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Vynélez reSi pfipravu N-hydroxymethyl-
-3-dimethoxyfosforylpropionamidu, ktery je
zdkladem p¥ipravku pro nehoilavou tpravu
textilu. Postupem podle vynélezu, lze dosédh-
nout vysoké kvality pripravku vyjadfenou
mnoZstvim vézaného formaldehydu a sta-
losti nehoflavé tGpravy i pii mnohonésobné
opakovaném prani a Cisténi tkaniny.

Vysledku se dosahuje vedenim reakce
dimethylfosfitu s akrylamidem a néasledné
methylolace za specifickych podminek.
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Vyndlez se tykd zptsobu:vyroby N-hydroxy-
m.ethyl—S‘-‘dimethoxyfosfo‘rylpropjonarnidu. .
P¥fpravek na této bédzi reaguje za pfitom-
nosti polymethoxymethylderivétd. melaminu
a katalyzdtoru kyseliny fostoredné, €im% se
ziskd nehoflava uprava, stdld v mnohona-
sobné opakovaném prani a chemickém Cis-
téni.

Uginna sloZzka piipravku, N-hydroxyme-
thyl-3-dimethoxyfosforylpropionamid, se pFi-
pravuje reakci dimethylfosfitu a akrylamidu
za katalyzy methanoldtu sodného. Vznikly
3-dimethoxyfosforylpropionamid neni z re-
akéni smési izolovan, po vakuovém oddesti-
lovani methanolu je podroben methylolaci
formaldehydem. Prvni fdze vyroby — piipra-
va 3-dimethoxyfosforylpropionamidu — je
znamd jiZz z teoretickych praci. Pouf#itl or-
ganofosforetnych derivatl v technice ne-

hoFlavych dprav vyvolalo zdjem o jejich -

pramyslovou piipravu.

Poloprovozni pokusy ukazaly, Ze zpiisob
vyreby 3-dimethoxyfosforylpropionamidu a
jeho nésledné methylolace podle doposud
zndmych postupdl nevyhovuje zvysenym apli-
kadnim poZadavk@m z hlediska konverze
Aginné latky. 3-dimethoxyfosforylpropion-

amid je pFipravovéan reakci molarnich mnoz-
stvi dimethylfosfitu a akrylamidu zakatalyzy -

methanolatu sodného, ktery je kontinudlné
priddvan do reak¢ni smési. .

V bezvodém prostiedi reaguje pPednostné
dimethylfosfit s methanoldtem sodnym za
vzniku dimethoxyfosforylnatria, které umoz-
fiuje pFi vhodnych reak&nich podminkdch
reakci dimethylfosfitu s akrylamidem za
vzniku 3-dimethoxyfosforylpropionamidu.
Byl pfipraven kvalitni 3-dimethoxyfosforyl-
propionamid reakci dimethylfosfitu s akryl-
amidem bez pouZiti rozpoust&del a metha-
nolatu sodného za pfidavku hmotnostn& 3
a¥ 10 % dimethoxyfosforylnatria na mnoZ-
stvi nasazeného dimethylfosfitu. Touto re-
akci spolu s dal3imi reakcemi pii piipravé
dimethoxyfosforylpropionamidu reakci dime-
thylfosfitu s akrylamidem ve stechiometric-
kém poméru obou latek nedochézi ke kvan-
titativnimu vyreagovani nasazeného akryl-
amidu, kdy pfi ndsledné methylolaci 3-di-
methoxyfosforylpropionamidu ve vodném
alkalickém prostiedi nezreagovany akryl-
amid zhydrolyzuje.

