,0005% a
0,02% em peso, de preferéncia ainda de 5 ppm a 100 ppm em peso de
dimetiletilamina (DMEA);

e) de 0,0005% (5 ppm) a 0,2%, de preferéncia de 5 ppm a
0,1% em peso de dietilmetilamina (DEMA);

f) de 0,0005% (5 ppm) a 0,2%, de preferéncia de 5 ppm a
0,1% em peso de compostos de partida que ndo tenham reagido, de outros
subprodutos (tais como, por exemplo, a trimetilamina); e

g) o complemento para 100% em peso de 4gua, de
preferéncia de 5 ppm a 0,2%, de preferéncia ainda de 5 ppm a 0,1% em peso
de agua.

4. Composi¢do de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizada

pelo fato de que contém uma quantidade superior ou igual a 99%, de
preferéncia superior ou igual a 99,5%, de preferéncia ainda superior ou igual a
99,8% em peso de N-etilmetilamina (EMA), de 0,0005% (5 ppm) a 0,05%, de
preferéncia de 0,0005% a 0,02% em peso, de preferéncia ainda de 5 ppm a
100 ppm em peso de dimetiletilamina (DMEA), e o complemento para 100%
em peso de agua, de preferéncia de 5 ppm a 0,2%, de preferéncia ainda de 5

ppm a 0,1% em peso de agua.

5. Composic¢do de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizada

pelo fato de que contém:



10

15

20

25

a) uma quantidade superior ou igual a 99%, de preferéncia
superior ou igual a 99,5%, de preferéncia ainda superior ou igual a 99,8% em
peso de N-etilmetilamina (EMA);

b) de 0,0005% (5 ppm) a 0,05%, de preferéncia de 5 ppm a
0,02% em peso, de dimetilamina (DMA);

c) de 0,0005% (5 ppm) a 0,05%, de preferéncia de 5 ppm a
0,02% em peso de dietilamina (DEA);

d) de 0,0005% (5 ppm) a 0,05%, de preferéncia de 0,0005% a
0,02% em peso, de preferéncia ainda de 5 ppm a 100 ppm em peso de
dimetiletilamina (DMEA);

e) de 0,0005% (5 ppm) a 0,2%, de preferéncia de 5 ppm a
0,1% em peso de dietilmetilamina (DEMA);

f) de 0,0005% (5 ppm) a 0,2%, de preferéncia de 5 ppm a
0,1% em peso de compostos de partida que ndo tenham reagido, de outros
subprodutos (tais como, por exemplo, a trimetilamina); e

g) o complemento para 100% em peso de Aagua, de
preferéncia de 5 ppm a 0,2%, de preferéncia ainda de 5 ppm a 0,1% em peso
de agua.

6. Composi¢do de acordo com a reivindicagéo 1, caracterizada

pelo fato de que contém:

a) uma quantidade superior ou igual a 99,5%, de preferéncia
ainda superior ou igual a 99,8% em peso de N-etilmetilamina (EMA);

b) de 0,0005% (5 ppm) a 0,02%, de preferéncia de 5 ppm a
0,01% em peso, de dimetilamina (DMA);

c) de 0,0005% (5 ppm) a 0,02%, de preferéncia de 5 ppm a
0,01% em peso, de dietilamina (DEA);

d) de 0,0005% (5 ppm) a 0,02%, de preferéncia de 5 ppm a
100 ppm em peso de dimetiletilamina (DMEA);

e) de 0,0005% (5 ppm) a 0,2%, de preferéncia de 5 ppm a
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0,1% em peso de dietilmetilamina (DEMA);

f) de 0,0005% (5 ppm) a 0,2%, de preferéncia de 5 ppm a
0,1% em peso de compostos de partida que ndo tenham reagido, de outros
subprodutos (tais como, por exemplo, a trimetilamina); e

g) o complemento para 100% em peso de Aagua, de
preferéncia de 5 ppm a 0,1%, de preferéncia ainda de 5 ppm a 0,05% em peso
de 4gua.

7. Processo para a preparacdo de uma composi¢do de acordo

com qualquer uma das reivindicagdes 1, 2, 3, 4, 5 ou 6, caracterizado pelo
fato de que compreende pelo menos as etapas seguintes:

a) preparagdo de uma mistura que contém a monometilamina,
pelo menos um catalisador de hidrogenacdo e uma quantidade catalitica de
pelo menos uma base forte;

b) agitagdo da mistura e aquecimento a uma temperatura de
reacdo compreendida entre 20°C e 120°C, de preferéncia entre 50°C e 80°C,
de preferéncia ainda entre 60°C e 75°C, sob pressdo de hidrogénio;

c) adicdo de acetaldeido a mistura, mantida a temperatura e
sob pressdo de hidrogénio;

d) recuperagdo do meio reativo apds a separagdo do
catalisador; e

e) purificagdo da EMA de alta pureza, de preferéncia por
destilagdo fracionada.

8. Processo de acordo com a reivindicacdo 7, caracterizado

pelo fato de que € um processo semi-continuo.

9. Processo de acordo com a reivindicagdo 7, caracterizado

pelo fato de que a monometilamina € introduzida sob a forma de solugdo
aquosa, em uma dilui¢do compreendida entre 10% e 90% em peso de MMA
em relagfio ao peso total da solugéo, de preferéncia entre 20% e 60% em peso,

notadamente cerca de 40% em peso.
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10. Processo de acordo com a reivindicagdo 7, caracterizado

pelo fato de que o catalisador € escolhido entre os catalisadores de
hidrogenagdo a base de metais dos grupos 8, 9, 10 e 11 da Classificagdo
Periddica dos Elementos, de preferéncia os catalisadores de Raney sobre base
de Ni, Co ou Cu, assim como o paladio (tipo Pd/C) e mais particularmente os
catalisadores de niquel de Raney.

11. Processo de acordo com a reivindicagdo 7, caracterizado

pelo fato de que uma base forte ¢ adicionada ao meio reativo, em uma
quantidade compreendida entre 0,15% e 4%, de preferéncia entre 0,4% e 2%
e mais particularmente entre 0,75% e 1,5% molar em relagdo a MMA anidra.

12. Processo de acordo com a reivindicag¢do 11, caracterizado

pelo fato de que a base forte € o hidroxido de sédio.

13. Processo de acordo com a reivindicagdo 7, caracterizado

pelo fato de que a relagdo molar monometilamina/acetaldeido fica
compreendida entre cerca de 0,5 e cerca de 1,25, de preferéncia entre 0,75 e
1,0 e mais particularmente entre 0,85 e 0,95.

14. Processo de acordo com a reivindicagdo 7, caracterizado

pelo fato de que o meio reativo é purificado, apds a eliminagdo do catalisador,
por destilagdo fracionada, de preferéncia a presséo atmosférica.

15. Processo de acordo com a reivindicagdo 14, caracterizado

pelo fato de que a destilagdo é realizada com descarga lateral, tipicamente ao
nivel do quarto superior da coluna, idealmente a um nivel compreendido entre

75% e 95% da altura da coluna.
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