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Fremgangsmaéate ved fremstilling av tetra-alkylammoniumsaiter av benzensulfonsyrer.

Foreliggende oppfinnelse angar en frem-
gangsméate ved fremstilling av tetraalkylammo-
niumsalter av visse benzensulfonsyrer i vandig
opplgsning.

Tetraalkylammoniumsulfonater utgjgr en
klasse av forbindelser som i alminnelighet er
vannopplgselige, krystallinske faste stoffer. Disse
salter er nyttige for en rekke industrielle og
landbruksformal, f. eks. som dispergeringsmid-
ler ved farvning og behandling i tekstilindustri-
en, generelt som biologiske gifter og som bak-
tericider og viricider. De kan ogsd med fordel
anvendes i vandig opplgsning ved elektrolytiske
prosesser som innbefatter organiske forbindel-
ser med begrenset vannopplgselighet.

Fremgangsmater er kjent for fremstilling av
tetraalkylammoniumsalter av benzensulfonsyrer
i hvilke en alkylester av en benzensulfonsyre
omsettes med et trialkylamin, men disse kjente
fremgangsmater utfgres under vannfrie betin-

gelser i negerveer av et inert organisk opplds-
ningsmiddel. Nar forsgk har veert gjort pa &
fremstille tertaalkylammoniumbenzensulfonater
fra alkylbenzensulfonater og trialkylaminer ved
disse kjente vannfrie fremgangsmater, har man
mgtt mange vanskeligheter. Reaksjonshastig-
hetene er lave, og 5 til 10 vekt% av esteren for-
blir i alminnelighet ureagert i det organiske opp-
lasningsmiddel, selv om et stort overskudd av
amin kan veere tilstede i reaksjonsmassen. De
organiske opplgsningsmidler har ogsad en lav
opplgselighet for tetraalkylammoniumsalter,
hvilket bevirker krystallisasjon av disse i reak-
sjonsapparaturen. Slik Kkrystallisasjon bevirker
prosessvanskeligheter sasom gjenstopning av rgr
og krystalloppbygning péd kjgleflater.

Ved elektrolytiske fremgangsmater for a
syntetisere visse organiske forbindelser i hvilke
der anvendes vandige elektrolytter, brukes tetra-

alkylammoniumsulfonater for a gke opplgselig-
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heten av organiske forbindelser i den vandige
elektrolytt. Nar tetraalkylammoniumsalter av
benzensulfonsyrer fremstilles ved KkKjente ikke-
vandige fremgangsmater for anvendelse med
vandige elektrolytter, ma saltene fgrst utvinnes
fra de ikke-vandige opplgsninger ved krystalli-
sasjon, filtrering eller lignende og ma s& videre
behandles for 4 fi salter av hgy renhet som er
ngdvendig for anvendelse ved fremstillingen av
passende vandige elektrolytter. Disse utvinnings-
og rensetrinn er ikke bare brysomme og tids-
krevende, men ogsé dyre og tapsbevirkende.

Skjgnt det er vel kjent av trialkylaminer er
vannopplgselige, var den vellykkede fremstilling
av tetraalkylammoniumsalter av benzensulfon-
syrer direkte i vandig opplgsning, med praktisk
talt teoretisk utbytte, fullstendig uventet. Det er
vel kjent at vann hydrolyserer alkylestere av
benzensulfonsyrer. Vann blir derfor vanligvis
utelukket fra enhver reaksjon som innbefatter
"disse forbindelser.

Det er et hovedmal ved foreliggende opp-
finnelse 4 skaffe en fremgangsmite ved frem-
stilling av tetraalkylammoniumsalter av ben-
zensulfonsyrer i vandig opplgsning.

Det er ogsa et formal med oppfinnelsen &
skaffe en fremgangsmate ved fremstilling av
tetraalkylamoniumsalter av benzensulfonsyrer
med praktisk talt teoretisk utbytte.

Et videre mal er 4 skaffe en fremgangsmate
for 3 syntetisere tetraalkylammoniumbenzensul-
fonater i vandige opplgsninger som kan anvendes
direkte som elektrolytter ved elektrolytiske frem-
gangsmater for i syntetisere visse organiske for-
bindelser.

