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(54) Sposob pripravy N-metylmorfolin-N-oxidu

' Vynalez sa tyka spdsobu pripravy N-metylmor- -
folin-N-oxidu.

Podstata vynalezu spociva v tom, Ze na N-metyl-
‘morfolin sa p8sobi peroxidom vodika, zmes sa po _
‘ochladeni premyje aceténom a po pridani benzénu -

. 'sa N-metylmorfolin-N-oxid ziska azeotropickou
destildciou. , B :
. Vyznam vynélezu spociva v pouZiti N-metylmor-
' folin-N-oxidu ako perspektivneho rozpistadla pre
.celulézu pri ndhrade viskozového procesu zvlél;cﬁo'- '
vania. :
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Vyndlez sa tyka spdsobu pripravy N-metylmor-
folin-N-oxidu. V savislosti s ochranou Zivotného
prostredia a zlozZitostou pripravy viskézovych vla-
kien hladaji sa v stcasnej dobe rozpustadla pre
celul6zu, ktoré by umoZiiovali jej zvldkiiovanie
spdsobom pouZivanym pre syntetické polyméry.
Medzi rozli¢nymi popisanymi novymi rozpustadla-
mi pre celulézu velka pozornost sa venuje pouZitiu
nasytenych cyklickych amin-oxidov ako napr. N-
metylmorfolin-N-oxidu. Priprava tychto zliéenin
: je predmetom patentu D. L. Johnsona (U. S.
Patent 3447939 — 1969). Nevyhodou tohto postu-
pu je enzymaticky rozklad nadbytoéného per-
" oxidu.

Uvedené nevyhody odstranuje sposob podla
‘vynalezu, ktorého podstata spodiva v tom, Ze na
N-metylmorfolin sa posobi 96 aZ 98 hmot. % 30 %
peroxidu vodika pri teplote 67 az 72 °C pocas 2 aZ
6 hodin, zmes sa po ochladeni premyje aceténom
a po pridani benzénu sa N-metylmorfolin-N-oxid
ziska po odstrdneni vody azeotropickou destila-
ciou. Pri pouziti nadbytku N-metylmorfolinu pri
uvedenej reakcii nie je potrebné odstranovat
‘prebytoény peroxid vodika katalazou. Po ukonceni
reakcie test s jodidom draselnym na peroxidy musi
byt negativny. Malé mnoZstvo nezreagovaného
N-metylmorfolinu sa Tahko odstrani extrakciou
s aceténom. Acetéonom sa sudasne vyextrahuje
_podstatni &ast vody z reakéného prostredia. Zaria-
denie tohto extrakéného stupna skrati dobu nasle-
‘dujiceho azeotropického odstrafiovania vody ben-
zénom.

Popisany modifikovany podstup pripravy N-me-
tylmorfolin-N-oxidu poskytuje produkt v rovna-
kom vytazku ako pdvodny postup.

Vyhoda predmetného vyndlezu spociva v tom, Ze
postup je ekonomickejsi, pretoze nie je potrebné
pouzivat enzym-katalazu, ktory je drahy a tazko
dostupny; nevyZaduje vysoku Cistotu vychodisko-
vého produktu; sposob sa zjednodusi tym, 7Ze sa
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vynechd jeden stuperi — odstraifiovanie prebytoé-
ného peroxidu vodika katalazou a skrati sa stupen
zahriiujaci odstrafiovanie vody azeotropickou de-
stildciou reak&nej zmesi s benzénom; tento modifi-
kovany spdsob da sa pouZif aj na precistenie
N-metylmorfolin-N-oxidu, ktory dthSim uskladno-
vanim naberd vlhkost a &astoéne sa rozklada.

Vzhladom k tomu, Ze N-metylmorfolin-N-oxid
predstavuje jedno z najperspektivnejSich rozpus-
tadiel pre celuldzu pri ndhrade visk6zového proce-
su zvldkiiovania, vylepSenie jeho pripravy umozZni
menej narona a lacnejSiu vyrobu tejto latky vo

‘vyrobnom procese.

Priklad 1 :

Do 21 banky umiestnenej vo vodnom kiipel,
opatrenej sklenenym mie$adlom, pridavajiicim lie-
vikom a teplomerom, sa umiestnilo 500 g N-metyl-
morfolinu. Po zahriati na 67 °C sa v priebehu
4 hodin priddvalo po kvapkach 550 g 30 %

perokidu vodika. Teplota reakénej zmesi sa udrzia-

vala v rozmedzi 67 °C az 72 °C. Po pridani celého’
mnoZstva peroxidu vodika sa reakénd zmes mieSala
pri tejto teplote este 2 hodiny.

Po ochladeni reakénej zmesi na teplotu miest-
nosti (test s jodidom draselnym na peroxidy bol
negativny) sa pridalo 1,5 1 aceténu. Olejovity
produkt sa oddelil a premyl eSte 2 X 1 1aceténu.
Zo ziskanej olejovitej latky po pridani 500 ml
benzénu sa odstranila voda azeotropickou destila-
ciqu, aZ kym vzorka N-metylmorfolin-N-oxidu
nefnala teplotu topenia 74 aZ 76 °C. N-metylmor-
folin-N-oxid sa ziskal vo vytaZku 504 g.

ad 2

500 g dlhsie uskladnovaného N-metylmorfolin-
xidu sa premylo 2 X 1 1 suchého aceténu.
Zbytok vody sa azeotropicky destiluje s benzénom,
ako je popisané v priklade 1.

PREDMET VYNALEZU

Sposob pripravy N-metylmorfolin-N-oxidu vy-
znaCujici sa tym, Ze na N-metylmorfolin sa po
zahriati na 67 °C pdsobi 96 aZ 98 hmot % 30 %
peroxidu vodika pri teplote 67 az 72 °C pocas 2 aZ

6 hodin, zmes sa po ochladeni premyje acetonom
a po pridani benzénu sa N-metyl morfolin-N-oxid
ziska po odstraneni vody azeotropickou destila-
ciou,
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