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Sposéb wyodrgbniania chlorku 2-chloroetylotréjmetylcamoniowego
z surowego produktu reakcji tréjmetyloaminy z 1,2 dwuchloroetanem

]

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wyodrebniania chlorku 2-chloroetylotréjmetyloamoniowego z suro-
wego produktu reakcji tréjmetyloaminy z 1,2 dwuchloroetanem. Chlorek 2-chloroetylotréjmetyloamoniowy ma
zastosowanie jako $rodek regulacji wzrostu roslin.

‘W procesie wytwarzania chlorku 2-chloroetylotréjmetyloamoniowego, na przyktad wedlug polskiego opisu
patentowego nr 54649, stosuje si¢ duzy nadmiar 1,2-dwuchloroetanu. S6! amoniowg wydziela si¢ z mieszaniny
poreakcyijnej, w ktorej wystepuje w postaci zawiesiny, przéz odsaczenie pod cisnieniem, wymycie na filtrze 1,2
dwuchloroetanem od zanieczyszczajacych ja w matej iloci substancji smolistych i wysuszenie w podwyzszonej
temperaturze przy zmniejszonym ciénieniu. Substancje smoliste nie maja istotnego wplywu na wartos¢ uzytkows
produktu. Usuwa si¢ je jednak, poniewaz zwigkszaja lepko$¢ suszonej masy, co utrudnia jej mieszanie. :

Przesacz oraz wykropliny 1,2 dwuchloroetanu oczyszcza si¢ przez destylacje, osusza na przyktad przy
pomocy suchego chlorku wapnia i uzywa do nastgpnych syntez.

W procesie wydzielania soli amoniowej-zuzywa si¢ Srednio 25 kg 1,2 dwuchloroetanu na 100 kg produktu
Straty powstaja gtéwnie w operacjach filtragji i suszenia produktu oraz destylagji 1,2 dwuchloroetanu z odzysku,
przez odparowanie do atmosfery.

Niedogodnoscia powyzszego sposobu wyd21e1an1a sg duze straty 1,2 dwuchloroetanu, obnizajace wydaj-

no$¢ produktu.

Celem wynalazku jest zmniejszenie powyzszej niedogodnosci przez opracowanie oszczedniejszego sPosobu
wydzielania chlorku 2-chloroetylotréjmetyloamoniowego z surowej masy poreakcyjnej.

Powyzszy cel zostat osiggnigty w taki sposéb, ze do mieszaniny poreakcyjnej dodaje si¢ wodg i otrzymany
roztw6r poddaje destylacji w celu oddzielenia azeotropu 1,2 dwuchloroetan-woda. Wod¢ dodaje si¢ w takiej
iloci, aby po odpgdzeniu azeotropu otrzymaé w pozostatosci podestylacyjnej roztwér wodny chlorku 2-chloro-
etylotréjmetyloamortiowego o stgzeniu 60—72% wagowych. Destylacje prowadzi si¢ w temperaturze 74—80°C,
poczatkowo przy cishieniu normalnym, a nast¢pnie, po odpgdzeniu gtéwnej masy azeotropu i dodaniu 0,1—1%
wagowych alkanoloaminy, na przyklad etanoloaminy, w stosunku do wagi roztworu, prowadzi destylacje dalej
przy cisnieniu obnizonym do 150—200 mm stupa rtgci. Dodatek alkanoloaminy zabezpiecza chlorek 2-chloroety-
lotréjmetyloamoniowy i 1,2 dwuchloroetan przed rozktadem. Destylacje przerywa si¢ po odpedzeniu catej ilosci
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azeotropu. Chlorek 2-chloroetylotréjmetyloamoniowy, zawarty w pozostatosci podestylgcyjnej, zabezpiecza sigt
przed rozktadem dodajac 0,1—1% wagowych alfa-pinenu i 0,1-1% wagowych alkanolo.ammy w sjtosunku do wagi
roztworu ipoddaje suszeniu w suszarni rozpylowej utrzymujac temperature wejﬁcnqwa p(_)w1etrza suszacego
190—230°C oraz temperaturg wyjsciowa 102—1 15°C. Obecno$é matej ilosci substancji smolistych w suszonym
produkcie nie jest przeszkod przy takim sposobie suszenia. o e Lub odeies