Ved foreliggende fremgangsmate fremstilles
tetraalkylammoniumsalter av benzensulfonsyrer
av den generelle formel I:

hvor Ry, Rs, Rs og R, er alkylradikaler med 1—5
carbonatomer, R5s er hydrogen eller methyl, ved
at en forbindelse med formelen II:
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hvor R; og Rs er som ovenfor angitt, omsettes
med et trialkylamin med formelen III:
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hvor Rs, Ry og Ry er som ovenfor angitt, under
dannelse av en opplgsning av tetraalkylammo-
niumsaltet av en benzensulfonsyre-av formel I,
og saltopplgsningen fgres til en sone med for-
dampende betingelser, hvorved ureagert trial-
kylamin fjernes, og fremgangsméaten er karak-
terisert ved at reaksjonen utfgres i vann inne-
holdende 20—50 vekt% trialkylamin i form av
en opplgsning eller blanding, idet der anvendes
et overskudd av trialkylamin. Fortrinnsvis an-
vendes et molart overskudd av trialkylamin som
er stgrre enn 5 ;.

Eksempler pa tetraalkylammomumsulfona-
ter som kan fremstilles i overensstemmelse med
fremgangsméten ifglge oppfinnelsen, er tetra-
methylammonium o-, m- eller p- toluensulfona¥
som kan fremstilles ved omsetning av trimethyl-
amin med methyl-o-, -m- eller -p-toluensulfonat
tetramethylammoniumbenzensulfonat som kan
fremstilles ved omsetning av trimethylamin med
methylbenzensulfonat, methyltriethylammoni-
um-o-, -m- eller -p-toluensulfonat som Kkan
fremstilles ved omsetning av triethylamin med
methyl-o-, -m- eller -p-toluensulfonat og me-
thyltriethylammoniumbenzensulfonat som Kkan
fremstilles ved omsetning av triethylamin med
methylbenzensulfonat.

Ved fremstilling av et gnsket tetraalkylam-
moniumbenzensulfonat fra det valgte trialkyl-
amin og alkylesteren av benzensulfonsyren, kan
reaksjonen utfgres ved 4 bringe esteren i kon-
takt med en vandig opplgsning av trialkylamin
ved den omgivende, nedsatt eller gket tempera-
tur inntil Kjemisk’ addisjon av sulfonatet til
aminet er praktisk talt fullstendig. Intet inert
organisk opplgsningsmiddel, sisom ethanol, iso-
propanol, benzen, diklorbenzen, hexan, dioxan
eller ether er ngdvendig. Alkylbenzensulfonatet
kan tilsettes til vandig trialkylaminopplgsning
under omrgring og med en hastighet .og under
temperatur og trykkbetingelser slik at damptryk-
ket av systemet ikke blir for hgyt. Mengden av
trialkylamin i den vandige opplgsning skal veere
stgrre enn den teoretiske mengde som Kreves for
reaksjon. Som nevnt, foretrekkes det at minst-et
5 % molart overskudd av amin anvendes. Reak-
sjonen foregdr meget hurtig og er praktisk talt
avsluttet nadr tilsetningen av esteren til den van-
dige opplgsning av amin opphgrer. Reaksjons-
temperaturen bestemmmes av trialkylaminet. Re-
aksjonen er i alminnelighet eksoterm. Ved for
hgye temperaturer finner fordampning av alkyl-
amin sted, derfor mé kjgleanordning eller trykk-
utstyr anvendes. Som et eksempel ville trime-
thylamin reagere ved 0° C, men det ville veere
ngdvendig & anvende dyrt kjgleutstyr. Ved 100°
C under anvendelse av trimethylaminer ville
trykkutstyr veere ngdvendig for & forhindre for-
dampningen av de reagerende materialer. Tem-
peraturer ved eller ner den omgivende tempe-
-atur er brukbare i tilfelle av trimethylamin. Tri-
ethylamin krever vanligvis varmetilfigrsel for &
starte reaksjonen og i noen t11fe11er oppretthol-
des en forhgyet temperatur.