Rovn#Z druhd faze piipravy, methylolace
3-dimethoxyfosforylpropionamidu podle zna-
mych vyrobnich postupi neni zcela uspo-
kojivé vyfeSena a probfhd s nizkym vyt&Z-
kem. Methylolace je provddé&na ekvimolar-
nim mnoZstvim formaldehydu a pH reakéni
smési je nastaveno pfidavkem alkdlie na
hodnotu 7,5 aZ 8,0. Bylo zji§t&no, Ze reak¢ni
rychlost alkalické hydrolyzy akrylamidu je
znatné vyssi neZ rychlost jeho methylolace,
takZe alkalie, pridand za ufelem udpravy pH
pii.methylolaci je pFednostné spotfebovana
na reakci s nezreagovanym akrylamidem,
pH reakéni smési rychle klesne pod opti-
médlni hodnotu a methylolace 3-dimethoxy-
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fosforylpropionamidu prob&hne jen Castec-
n®&. Daldl néslednou reakci, kterd ma vliv
na konverzi N-hydroxymethyl-3-dimethylfds--
forylpropionamidw je ‘jeho esterifikace me-
thanoleny, k¥ery. je: vidy ve formaldehydu,
za tdelem jeho stabilizace, piitomen a kterd
probihd pravé v kyselé:oblasti. Vysledkem
téchto reakci je potom smés s nizkym ob-
sahem aktivni latky. ‘

Takto pfipraveny produkt vykazuje nizky
obsah véazaného formaldehydu, hodnota pH
produktu se pchybuje v rozmezi 2 aZ 3, je
sniZena jeho doba skiadevatelnosti a nehof- -
lavd nprava tkaniny, pfipravend za stan-
dardnich podminek z. takto pripraveného
produktu neni stdld v opakovaném prani a
chemickém &isténi.

Uvedené nevyhody lze odstranit nebo pod-
statn® sniZit zp{isobem pripravy N-hydroxy-
methyl-3-dimethoxyfosforylpropionamidu
reakci dimethylfosfitu s alkylamidem za pii-
tomnosti methanoldtu sodného s néslednou
methylolaci vzniklého 3-dimethoxyfosforyl-
propionamidu formaldehydem, podle tohoto
vynalezu, ktery spofiva.v tom, Ze se reakce
dimethylfosfitu s alkylamidem provadi pii
molarnim poméru dimethylfosfitu ku alkyl-
amidu 1,01 aZ 1,1 ku"1, pfi teplotach v roz-

- mezi 45 aZ 65 °C, s vyhodou 50 aZ 54 °C,

s ndslednym piiddnim, v z&véru reakce, dal-
§ich hmotnostnd 5 aZ 20 % methanoldtu
sodného, vztaZeno na jeho pouZité mnoZstvi
pfi reakci, nateZ se prid4 0,05 aZ 0,2 molar-
ni prebytek formaldehydu, pH methylolace
se postupnym piiddvanim roztoku alkalic-
kého hydroxidu udrZuje na hodnotdch 7 aZ
9 a teplota v rozmez{ 50 aZ 90 °C, s vyhodou
60 az 70 °C.

Produkt pfipraveny timto zpdsobem podle
vynélezu vykazuje vysoky obsah aktivni 14t-
ky, stanoveny analyzou nukledrni magne-
tickou rezonanci, Obsahuje hmotnostné 9 aZ
10 % véazaného formaldehydu (teoreticky:
obsah je 10,6 %), hodnota pH produktu.se
pohybuje v rozmezt 4,5 aZ'7,0, podstatn& se-
prodlouZi doba skladovatelnosti a neho¥lavd
tprava-tkaniny plipravend za standardnich-
podminek vykazwje- stdlost v mmohondscbné
opakovaném prani a $iSténi.

Procenta jsou min&na hmotnostné, pokud
neni jinak uvedeno.

Priklad 1

Ve 116 kg dimethylfosfitu se za michédni
pfi 50 °C rozpusti 71 kg akrylamidu. Za in-
tenzivniho michéani se pripusti b&hem 5 mi-
nut 4 kg methanolického roztoku 30% me-
thanolatu sodného, €imZ vznikne Kkatalytic-
ké mnoZstvi dimethoxyfosforylnatria. Teplo-
ta reakdéni smési se zvysi na 52 aZ 54 °C, na
které se udrZuje plynulym kontinudlnim
pfiddvanim methanoldtu sodného za sou-
Gasného intenzivniho chlazeni. Po p¥Fidédni.
dalSich 10,5 kg methanolatu sodného béhem
3 hodin, kdy dalsi pFidavek methanolatu jiZ




220820

5

nevyvoldva vzestup teploty reak¢nf smési se
prida je$té b&hem' 15 minut 1,5 kg metha-
noldtu sodného a reak&ni smés se ponechd
pii teploté 52 aZ 34 °C piil hodiny vymi-
chat. Z takto ziskaného produktu jsou za
vakua oddestilovdny t&kavé podily, prevai-
né& methanol, ¢imZ se ziska 192 kg produktu
o teploté tuhuti 67 °C a pH = 8.

