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Spos6b wytwarzania N-dwumetyloacetamidu

Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarzania N-dwumetyloacetamidu.

N-dwumetyloacetamid jako rozpuszczalnik wysokopolarny znalazt szerokie zastosowanie w technologii
wytwarzania syntetycznych widkien z poliamidéw i kopoliamidéw aromatycznych, jak réwniez przy otrzymywa-
‘niu polimeréw termoodpornych jak: polibenzimidazole, poli-1,3,4-oksydiazole, poli-1,3,4-tiadiazole i polibenzo-
ksazole. .

Znany sposéb wytwarzania N-dwumetyloacetamidu polega na dziataniu dwumetyloaminy na bezwodnik
kwasu octowego. Wprowadzanie dwumetyloaminy do bezwodnika kwasu octowego przebiega poczatkowow
w temperaturze 35°C, aw koricowej fazie w temperaturze 200°C pod zwigkszonym ciénieniem. W stanie
osiagnigtej w tych warunkach réwnowagi, stopieri przereagowania bezwodnika kwasu octowego wynosi okoto
75%. Wyosobienie N-dwumetyloacetamidu z mieszaniny reakcyjnej przeprowadza si¢ po przemianie kwasu
octowego zawartego w tej mieszaninie w octan sodowy dziataniem nari tugu sodowego. W tych warunkach czesé
N-dwumetyloacetamidu ulega tatwo zmydleniu, co jest niekorzystne dla wydajnosci procesu. Catkowite
wyosobienie N-dwumetyloacetamidu z mieszaniny reakcyjnej na drodze np. destylacji frakcyjnej jest niemozliwe,
poniewaz zwiazek ten tworzy z kwasem octowym dwuskladnikowsg mieszaning azeotropows o temperaturze
wrzenia 170—171°C.

Celem wynalazku jest zwigkszenie. wydajnosci procesu wytwarzania N-dwumetyloacetamidu oraz tatwe

- jego wyosobienie. - e

Cel ten osiagni¢to przez wytwarzanie N-dwumetyloacetamidu sposobem wedlug wynalazku, ktéry polega
na tym, ze kwas octowy lub jego bezwodnik nasyca si¢ dwumetyloaming przy jednoczesnym odpe dzaniu wody
ze Srodowiska reakcji za pomocg odpowiedniego czynnika obiegowego tworzacego z woda mieszaning azeotropo-
wa o temperaturze wrzenia nizszej od temperatury wrzenia N-dwumetyloacetamidu. Jako czynnik obiegowy
stosuje si¢ benzen, toluen, ksyleny, chlorobenzen lub inne ciekte zwigzki organiczne trudno rozpuszczalne
w wodzie.

Otrzymana mieszaning reakcyjng sktadajacy si¢ z dwumetyloacetamidu i minimalnych ilosci kwasu octowe-
go zobojg¢tnia si¢ np. weglanem sodowym, a nastgpnie po oddzieleniu powstatego octanu sodowego, pozostaty
N-dwumetyloacetamid wyosabia si¢ na drodze destylacji pod normalnym ciénieniem.
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Wytwarzanie N-dwumetyloacetamidu sposobem wedtug wynalazku, pozwala na prowadzenie reakcji
z wydajnoscig powyzej 90% w stosunku do wydajnosci teoretycznej, jak réwmez pozwala na tatwe wyosobienie
N-dwumetyloacetamidu.

Przyktadd Do reaktora emaliowanego zaopatrzonego w ptaszcz grzejny, nasadka azeotropowg pota-
czong z chlodnica zwrotng, barboter i termometr wprowadza si¢ 120 czg$ci wagowych kwasu octowego i 30
czeéci wagowych chlorobenzenu. Wprowadzajac do reaktora dwumetyloaming podnosi si¢ stopniowo tempera-
ture mieszaniny reakcyjnej do 93—95°C, w ktérej to temperaturze woda zawarta w mieszaninie jest odpedzana
do nasadki azeotropowej w postaci dwusktadnikowej mieszaniny azeotropowej. Woda w nasadce tworzy warstwe
gbrng nad chlorobenzenem i jest odprowadzana z reakcji w sposéb ciagty. ‘

Gdy analiza pobranych z reaktora prébek wskaze stezenie kwasu octowego w mieszaninie reakcyjnej
22-30%, temperaturg podnosi si¢ do 105°C i prowadzi reakcje przez dalsze doprowadzanie do reaktora
dwumetyloaminy do czasu, az ustanie odwarstwianie wody w nasadce azeotropowej, po czym odpedza sig
chlorobenzen.

W celu obniZenia strat dwumetyloaminy w koricowej fazie reakcji, niepochtonigta w pierwszym reaktorze
dwumetyloamine wprowadza si¢ do nast¢pnego reaktora zawierajacego kwas octowy.

Otrzymang mieszaning reakcyjng zawierajaca N-dwumetyloacetamid i okoto 4% kwasu octowego zadaje sig
S czgdciami wagowymi weglanu sodowego, a nastepnie oddziela powstaty octan sodowy przez odsaczenie na
nuczy. Pozostaty N-dwumetyloacetamid poddaje si¢ destylacji frakcyjnej odbierajac frakcje gtéwna w tempera-
turze 164,5-165,0°C pod normalnym ciénieniem. Otrzymuje si¢ N-dwumetyloacetamid z wydajnoscia 94%
w przeliczeniu na uzyty do reakcji kwas octowy.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania N-dwumetyloacetamidu dziataniem dwumetyloaminy na kwas octowy lub jego
bezwodnik, znamienny tym, Ze proces nasycania kwasu octowego lub jego bezwodnika dwumetyloaming
prowadzi si¢ przy jednoczesnym odpedzaniu wody ze Srodowiska reakcji za pomoca odpowiedniego czynnika
obiegowego, tworzacego z woda mieszaning azeotropow o temperaturze wrzenia nizszej od temperatury wrzenia
N-dwumetyloacetamidu.

2. Spos6b wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze jako czynnik obiegowy stosuje sig benzen, toluen, ksyleny,
chlorobenzen lub inne ciekte zwigzki organiczne trudno rozpuszczalne w wodzie.
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