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Sposéb wytwarzahia chlorowodorku “eteru’ dwumetyloamino —
etylobenzyhydrolowego

Patent trwa od dnja 18 marca 1960 r.

Znany dotyhcczas spos6b wytwarzania chloro-
wodorku eteru dwumetyloaminoetylobenzhydro-
lowego polegal na bromowaniu dwufenylometa-
nu i poddawaniu kondensacji otrzymanego pro-

duktu z dwumetyloaminoetanolem. Z uwagi na

stosowanie bromu sposéb ten byl ucigzliwy i nie
umozliwial otrzymania produktu z wysokg wy-
dajnoécig. Z opisu patentowego nr 43806 znany
jest spos6b otrzymywania tego zwigzku z vi’ydaj-
noécig rzedu okolo 70°%, polegajagcy na podda-
waniu reakcji benzhydrolu w postaci soli me-
talu alkalicznego, w s$rodowisku rozpuszczalni-
kéw ~ organicznych z chlorowodorkiem chlorku
dwumetyloaminoetylowego, oczyszczeniu pro-
duktu reakcji na drodze destylacji prézniowej
i wysyceniu jego roztworu w rozpuszczalniku
organicznym suchym chlorowodorem,

*) Wlasciciel patentu o§wiadczyl, ze wsp6itwér-
cami wynalazku sg mgr Mieczystaw Adamus,
dr Jerzy Schnayder i mgr Anna Terczynska.

Stwierdzono, ze proces wytwarzania chlorowo-
dorku chlorku dwumetyloaminoetylobenzhydro-
lowego mozna dalej znacznie upro$ci¢ i uzyskaé
zwiegkszenie wydajnosci procesu do okolo 809,
jezeli poddn si¢ kondensacji chlorek benzhydrylu
z dwumetyloaminoetanolem w temperaturze
140—170°C w nieobecnéoci rozpuszczalnika, a o-
trzymany produkt reakcji po rozlozeniu go na
wolng zasade przez traktowanie alkaliami, np.
roztworem wodorotlenku sodowego i rozdziele-
niu podda sie dalszymy znanym zabiegom, to
jest oczyszczeniu na drodze destylacji. préznio-
wej, rozpuszczeniu w rozpuszczalniku organicz-
nyni, np. ksylenie i wytrgceniu z tego roztworu
gotowego produktu oprzez wysycenie suchym
chzlorowodorem

Przyklad. Do 2 kg stopniowego benzhy-
drolu wkrapla sie przy stalym mieszaniu 2,22 kg
chlorku tionylu, po czym ogrzewa jeszcze w cig-

_gu 2 godzin W temperaturze okolo 70°C. Po od-



destylowaniu nieprzereagowanego chlorku tiony-
lu, destyluje sie¢ w pr6zni w temperaturze 159°C
(12 mm Hg) +ehlorek benzhydrolu. Wydajnosé
87%, teorii.,

1,93 kg chlorku benzhydrolu ogrzewa sie mie-
szajac z 0,88 kg dwumetyloaminoetanolu w tem-
peraturze 140 —150°C w ciggu 1 godziny. Po
ochlodzeniu dodaje sie 3000 ml 50%;,-owego wo-
dorotlenku sodowego i 3000 ml wody, rozdziela,
warstwe olejowa suszy nad bezwodnym wegla-
nem potasowym i po odsgczeniu destyluje w
prézni czysty eter dwumetyloaminoety'obenzhy-
drolowy (150—156°C/2 mm). Wydajnosé¢ 809/, te-
orii.

Do 1080 g eteru dwumetyloaminoetylobenzhy-
drolowego dodaje sie 4600 ml suchego ksylenu
i w temperaturze do 50°C wytraca suchym chlo-

rowodorem chlorowodorek eteru dwumetylo- .

aminoetylobenzhydrolowego. Po oziebieniu saczy
sie¢ i przemywa 2 1 acetnu. Wydajnosé 82—87%,
teorii.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania eteru dwumetyloamino-
etylobenzhydrolowego, znamienny tym, ze pod-
daje sie kondensacji chlorek benzhydrylu z dwu-
metyloaminoetanolem, a otrzymany produkt su-
rowy po rozlozeniu na wolng zasade i rozdzie-
leniu, destyluje sie w proézni, po czym destylat
rozpuszcza sie w ksylenie i z utworzonego roz-
tworu wytraca suchym chlorowodorem -czysty
chlorowodorek eteru dwumetyloaminoetylobenz-
hydrolowego.
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