I et foretrukket eksempel vil en variasjon
av temperaturen av den vandige oppldgsning av
amin mellom 20° C og 60° C ha liten eller ingen
innflytelse pa utbyttet at tetramethylammoni-
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umbenzensulfonat fremstilt ved tilsetning av
methylbenzensulfonat til en vandig opplgsning
inneholdende et 10 %-ig teoretisk overskudd av
triethylamin. I et annet eksempel, fremstillingen
av tetraethylammonium-p-toluen-sulfonat fra
triethylamin og ethyl-p-toluensulfonat, er en
reaksjonstemperatur pa 70 til 90° C anvendbar.

Efter tilsetningen av esteren til den vandige
opplgsning forflyktiges overskudd av amin fra
opplgsningen og gjenvinnes for fornyet anven-
delse, ved absorpsjon i vann eller andre egnede
midler. Konsentrasjonen av den gjenveerende
vandige opplgsning av tetraalkylammoniumben-
zensulfonater kan innstilles som det er gnskelig,
avhengig av den spesielle anvendelse eller frem-
gangsmite i hvilken den. vandige opplgsning
skal anvendes. Der er noen fasedannelse nir
triethylamin omsettes med et sulfonat som har
ethylgruppen som den reaktive alkylgruppe. I
det tilfelle hvor den reaktive alkylgruppe er
methyl, er reaksjonen sa hurtig at der er ikke
noen iakttagbar fasedannelse. Nir varme tilfg-

res til en opplgsning hvori der er faser, er fa-
sene tilbgyelig til &4 forsvinne eftersom reaksjo-
nen skrider frem.

I et foretrukket eksempel p4 anvendelsen av
den vandige tetraalkylammoniumsaltopplgsning
som et opplgsningsmidde! og elektrolytt i elek-
trohydrodimerisering av acrylnitril til adiponi-

‘tril, kan en 70 vekt9%-ig saltopplgsning fremstilt

ved foreliggende fremgangsmate anvendes di-
rekte uten videre rensning eller behandling. En
70 vekt 9, -ig saltopplgsning er omtrent den kon-
sentrasjon som trenges for elektrohydrodimeri-
seringsprosessen.

Ved lave vanninnhold ville reaksjonen ifglge
oppfinnelsen fremdeles finne sted. For at reak-
sjonen imidlertid skal forega effektivt, ma der
veere nok vann tilstede for dannelsen av en met-
tet eller umettet opplgsning. P4 den annen side
bevirker for meget vann dannelsen av forurens-
ninger. Som ovenfor anfgrt hydrolyseres alkyl-
benzensulfonater. F. eks.:
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Eftersom vanninnholdet gker finner ovenstaen-
de reaksjon sted i ugnsket grad. Ved foreliggen-
de fremgangsmate anvendes en konsentrasjon av
trialkylamin i vann pa 20—50 vekt9% av opplgs-
ningen. Den konsentrasjon som anvendes i hvért
tilfelle, er avhengig av den forurensningsmengde
som kan godtas i det endelige reaksjonsprodukt,
og pa mengden av salt som gnskes i produktopp-
lgsningen.

Fremgangsmaten ifglge oppfinnelsen kan
_anvendes ved savel kontinuerlig som charge-
drift. Ved en kontinuerlig prosess kan amin og
vann bringes i kontakt i et absorberingsapparat,
og den dannede vandige aminopplgsnhing bringes
i kontakt med en utvalgt ester i en reaktor for
fremstilling av saltet. Saltproduktet blir s& ma-
tet til en fordamper for a fjerne overskudd av
amin som fgres tilbake til amin-absorberings-
apparatet. Modifikasjoner av den kontinuerlige
fremgangsmiate sidsom kontinuerlig fjernelse og
recyklering av amin i et reaksjonsapparat, kan
gigres. Oppfinnelsen er ytterligere illustrert ved
iglgende eksempler.

Eksempel 1.

