Zpisob pripravy kvarternich amonio-
v¥ch solf ne: bdzi oxetylovaného alifatic-
kého.alkoholu, epichlorhydrinu & tercidr-
niho alifatického aminu. Alifaticky alko-
hol se 4 a% 22 atomy uhliku v Fetézci,
oxetylovany 2 aZ 10 moly etylenoxydu na
1! mol alifatického alkoholu se ponechd za
pritomnosti kyseliny fluoroborité zreago-
vat 8 1,0 a2 1,5 ekvivalentg epichlorhyd-
rinu pti teplot& 90 a% 150 "C, nalei se
vznikly meziproduk3 po nabedéni vodou pii
teplot& 80 a% 110 “C kvarternizuje s ter-
cidrnim aminem obecného vzorce
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kde RI 2.3 znati alkyl 8 poltem uhliku
’ 1

1 aZ 4 a nebo hydroxyaslkyl se 2 aZ 4 ato-
my uhliku. Kvarterni amoniové sloudeniny,
pripravené podle na3eho postupu ve formé

20 aZ 60% vodngych roztokd, tvoir{ vodojas-
né af ‘svétle Zluté, siln& p&nici roztoky,
neomezen& 8tilé.
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Vyndlez se tykd nového zplsobu pripravy kvarternich
amoniovych soll na bazi oxetylovanych alifatickych alkohold,
epichlorhydrinu a tercidrnich alifatickych amind.

Kvarterni amoniové slouleniny jsou ionogeénni, kation-
aktivné disociujici tensidy a Jjsou velmi ddleZ?itou skupinou l4-
tek., Jejich hydrofobni ¢d4st molekuly je soulddsti kationu, jen%
Jje prakticky dey amoniovy, v&t3inou kvarterni, vyjime&n& jiny
omiovy iont. Lze Jje znézornit obecnym vzorcem:
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kde R je hydrofobni &4st, kterd musi byt vySemolekuldrni, mini-
mélnd s 8 atomy uhliku v p¥imém Fet&zci. Tento alkyl v3ak mi¥e
bjt pripojen i k aromatickému jédru, pri{padn& aralkylové skupiny.
Ry 2,3 Je alkyl, ary) respektive H, x je hydrorilnf ¥ést, pFi-
éemi anlon ndZe byt ndsledujici povahy:
a®, Br?, &°, cH,080-2, C,H-080:7, CHyc00®, or®.

’ ’ 3Yev3 2 205 3 3 ’
Pouziti té€chto sloulenin je znaéné& rozdirené a rozmanité.
Z literatury Jje znéma Jjedind analogickd priprava kvarternich
amoniovych soli, které se pripravuji reakci halohydrinovych slou-
denin s tercidrnimi aminy. Dle Japan Kokai 7564 206 (1975) se
halohydrinové sloufenina p¥ipravuje z 520 d{ld oktenolu, na ﬁtery
se v kyqelém prostred{ za katalysy 2 dild BF3 v dietyleteru pPi
60 a% 70 C b&hem 2 hodin naadduJe 296 d11% epichlorhydrinu. Reaki-
ni sm&s se zahfivd pri 110 °c dalsi 1 hodinu, &éim% vznikne 222 d4ild
chlorhydrineteru, ktery se zreaguje se 106 dily trietylaminu.
Reakce se provddi ve vodném prostredi za refluxu p¥i 85 a¥ 9500
po dobu 15 hodin za vzniku kvarterni amoniové soli. Obdobn& reagu-

ji aminy (CH3)oNCHpCHpOH, (CpHg)pCHpCHROH, (OHCH2CH2)3N.
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Nevyhody dosud znémého zplsobu p¥ipravy kvarternich amonio-

vych soli tohoto typu odstranuje zpisob pFipravy kvarternich asmo-
niovych sol{ na bazi oxetylovanych elifatickych alkohold podle
vynédlezu, ktery spolivd v tom, Ze se oxetylovany alifaticky alko-
hol se 4 a¥ 22 atomy uhliku v Pet&zci, oxetylovany 2 a% 10 moly
etylenoxidu na 1 mol alifatického alkoholu, ponechd za pritomnosti
kyaeiiny fluoroborité zreagovat s 1,0 a% 1,5 ekvivalenty, s vyho-
dou 1,10 a% 1,15 ekv1valenty epichlorhydrinu p#i teplot& 90 a%
150 C, & vyhodou 110 a%¥ 130 C, naéeﬁ vznikly meziprodukt se po na-
fed&ni vodou p¥i teploté& 80 aZ 110 C kvarternizuje s tercidrnim
aminem obecného vzorce
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kde Rl,Rz,‘R3 znad{ alkyl s poftem uhliku 1 a¥ 4 a nebo hydroxy-
alkyl se 2 aZ? 4 atomy uhliku.

Pfednosti naseho postupu jsou vysoké, prakticky kvantitativ-
" ni vytd%ky pri maximdlni jednoduchosti vyroby. P¥i zvySeném moldr-
nim pomdru 1,15 mol epichlorhydrinu vadi 1,0 mol oxetylovaného
-alkoholu vyreaguje prakticky beze zbytku ve3kery oxetyloveny ali-
fatlcky alkohol za vzniku mono-, di-, fri-, chlorhydrineteru a |
reak®ni sm&s neobsahuje volny epichlorhydrin, &im% odpadéd obtiiné
odd&lovéni nevyreagoveného oxetylovaného alkoholu. Rovn&# kvarter-
nizace mono-, di-, tri- chlorhydrineteru p#¥i naSem postupu vznik-
lych, probihd s vysokym vyt&ikem, prakticky kvantitativn&. Nezkvar-
ternizovéno zistane pouze zhruba 6 % 2z nasazeného dimetylaminoeta-
nolu. PFi pouiiti trietylaminu zistédvd nevyreagovédno zhruba 15 %
z nasazeného stechiometrického mnoZstvi trietylaminu. Empiricky
jsme nalezli, %e reaktivita tercidrnich substituovanych amind kleséd
v poradi:

