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Sposob otrzymywania N-alkilomorfoliny z alkilodwuetanoloaminy
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Przedmiotem wynalazku jest spos6b otrzymywania
N-alkilomorfoliny z alkilodwuetanoloaminy bez-
ciSnieniowg metoda w Srodowisku stezonego kwasu
solnego.

Dotychczas znanych jest szereg metod otrzymywania
N- alkilomorfoliny. Polegajg one miedzy innymina
kondensacji monoalkiaminy z eterem 2,2’-dwu-
chloroetylowym lub 2,2’-dwujodoetylowym w obe-
cnoSci wodorotlenk6w alkalicznych w $§rodowisku
wodno-alkoholowym, dajg one niskie wydajnosci
przy duzej ilosci wytworzonych Sciekéw. Inne ze
znanych metod polegaja na cyklizacji chlorowodo-
rkéw alkilodwuetanoloamin zachodzgcej przy ogrze-
waniu w wyzsze] temperaturze przez dluzszy czas
albo tez na odwadnianiu alkilodwuetanoloamin za
pomocg kwasu siarkowego lub 20% oleum. Metody
te wymagajg wielogodzinnego ogrzewania masy
reakcyjnej, uzycia duzej iloSci kwasu siarkowego
lub oleum oraz wodorotlenku sodu potrzebnego do
wyparcia N-alkilomorfoliny z masy reakcyjnej, a
to prowadzi do powstania duzej iloSci szkodliwych
Sciek6w. Niektére z tych metod dajg ponadto nis-
kie wydajnoSci, a otrzymane N-alkilomorfoliny sa
zanieczyszczone produktami ubocznymi reakcji.

Celem wynalazku jest szybka metoda otrzymywa-
nia N-alkilomorfolin z alkilodwuetanoloamin, gdzie
rodnikiem alkilowym jest rodnik metylowy, etylb—
wy, izopropylowy, n-propylowy lub n-butylowy,
dajgca produkt o wysokiej czysto$ci przy ograni-
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czeniu do minimum zuzycia surowcéw pomocni-

.czych.

Cel ten zostal osiggniety przez ogrzewanie chlo-
rowodorku alkilodwuetanoloaminy lub chlorowodo-
rku surowego produktu oksyetylowania alkiloami-
ny uwolnionego od alkiloetanoloaminy, w tempera-
turze 160—230°C, w ciggu 1 — 5 godzin, przy ciag-
tym przeptywie chlorowodoru lub roztworu kwasu
solnego o stezeniu 15 — 40°% z szybkoscig 0,1 —
20 ml/mol. min, a nastepnie zobojetnienie masy re-
akcyjnej wodorotlenkiem sodu i wydzielenie N-al-
kilomorfoliny w znany sposéb.

Zasadnicze korzysSci techniczne wynikajace z za-
stosowania sposobu otrzymania N-alkilomorfolin
wedlug wynalazku to: 1) wysoka wydajnos§é¢iwy-
soka czysto§é produktu, 2) krétki czas reakcji, 3) nis-
kie zuzycie surowcOw pomocniczych i 4) mata ilo§é
szkodliwych $§ciek6w.

Wynalazek jest blizej wyjasniony na przykla-
dach: :

Przyktad I. Do reaktora zaopatrzonego w na-
sadke polgczong z chlodnicg i odbieralnikiem wpro-
wadza sie 119 g (1 mol) N-metylodwuetanoloaminy,
a nastepnie 102 g 36 procentowego kwasu solnego.
Powstala mase reakcyjng ogrzewa sie nastepnie
do temperatury 198 — 202°C i w sposé6b ciggly do
dolnej cze$ci, reaktora doprowadza sie 36 procen-
towy kwas solny z szbko$cig 1 ml/min. Kwas sol-
ny odparowany z reaktora skrapla sie w chlodnicy
i zbiera w odbieralniku. Po 2,5 godzinnym ogrzé-
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waniu produkt reakcji wprowadza sie do neutra-
lizatora i zobojetnia nadmiarem (45 g) wodorotlen-
ku sodowego. Nastepnie w znany sposéb wydziela
sie N-metylomorfoline z alkalicznego roztworu
chlorku sodu. Zebrany w odbieralniku kwas solny
zuzywa sie do zobojetnienia nastepnej partii me-
tylodwuetanoloaminy. Otrzymuje sie 83 g N-mety-
lomorfoliny o czystosci okolo 99%.

Przyktad II. Do reaktora jak w przykiadzie 1
wprowadza sie 120 g surowego produktu oksyety-
lowania metyloaminy uwolnionego od metyloetano-
loaminy na drodze destylacji i zobojetnia wobec
oranzu metylowego 36°% kwasem solnym. Poste-
pujac dalej jak opisano w przykladzie 1 otrzymuje
sie 65 g N- metylomorfoliny o czystoSci 95%o, ktéra
daje sie latwo oczyS$ci¢ przez destylacje pod ci$§-
nieniem normalnym.
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Zastrzezenie patentowe

Spos6b otrzymywania N-alkilomorfoliny z alkilo—
dwuetanoloaminy, gdzie rodnikiem alkilowym jest
rodnik metylowy, etylowy, izopropylowy, n-pro-
pylowy lub n-butylowy, znamienny tym, Ze przez
mase reakcyjng, ktérg stanowi chlorowodorek al-
kilodwuetanoloaminy lub chlorowodorek surowego
produktu oksyetylowania alkiloaminy pozbawio-
nego alkiloetanoloaminy, ogrzang do temperatury
160 — 230°C, przez 1 — 5 godzin przepuszcza sie
w spos6b ciggly, pod ci$nieniem normalnym, ga-
zowy chlorowodér lub roztwér kwasu solnego o
stezeniu 15 — 40 z szybko$cig 0,1 — 20 ml/mol.
min, a otrzymany chlorowodorek N-alkilomorfoliny
w znany sposOb zobojetnia sie lugiem i wydziela
N-alkilomorfoline.
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