En 29,6 9, vandig opplgsning av trimethyl-
amin ble fremstilt ved & tilsette 325 g (5,50 mol)
trimethylamin til 771 g vann. Til denne vandige
aminopplgsning ble 861 g (5,0 mol) methylben-
zensulfonat tilsatt under konstant omrgring i
lgpet av 3,3 timer. Den vandige aminopplgsning
ga et 10 molar% overskudd av trimethylamin.
Under tilsetningen av methylbenzensulfonatet til
den vandige aminopplgsning, ble temperaturen
av aminopplgsningen holdt ved 20° C ved hjelp
av et isbad.

Efter tilsetningen av methylbenzensulfona-
tet ble den dannede vandige opplgsning opp-
varmet ved en tilbakelgpstemperatur pi ca.
107° C for & drive av overskudd eller ureagert
amin. Den gjenveerende saltopplgsning inneholdt
1156 g tetramethylammoniumbenzensulfonat
svarende til en konsentrasjon pa 58,7 % og et
reaksjonsutbytte pa 99,8 %. Bare 0,08 9% trime-
thylammoniumbenzensulfonat, regnet pa tgrr-
stoff, var tilstede i uroduktet som forurensning.



" 115 581

. En prgve av det saledes fremstilte tetra-
methylammoniumbenzensulfonat ble utvunnet
fra den vandige opplgsning ved fordampning av
vannet under nedsatt trykk i en «flash»-for-
damper. Denne saltprgve viste seg 4 ha et smel-
tepunkt mellom 209,0 og 210,2° C, sammenlignet
med 212° C til 213° C for en standard prgve av
tetramethylammoniumbenzensulfonat.

Eksempel 2.

En vandig opplgsning inneholdende 29,6 %
trimethylamin ble fremstilt som i eksempel 1,
og til denne opplgsning ble tilsatt 861 g (5,0 mol)
methylbenzensulfonat under stadig omrdring i
lgpet av 1,1 timer. Den vandige aminopplgsning
ga et 10 molary, overskudd av trimethylamin.
Temperaturen pa opplgsningen ble holdt ved ca.
30° C under tilsetningen av methylbenzensulfo-
natet til den vandige aminopplgsning. Efter til-
setningen av methylbenzensulfonatet ble den
dannede opplgsning omrgrt i ytterligere 30 mi-
nutter og derpa oppvarmet ved en tilbakelgps-
temperatur péa ca. 108° C for & drive av over-
skudd eller ureagert amin. Den gjenveerende
vandige saltopplgsning viste seg & inneholde 1155
g tetramethylammoniumbenzensulfonat svaren-
de til en konsentrasjon pa 59,9 % og et utbytte
Pa 99,8 %. Det sdledes dannede salt inneholdt
0,10 % trimethylammoniumbenzensulfonat malt
pa tgrr basis.

Eksempvel 3.

En vandig opplgsning med en konsentrasjon
pa 37,9 % triethylamin ble fremstilt ved & sette
445 g (4,40 mol) 99,9 % rent triethylamin til 729
g vann. Til denne vandige opplgsning ble tilsatt
689 g (4,00 mol) methylbenzensulfonat under
stadig omrgring av opplgsningen i lgpet av 20
minutter. Den vandige aminopplgsning hadde et
10 molar9, overskudd av triethylamin. Tempe-
raturen av den vandige opplgsning ble holdt ved
ca. 60° C under tilsetningen av sulfonatet, og
-opplgsningen ble omrgrt i 15 minutter efter av-
slutningen av sulfonattilsetningen. Overskudd
eller ureagert triethylamin ble fjernet fra den
dannede opplgsning ved destillasjon som en
azeotrop blanding med vann, og derpa ble ytter-
ligere vann tilsatt til den gjenveerende vandige
saltopplgsning for & erstatte det vann som ble
fjernet under destillasjonen. Den gjenveerende
vandige opplgsning inneholdt 1100 g methyltri-
ethylammoniumbenzensulfonat, hvilket svarte

til en 62,06 % saltkonsentrasjon og et utbytte
P& 96,8 % . Det sdledes fremstilte salt inneholdt
3,82 %, forurensninger beregnet som triethylam-
moniumbenzensulfonat, malt pd tgrr basis.

Eksempel 4.