. H C2HS0H

/ 22\ //
(CH3 ) pNCHpCH0H NZ- c2H5 /// \\ 02H OH
02H5 C H OH C H5OH

Kvartern{ amoniové slouéenlny pfipravenépﬂle nadeho postuou ve

form& 20 g% 50% vodnych roztokl, tvo¥i vodojasné a? svitle Hluté
roztoky, neomezen& stdlé.
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Do 1,5 1 sulfonadni banky opatfené kapalkou, teplom&rem,
zp&tnym chladiem a KPG michadlem se predlo¥f 400 g sm&eného ali-
fatického alkoholu s 12 a¥ 15 atomy uhliku v retézci, oxetylované-
ho 4,5 moly etylenoxidu na 1 mol alifatického alkoholu. PFfidaji se
2 g kyseliny octové na neutralizaci zlstatkové alkality, pochéze ji-
ci z alkalicky katalysované oxetylace, po té se pridaji 2 g 40%
kyseliny fluoroborité (moZno téZ pridat asi 5 g kyseliny fluoro-
borité bez predchoziho pridavku kyseliny octové) vyhreje na lOOOC,
nade? se pfikapévé epichlorhydrin takovou rychlosti, aby se teplota
reakéni sm&si drZela v rozmezi 110 a% 12000, Po vyddvkovéni 105 g
“epichlorhydrinu které trvéd asi 1 hodinu se reak®ni sm&s poneché
doreagovat pri teplotd 110 a% 120°C dal%f 1 hodinu.
lekany reakni produkt se z¥edf 1 370 g pitné vody, vyhPeje na
90 C nale? se zapodne s ddvkovénim 95 g dimetylaminoetanolu. Po
nadévkovéni d;metylamlnoetanolu, které trvd asi 30 minut, se tep-
lota reak¢éni sm&si udrZuje na teploté& 95 a% 10200 po dobu 1,5 ho-
diny, kdy se ziskd &iry, vodojasny sv&tle ¥luty roztok. Pr{davkem
6 g koncentrované kyseliny octové se upravi pH na hodnotu 6 a% 7.
Ziskd se 1 980 g &irého produktu s obsahem 30 % d&inné
l4tky, ktery poskytuje pri ¥ed¥ni vodou &iré,6 siln¥ pénfci roztoky.

P¥iklad 2 .

Do 1,51 sulfonaénl banky, opatfené kapackou, teplomérem,
zp&tnym chladidem #&" 'KPG michadlem sé’ predloZi{ 640 g sm&sného ali-
fatického alkoholu s 12 aZ 15 atomy uhliku v fetdzci, oxetylované-
ho 10 moly etylenoxidu na 1 mol alifatického alkoholu. Pridajf se
2 g kyseliny octové na neutralizaci zlstatkové alkality pochéze jic{
z alkalicky kqtqlgzOWuné oxetylace, pofdn‘se v 31 2 g 40% ky-
seliny fluoroborité, pripadné€ 5 g kyseliny fluoroboii%té bez pred-
choziho pridavku kyseliny octové (pH reakéni sméei minim4lné& 2 a%
3) vyhreje na lOOOC, nale? se prikapdvd epichlorhydrin takovou
rychlosti, aby se teplota reakéni sm&si dr¥ela v rozmezi 110 a¥
12000. Po vydavkovéni 105 g epichlorhydrinu, které trvéd asi 1 ho-
dinu se reskéni smés ponechéd doreagovat pfi teploté 110 ag 12500
dalsf{ 2 hodiny.

Z{skany reakéni produkt se z¥edi{ 2 500 g pnitné vody, vyhreje na
90°C nacde? se zapolne s déavkovédnim 96 g dimetylaminoetanolu. Po
naddvkovéni dimetylaminoetanolu, které trvé aq1 30 minut, se teplo-
ta reakéni sm&si udr¥uje na teplot& 95 a% 102 C po dobu 2 hodin,
kdy se ziské &iry, vodojasny sv&tle Zluty roztok. P¥idavkem 9 g
koncentrované kyseliny octové se upravi pH na hodnotu 6 aZz 7.
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Ziské se 3 330 g produktu s obsahem 25 % W&inné l4tky, ktery
poskytuje p¥i ¥ed&ni vodou, &iré, siln& pé&nici roztoky.
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PREDMET VYNALEZU
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Zplisob piipravy kvarternich amoniovych soli na bazi
- oxetylovanych alifatickych alkohold, vyznaleny tim, %e se oxety-
lovany alifaticky alkohol se 4 aZ 22 atomy uhliku v Fetdzei,
exetyloveny 2 a%¥ 10 moly etylenoxidu na 1 mol alifatického alkoho-
Iu. ponechd za prftomnosti kyseliny fluoroborité zreagovat s 1,0
a? 1,5 ekvivalenty, s vyhodou 1,10 a% 1,15 ekvivalenty epichlor-
hydrinu p¥i teplot& 90 a% 150 C, s vyhodou 110 a¥ 130 c, naéez
vznikly meziprodukt se po nafed¥ni vodou p¥i teplot& 80 a¥ llO C
kvarternizuje 8 tercidrnim sminem obecného vzorce

?1
T_Rz

Ry

kde Ry, Ry, R3 znati élkyl 8 poltem uhliku 1 a% 4 a nebo hydroxy?
alkyl se 2 a¥ 4 4tomy uhliku,
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