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Sposéb wytwarzania NN *-dwumetyloetylenodwuamino-N,N’-bis-propanolu

Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarzania N,N’-dwumetyloetylenodwuamino-N,N’-bis-propanolu

.

Znany jest sposéb wytwarzania N,N’-dwumetyloetylenodwuamino-N,N’-bis-propanolu (Monathshefte fiir
“ Chemie, tom 95 str 922, 1964) poprzez reakcje 3-metyloaminopropanolu z bromkiem etylenu.

Niedogodnoscig znanego sposobu jest uzyskiwanie produktu reakcji w postaci lepkiej masy, trudnej do
oczyszczania, z ktérej po ekstrakciji i destylacji uzyskuje si¢ zwiazek (I) ze stosunkowo niska, 36% wydajnosci.
Stwierdzono dos$wiadczalnie, ze niska wydajno$é jest spowodowana tym, ze reakcja przy uzyciu bromku etylenu
przebiega za daleko z wytworzeniem produktéw polikondensacji.

Celem wynalazku jest sposéb wytworzenia, z wysoka wydajnoscig, N,N’-dwumetyloetylenodwuamino-
-N,N’-bis-propanolu poprzez nowa metod¢ otrzymywania péiproduktu, to jest 3-metyloaminopropanolu, oraz
optymalizacje reakcji chlorowania 3-metyloaminopropanolu przez zastosowanie chlorku etylenu zamiast dotych-
czas stosowanego bromku etylenu, przy uzyciu ktdérego uzyskiwano bardzo niskie wy dajnosci (36%).

Sposobem wedtug wynalazku na chlorohydryng tréjmetylenowa dziata si¢ 6—7-krotnym nadmiarem wod-
nego roztworu metyloaminy w temperaturze 120—130°C. W wyniku reakcji uzyskuje si¢ metyloaminopropanol,
ktéry zadaje si¢ chlorkiem etylenu w stosunku molowym 1;5 mola metyloaminopropanolu na 1mol chlorku
etylenu v temperaturze 120°—130°C. Po wydzieleniu w znany sposdb, uzyskuje si¢ N,N’-dwumetyloetylenodwu-
amino-N,N’-bis-propanol z wydajnocia 60—65% wydajnosci teoretycznej.

‘Przyktad I. Do autoklawu laduje si¢ 94,54 g chlorohydryny trd_]etylenowe_] i231,42 g metyloaminy
w postaci roztworu wodnego. Zawarto$é autoklawu ogrzewa si¢ do temperatury 130°—150°C i utrzymuje w tej
temperaturze przez 7 godzin. Po tym czasie zawarto$¢ autoklawu chiodzi si¢ i oddestylowuje nadmiar metylo-
aminy i wody. Pozostato$¢ zadaje si¢ 200 ml alkoholu etylowego i 40 g wodorotlenku sodowego, ogrzewa si¢
w refluksie przez 0,5 godziny, ochtadza, sqczy i przesacz poddaje destylacji frakqonowanej

Frakcje whasciwa, 3-metyloaminopropanol, odbiera si¢ w temperaturze 78—-82°C.132,18 g tak uzyskanego
metyloaminopropanolu zadaje si¢ 49,48 g chlorku etylenu i ogrzewa do temperatury 120—130°C przez 7 godzin.
Po tym czasie produkt reakcji zadaje si¢ 52 g wodorotlenku sodowego rozpuszczonego w 150 ml wody i ekstra-
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huje benzenem. Z ekstraktu benzenowego oddestylowuje si¢ benzen, a surowy N,N’-dwumetyloetylenodwuami-
no-N,N’-bis-propanol poddaje si¢ destylacji prézniowej. Frakcj¢ wlasciwg odbiera si¢ w temperaturze
150—-155°C przy prézni 3 mm Hg. W wyniku otrzymuje si¢ 91 g N,N*-dwumetyloetylenodwuamino-N,N’-bis-pro-
panolu, co stanowi 65% wydajnosci teoretycznej w stosunku do metyloaminopropanolu.

Zastrzezienie patentowe

Sposéb wytwarzania N,N’-dwumetyloetylenodwuamino-N,N’-bis-propanolu przez reakcje 3-metyloamino-
propanolu z halogenkiem etylenu, znamienny tym, Ze na chlorohydryne tréjmetylenows dziata sig 6-7-krotnym
nadmiarem wodnego roztworu metyloaminy, uzyskany produkt poddaje si¢ reakgji z chlorkiem etylenu w stosun-
ku molowym 1,5 mola : 1 mol, po czym w znany sposéb wydziela powstaty N,N’-dwumetyloetylenodwuamino-
-N,N’-bis-propanol.
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