En vandig opplgsning med en konsentrasjon
pa 31,5 % trimethylamin ble fremstiit ved tilset-
ning av 2254 g (38,14 mol) trimethylamin til
4907 g vann. Methyltoluensulfonat i en mengde
av 5587 g (30,0 mol) ble tilsatt til den fremstilte,
vandige aminopplgsning under stadig omrgring
i lgpet av 45 minutter. Den vandige aminoppl@gs-
ning ga et 27,1 9% molart overskudd av trime-
thylamin. Temperaturen av den vandige opplds-
ning ble holdt pa ca. 20° C under tilsetningen
av methyltoluensulfonatet, og efter tilsetningen
av sulfonatet ble den dannede opplgsning opp-
varmet ved en tilbakelgpstemperatur pa ca.
108° C for & drive av overskudd eller ureagert
trimethylamin. Den gjenveerende vandige opp-
lgsning inneholdt 7284 g tetramethylammonium-
toluensulfonat, hvilket svarte til en vandig opp-
1gsningskonsentrasjon pa 60,1 % og et reaksjons-
utbytte pd 98,8 9% . Tetramethylamminumtoluen-
sulfonatsaltet inneholdt 0,14 % trimethylammo-
niumtoluensulfonat-forurensning, maéalt pd tgrr
basis.

Eksempel 5.

En vandig opplgsning av trimethylamin med
en konsentrasjon pa ca. 30 % ble erholdt ved &
opplgse trimethylamingass i koldt vann. En rek-
ke forsgk ble utfgrt hvori et malt overskudd av
vandig trimethylaminopplgsning ble innfgrt i en
300 mm reaktor forsynt med magnetisk rgrer, et
opplgsningsdekket termoelement og kjglespira-
ler. I hvert forsgk ble ca. 100 g methyltoluen-
sulfonat tilsatt hurtig til aminopplgsningen i
reaktoren i lgpet av 4—5 minutter mens opp-
lgsningen i reaktoren ble omrgrt. Temperaturen
pa opplgsningen i reaktoren ble regulert ngyak-
tig ved en rekke valgte temperaturer ved & re-
gulere strgmmen av kjglevann gjennom Xkjgle-
spiralene. I hvert av forsgkene ble den valgte
arbeidstemperatur ved forsgket opprettholdt i en
periode p4 15 minutter under omrgring efter til-
setningen av ester, og derpa ble opplgsningen i
reaktoren kjglt hurtig til 256° C og analysert.
Resultatet av fire forsgk utfért pa denne mate
er vist i tabell 1 nedenfor, hvor trimethylamin er
forkortet som TMA, og trimethylammoniumto-
luensulfonat er forkortet som forurensning.

Tabell 1.
Forsgk Molart overskudd Reaksjonstemp. Reaksjonstrykk % forurensning
TMA, % °C
1 10 30 Atmosfeerisk 0,03
2 10 40 » 0,03
3 20 30 » 0,03
4 20 40 » 0,04
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Som det klart fremgar av tabell 1 hadde
tetramethylammoniumtolensulfonatsalt frem-
stilt ved 30° C og 40° C med savel et 10 % -ig som
20 %-ig overskudd av trimethylamin praktisk
talt samme mengder av forurensningen, tri-
methylammoniumtoluensulfonatsalt.

Eksempel 6.
Fire forsgk, to hvori methyltoluensulfonat

og to hvori methylbenzensulfonat ble omsatt
med trimethylamin, ble utfgrt ifglge fremgangs-

maten og apparatet i eksempel 5, unntatt at re-
aksjonstemperaturen ble holdt ved 60° C, og det
autogene trykk var maksimalt 2,11 kg/cm? over-
trykk. Resultatene av disse fire forsgk er vist i
tabell II. T forsgk 1 og 2 nedenfor var esteren
som ble omsatt med trimethylamin (TMA) i ta-
bell II, methyltoluensulfonat, og forurensningen
som ble m4alt, var trimethylammoniumtoluensul-
fonat. I forsgkene 3 og 4 var esteren som ble
omsatt med TMA methylbenzensulfonat, og den
malte forurensning var trimethylammonium-
benzensulfonat.