Otrzymuje si¢ produkt staty, praktycznie bezwodny, o czystosci 99%. Produkt ma barwe biatg lub odcien

k wy oraz wyczuwalny zapach pinenu. ' o .
remoSt}c;sujac s:oséb wedtug wynalazku, zuzywa si¢ w procesie wydzielania $rednio 6 kg 1,2 dwuchloroetanu na

oduktu. ’
100 k%(:lgzkr:gezg?igsrtylacji 1,2 dwuchloroetan osusza si¢ do ;awartoéci wody ponizej 0,12% w znany sposéb,
na przyktad przy pomocy suchego chlorku wapnia i wykorzystuje do .nangpnych syntez.

Pozostato$é podestylacyjna w postaci wodnego roztworu, zawierajgcego 70% w?gow.ych chlorku 2-c’l}loro-
etylotréjmetyloamoniowego, moze stanowié réwniez postaé halfdlowq produktu., poniewaz mata zawarto$¢ sub-
stangji smolistych praktycznie nie obniza jego wartosci uzytkowej. . o ' o

Przyktad. Do kolby prézniowej wyposazonej w chiodnicg, termome'tr 1odb}eraln1k daje si¢ 2320 g
surowego produktu, zawierajacego 700 g chlorku 2-chloroetylotr6jmety!oa‘mqmowego i1620g 1.2 dwughloro-
etanu. Dodaje si¢ 480 g wody i poddaje destylacji przy normalnym cisnieniu, w temperaturze 74—'{7 C Po
oddzieleniu gtéwnej ilosci azeotropu 1,2 dwuchloroetanu, temperatura zaczyna wzrastaé. Wtedy dodaje si¢ do
kolby 1,5 g monoetanoloaminy i prowadzi destylacj¢ dalej przy cisnieniu obnizonym do 150—200 mm stupa
rteci, az w destylacie nie stwierdzi si¢ obecnosci 1,2 dwuchloroetanu. W ciggu catej destylacji przestrzeg sig, aby
temperatura nie przekroczyta 80°C. .

Otrzymuje si¢ 1740 g destylatu, zawierajacego 1580 g 1,2 dwuchloroetanu oraz 1020 g pozostatosci pod-
estylacyjnej. Do pozostatosci dodaje si¢ 1,5 g monoetanoloaminy oraz 5 g alfa-pinenu i otrzymany roztwér suszy
sie w suszarni rozpytowej, utrzymujac temperature wyjsciowa 102—115°C.

Otrzymuje si¢ 690 g suchego chlorku 2-chloroetylotréjmetyloamoniowego o czystosci 99,5%.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wyodrgbniania chlorku 2-chloroetylotréjmetyloamoniowego z surowego produktu reakcji
tréjmetyloaminy z 1,2-dwuchloroetgnem, znamienny tym, ze do surowego produktu dodaje si¢ dobran ilos¢
wody i uzyskany roztwor poddaje aZeotropowej destylacji w temperaturze 74—80°C poczatkowo pod cisnieniem
normalnym a nastgpnie, po dodaniu matej iloéci alkonoloaminy, pod cinieniem obnizonym do 150—200 mm
stupa rteci, za$ pozostato$é podestylacyjna, po dodaniu do niej matych ilosci alkanoloaminy i alfa-pinenu,
poddaje suszeniu w suszami rozpytowej w temperaturze wejéciowej suszacego powietrza 190—230°C i wyjéciowe;j
102—-115°C. .

2. $poséb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze do surowego produktu dodaje si¢ wode w takiej ilosci, aby
po odpedzeniu azeotropu 1,2 dwuchloroetan — woda, stgzenie chlorku 2-chloroetylotréjmetyloamoniowego
w pozostatosci podestylacyjnej wynosito 60—72% wagowych.

3. Sposéb wedtug zastrz. 1 i 2, znamienny tym, ze po odpedzeniu gtéwnej masy azeotropu, przed obnize-
niem ci¢nienia destylacji, dodaje si¢ do destylowanego roztworu 0,1—1% wagowych alkanoloaminy za$ do pozo-
statosci podestylacyjnej, przed rozpoczgciem suszenia, 0,1—1% wagowych alfa pinenu i 0,1—1% wagowych alka-
noloaminy w stosunku do wagi roztworéw do ktérych s3 dodawane. '
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