Ke 192 kg produktu, ziskaného po oddesti-
lovéani t&kavych podild, se p¥i teplotd 70 °C
p¥ida za.michdni 86 kg 39,5% vodného roz-
toku. formaldehydu, piicemZ.. pH reakéni

smési. po - pfidéni- formaldehydu . je 7,0 aZ

8,0-a na této hodnoté se udrZuje postupnym
priddvédnim. 1,5 kg K 40% vedného roztoku

~hydroxidu sedného b&hem celé doby methy- -

lolace, kterd probihd p¥i teplotd :60 °C po
dobu 90 minut. Ziskd se 279,5 kg produktu
s vysokym obsahem aktivni latky, stanovené
analyzou nukledrni magnetickou rezonanci,
obsahujiciho 9 aZ 10 9% vazaného formal-
dehydu (teoreticky obsah 10,6 % hmot.),
pH produktu = 6,7 majici prodlouZenou
dobu skladovatelnosti a nehoflava tprava
tkaniny, pFipravend za standardnich pod-
minek, vykazuje stdlost v mnohonasobnd
opakovaném prani a ¢istdni.

Priklad 2

Ve 151, 6 kg dimethylfosfitu se za michéa-
ni rozpusti p¥i 45 °C 96 kg akrylamidu. Za
intenzivniho michéni se pFipusti b&hem 7
minut 5,5 kg methanolického roztoku 30%
methanoldtu sodného, ¢im# vznikne ktalytic-
ké mnoZstvi dimethoxyfosforylnatria. Teplo-
ta reakéni smési se zvySi na 46 aZ 48 °C a
na této hodnot& se udrZuje plynulym kon-
tinudlnim pfidédvdnim methanolu sodného za
souCasného intenzivniho chlazeni. Pridani
daldich 14 kg methanoldtu sodného b&hem
4 hodin, kdy dal8i pFidavek methanoldtu jiZ
nevyvold vzestup teploty reakéni smési, se
prida jeSt& b&hem 13 minut 1,4 kg metha-

noldtu sodného. Reak&ni smé&s se ponecha

pii teploté 46 aZ 48 °C ptil hodiny vymichat.
Z takto ziskaného produktu jsou za vakua
oddestilovany tékavé podily, pfevainé me-
thanol, ¢imZ se ziskd 254,6 kg produktu o
teploté tuhnuti 66 °C a pH == 8. :

Ke 254,6 kg produktu, ziskaného po od-
destilovani t8kavych podilii, se pii teplots
70 °C pridd 117,5 kg 39,5% vodného roztoku
formaldehydu, pritemZ pH reakéni smési po

s g
pfidani je-7,0 ‘aZ:8,5"a na této hodnot® se:
udrzuje postupnym piidavanim 1,8 kg 40%

vodného roztoku hydroxidu sodného b&hem

celé doby methylolace,; ktera: probiha pFi

teploté-55 °C po dobu 90 minut. Ziskéa  se

374 kg produktu s vysokym obsahem aktiv-

ni latky, stanovené analyzou nuklearni mag-

netickou rezonanci, obsahujiciho 9 aZ 10 %

vézaného formaldehydu, pH produktu = 6,6

majici prodlouZenou dobu skladovatelnosti

a nehoflava uprava tkaniny pFipravena za

standardnich podminek vykazuje stdlost v.
v- mnohondsobné&’ opakovaném. prani a &is-

téni.