Molart overskudd

Reaksjonstemp.

Forsek Reaksjonstrykk % forurensning
TMA, % °C
1 10 60 2,04 0,06
2 30 60 2,11 0,06
3 10 60 2,04 0,08
4 30 60 2,04 0,08

Som det klart fremgar av tabell I og II har
gket trykk, gket temperatur og gket overskudd
av trimethylamin praktisk talt ingen innflytelse
fonat- og t;et;ramethylamrnomumbenzensulfona,t-
saltene fremstilt ved foreliggende fremgangs-
mate Saltene hadde en renhet over 99,9 % i alle
T.Jll.fﬁll.QI

Eksempel 7.

En vandig opplgsning med en konsentrasjon
pé 34,5 % triethylamin ble fremstilt ved tilset-
ning av 212 g (2, 09 mol) triethylamin til 402 g
vann, Ethyl-p- -toluensulfonat i en mengde av 393
g (1, 96 mol) ble tllsatt til den vandige aminopp-
lgsning under stadig omrgring i lgpet av 20 mi-
nutter. Den vandige aminopplgsning ga et 6,6 %
molart overskudd av triethylamin. Temperaturen
av den vandige opplgsning ble holdt ved 25—
28° C under tilsetningen av ethyl-p-toluensulfo-
natet. Efter avslutningen av tilsetningen av
ethyl-p-toluensulfonatet til den vandige opplgs-
ning av triethylamin, ble oppldsningen oppvar-
met i tre timer ved 75—85° C. Fgrst var to faser
tilstede. Efter en time var der bare en fase til-
bake. Ureagert triethylamin ble fjernet ved de-
stillasjon som en azeotrop blanding med vann.
Vann ble sa tilsatt for & erstatte det som var
fjernet ved destillasjon. Den gjenveerende, van-
dige opplgsning hadde en konsentrasjon pa 59,70
% og inneholdt 598,6 g salt. Tetraethylammoni-
um-p-toluensulfonat ble erholdt som en vandig
opplgsning som inneholdt 12,8 9, triethylam-
monium-p-toluensulfonat pad en tgrr saltbasis.
Et slikt hgyt innhold av forurensnhinger kunne
muligens tilskrives et utilstrekkelig overskudd
av triethylamin.

Eksempel 8.

Til en suspensjon bestdende av 50,0 g vann
og 231,6 g (1,25 mol) tributylamin ble tilsatt

under konstant omrgring 172,2 g (1,0 mol) me-
thylbenzensulfenat i lgpet av 5 minutter. Tem-
peraturen ble holdt ved 95° C. Opplgsningen ble
omrgrt i ytterligere 1,5 timer mens temperaturen
i denne tid ble holdt mellom 90 og 95° C, Opp-
Igsningen ble overfgrt til en skilletrakt, skiktene
ble adskilt og overskudd av uemsatt amin gjen-
vunnet. Vekten av det nedre skikt var 403 g mens
det gvre veiet 44 g. Den vandige saltopplgsning
ble oppvarmet pa en flash-fordamper ved 90° C
og 20 mm, og opplgsningen inndampet til tgrr-
het. Vekten av det tgrre salt viste seg & veere
352,5 g. Vann ble si tilsatt og eventuelt gjenvae-
rende amin utvunnet som en azeotrop med vann.
Ytterligere vann ble tilsatt for & fremstille en
opplgsning med 60,0 % saltkonsentrasjon. Den
dannede opplgsning viste seg & inneholde 247,6 g
ributylmethylammoniumbenzensulfonat, hvilket
svarte til et uthytte pa 69,2 %. Det saledes frem-
stilte salt inneholdt 2'74 g trlbutylammomum—
benzensulfonat, beregnet pa vekten av tgrt salt.

En prgve av materialet som var inndampet
til tgrrhet, hadde et stivnepunkt pa ca. 52° C.

Eksempel 9.