Priklad 3

Ve 2374 kg dimethylfosfitu se za michani
PFL 55 °C . rozpusti 142" kg akrylamidu. Za
intenzivnihc michédni se pFipusti b&hem 15°
minut 8,5 kg methanolického roztoku 30%
methanoldtu sodného, &im#Z vznikne kataly-
tické mnoZstvi dimethoxyfosforylnatria. Tep-
lota reakéni smési se zvy3i na 60 aZ 62 °C
a na této teplot& se udrZuje kontinudlnim
pfiddvanim methanoidtu sodného za soudas-
ného intenzivniho chlazeni. Po pFiddni dal-
Sich 22,5 kg methanoldtu sodného b&hem
7 hodin, kdy dalsi pridavek methanolatu
jiZ nevyvoldva vzestup teploty, se pridd bé-
hem 25 minut je$t& 4,6 kg methanolatu
sodného a reak&ni smés se ponechd pii tep-
loté 60 aZ 62 °C phl hodiny vymichat. Po
oddestilovadni t€kavych podild za vakua se
ziskd 391 kg produktu o teplotd tdni 67 °C
a pH = 8.

Ke 391 kg takto ziskaného produktu se
pri teplot& 70 °C pridd za michani 188,7 kg
39,5% vodného roztoku formaldehydu, pfi-
¢emZ pH reakéni smési po pridani formal-
dehydu je 7,5 aZ 8,5 a na této hodnot& se
udrzuje postupnym pFidavanim 2,8 kg 40%
vodného roztoku hydroxidu sodného bdhem
celé doby methylolace, kterd probihd pii
teploté 75 °C po dobu 90 minut. Ziskd se
582,5 kg produktu s vysokym obsahem ak-
tivni latky, stanovené analyzou nukledrni
magnetickou rezonanci, obsahujici 9 aZ 10
procent vazaného formaldehydu, pH pro-
duktu je 6,8, majici prodlouZenou dobu skla-
dovatelnosti a nehoflavéd tprava pripravend
za standardnich podminek vykazuje stdlost
v mnohonédsobné opakovaném prani a &i§-
téni.

Tabulka
l-analytické hodnoty pFipravki
pfipravenych podle p¥ikladd 1 aZ 3

vzorek pH vazany NMR
formalde-
hyd
A 2,82 7,26 % 71 %
B 6,71 9,71 % 92 %
C 6,60 9,46 % 89 %
D 6,83 9,37 % 90 %
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A — pFipravek piipraveny podle stdvajicich
postupil

B — piipravek pripraveny podle piikladu 1

C — piipravek pfipraveny podle piikladu 2

D — piipravek pfipraveny podle pIikladu 3

NMR — obsah N — hydroxymethyl-3-dime-
thoxyfosforylpropionamidu v ple-
pottu na 100% sudinu, stanoveny
metodou nukledrni magnetické re-
zonance

PREDMET VYNALEZU

Zplisob piipravy N-hydroxymethyl-3-dime-
thoxyfosforylpropionamidu reakci dimethyl-
fosfitu s akrylamidem za p¥itomnosti metha-
noldtu sodného s naslednou methylolaci
vzniklého 3-dimethoxyfosforylpropionamidu
formaldehydem, vyznafeny tim, Ze se re-
akce dimethylfostitu s akrylamidem provadi
pfi moldrnim poméru dimethylfosfitu k
akrylamidu 1,01 aZ 1,1 ku 1, pii teplotach
v rozmezi 45 a¥ 65 °C, s vfhodou 50 aZ 54 °C,

Severografia, n. p., z&vod 7 Most

s naslednym pFidanim, v zévéru reakce,
dal¥ich hmotnostnd 5 aZ 20 % methanoldtu
sodného, vztazeno na jeho pouZité mnoZstvi
pii reakci, nadeZ se pfida 0,05 aZ 0,2 molar-
ni piebytek formaldehydu, pH methylolace
se postupnym piiddvanim roztoku alkalické-
ho hydroxidu udrZuje na hodnotach 7 aZ 9
a teplota se udrZuje v rozmezi 50 aZ 90 °C,
s vyhodou 60 aZ 70 °C.

Cena 2,40 Kis
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