Til en suspensjon bestidende av 238,4 g vann
og 203,8 g (1,1 mol) tributylamin ble tilsatt un-
der konstant omrgring 172,2 g (1,0 mol) methyl-
benzensulfonat i 1gpet av 5—6 minutter. Tempe-
raturen steg til 37° C. Opplgsningen ble ytter-
ligere omrgrt i 1,5 timer, i lgpet av hvilken tid
temperaturen steg til 55° C. Opplgsningen ble
overfgrt til en skilletrakt og overskudd av amin
fjernet ved dekantering. Det gjenveerende, eller
uomsatte tributylamin ble fjernet som en azeo-
trop med vann. Vann ble s& tilsatt for & danne
en opplgsning med 60,0 % saltkonsentrasjon. Den
dannede opplgsning viste seg & inneholde 259,5 g
ributylmethylammoniumbenzensulfonat, hvilket
svarte til et utbytte pa 72,6 %. Det saledes frem-
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stilte salt inneholdt 26,2 9, tributylammonium-
benzensulfonat, beregnet pa vekten av det tgrre
salt.

Fremgangsmiaten ved fremstilling av van-
dige opplgsninger av tetraalkylammoniumsalter
ifglge oppfinnelsen har en rekke fordeler. Reak-
sjonen mellom et gnsket trialkylamin og en ben-
zensulfonsyrealkylester foregar i vandig opplgs-
ning med en reaksjonshastighet som er meget
hurtigere enn noen reaksjonshastighet som tid-
ligere er erholdt nar saltene ble fremstilt i orga-
nisk opplgsning. Utbyttet av det gnskede salt
er vanligvis meget hgyt. Anvendelsen av vann
som reaksjonsmedium eliminerer prosessvanske-
ligheter, som Kkrystallisasjon av saltproduktet
fra opplgsning, hvilket inntrer nar kjente frem-
gangsmater under anvendelse av organiske opp-
Igsningsmidler som reaksjonsmedium anvendes.
Anvendelsen av vann tillater dessuten anven-
delsen av lavere reaksjonstemperaturer. Det hgye
utbyttet av reaksjonsprodukt gjgr rensing, kry-
stallisasjon eller recyklering av saltproduktet
overflgdig, og forbedringen i gkonomien i fore-
liggende fremgangsmate er Apenbar ved elimi-
nasjon av slike trinn. Anvendelsen av vann
istedenfor organiske materialer og enkle og bil-
lige mater for & gjenvinne overskudd av amin
som kan anvendes pa ny uten videre rensing ved
foreliggende fremgangsmate, er apenbare for-
deler ved fremgangsmaten. Vandige tetraalkyl-
ammoniumbenzensulfonatopplgsninger fremstilt
ved foreliggende fremgangsmate kan dessuten
anvendes direkte som vandige elektrolytter i or-
ganiske elektrokjemiske reaksjoner uten ytter-
ligere rensing eller behandling.

Patentkrav:

1. Fremgangsmate ved fremstilling av tetra-
alkylammoniumsalter av benzen-sulfonsyrer av
den generelle formel I:

)’Fsﬁ - 0 - Ry
/ k
0 g .

hvor Ry, Ry, Ry og Ry er alkylradikaler med 1—5
carbonatomer, Rz er hydrogen eller methyl, ved
hvilken fremgangsméte en forbindelse med for-
melen II:

7N
AV

hvor R, ogﬁ R; er som ovenfor angitt, omsettes
med et trialkylamin med formelen III:

Ry
N-—R;

AN

Ry

hvor R:, R; og R4 er som ovenfor angitt, under
dannelse av en opplgsning av tetraalkylammo-
niumsaltet av en benzensulfonsyre av formel I,
og saltoppldsningen fgres til en sone med for-
dampende betingelser, hvorved ureagert trialkyl
amin fjernes, karakterisert ved at reak-
sjonen utfgres i vann inneholdende 20—50 vekt%
trialkylamin i form av en opplgsning eller blan-
ding, idet der anvendes et overskudd av trialkyl-
amin. )

2. Fremgangsmate ifglge krav1l, karakte-
risert ved at der anvendes et molart over-
skudd av trialkylamin som er stgrre enn 5 %.

Anfgérte publikasjoner:

Oscar Andersens boktrykkeri, Oslo.
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