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(54) Zpiisob spoleéné vyroby isopropylaminu a diisopropylaminu

Zpisob spole¥né vyroby podle vyndlezu
spo&ivd v tom, %e se z reakini smési
- aminace acetonu vyizoluje isopropylamin,
jeho¥ ¥dst se disproporcinuje ne niklovém
katalyzdtoru v plynné fézi za pfitomnosti
vodiku za stejného tleku jako p¥i eminaci
acetonu a po kondenzaci diisopropyleminu
ochlazenim se plynnd sm¥s isopropyleminu,
vodiku a amoniaku zevdd{ do reekgni smési
z eminace acetonu, se kterou se spole¥né
zpracuje.

Obe produkty Jsou vychozi ldtky k syn-
téze herbicidd e poufivajf se pfi vyrobd
gumérenskych chemikdlif & povrchovd ektdv-
nich ldtek.

239445




239445 2

Vyndlez se t¥kd zplisobu spole&né vyroby isopropyleminu & diisopropyleminu z scetonu.
Oba produkty jsou vychoz{ ldtky k syntéze herbicidl, ddle se poufivaji pFi vyrobd guméd-~
renskych chemikdlif, povrchov& aktivnich ldtek a Jiné.

Isopropylemin se vyrdb{ hydrogena¥ni aminaci 2-propesnolu nebo acetonu. Postup podle
&s. pat. 131 353 produkuje isopropylamin nydrogenadni sminac{ acetonu v plynné fdzi ne
niklovém katalyzdtoru pii 100 e% 150 % & tleku 300 aZ 800 kPa s molérnim pomdrem vstupu
jici reek®n{ sm&si aceton : NH3 i Hy=13: 4825 : 4 ak5. Podle tohoto vyndlezu se také
energeticky vyhodnym zpisobem recykluje prebytedny emoniak e vodik. Uvedeny postup zdo-
konaluje vyndlez podle &s. AO 185 962 podle n&hoZ se aminace ecetonu resp. 2-propanolu
vede s moldrnim pomdrem aceton /2-propanol/ : Hz-: NH3 = 1:2,5 a% 6:2,5 a% 6 dvoustupnovd
tek, %e se v prvnim stupni udrZuje teplota 120 8% 180 % @ ve druhém 90 a% 130 °C. Druhy
stupen je s vyhodou sdimsbaticky. Dal3{ vyndlez podle &s. AO 201 060 doplnuje schema
eminace uvedenych dvou vyndlezd o peralelni resktor ne zpracovédni odpadajici smési diiso-
propylaminu a isopropylalkoholu.

P¥i hydrogena&ni eminaci acetonu nebo 2-propanolu vznikd vZdy jisté mnoZstvi diiso=-
propyleminu av3ak Jjeho izolace z reakdni{ smési je dost obtf{ind. Diisopropylamin tvoii
s vodou azeotropickou sm&s o bodu veru 70 %C s obsahen 9,5 % vody, avidak tento azeotrop
se velmi obtiZn& odddluje od isopropyleminu & isopropylalkoholu. Isopropylsmin se ‘sice
zna¥né 1i¥{ bodem varu, sviek vzhledem ke své polaritd se velmi té&Zko totdln¥ odd¥luje
ze smdsi obsehujicich vodu. Isopropylelkohol tvor{ s vodou rovn¥%f azeotropickou smés,
kterd se 1i3i od azeotropické sm§s1 diisopropylamin~vode v bodu varu jen o 10 K. Azeotro-
pickd smés diisopropylemin-voda se pri teplotd 60 OCc a¥1{ ne avs vrstvy, pfidemZ orgenickéd
obsahuje 4,3 % vody. Sta¥i v3ek maly obsah isopropyleminu nebo isopropylelkoholu a desti-
14t z0stdvd homogenni. JestliZe se suds pfece Jen rozddli, je t¥eba k odvodndni orgenické
féze oddestilovat 50 % ziskaného koncentrdétu jeko azeotrop /US 3 850 760/. Jinou mo¥nosti
odd¥éleni vody z diisopropylaminové vrstvy Je p¥idavek hydroxidu sodného /US 2 348 683/.
V tom pPipedd Je v¥ak t¥eba n&jek zpracovet odpadni roztok hydroxidu sodného obsehujiciho
orgenické létky. Jiné metody izolece diisopropylaminu ze smdsi s isopropylalkoholem &
vodou Jsou zsloZeny na azeotropické rektifikeci za p¥idevku nepoldrnich organickgych
l4tek. Podle brit. 685 620, 687 171, 695 804 se ke sm¥si vody, diisopropylaminu a isopropyl-
alkoholu piidd uhlovodik, ktery tvo¥{i spole&n& s vodou a elkoholem terndrni azeotrop
s nizkym bodem varu a alkohol se tek odd&li Jako prvni.frakce. Potom se odebird azeotro-
vickd sm&s diisopropyleamin-voda. Podle US 2 512 585 se pracuje podobnd, avBek ve druhé fézi
rektifikace se ziskd destildt, ktery se d&1{i na vodnou a orgsnickou fézi a orgenickd
f4ze se pak rozddl{ del¥f rektifikeci na &isty diisopropylemin & ezeotropickou p¥{sadu.

Jind zpisoby d¥leni diisopropyleminu a isoprooylalkoholu Jsou zaloZeny ne extreakei.
Alkohol lze pii vy33{ teplot® vyextreshovat vodou /US 2 713 597/, tento postup je viak
vhodny jen pro smds obsehujici{ mén& neZ 20 % elkoholu. VytdZek extrakce se zvysi pridavkem
parafinickych uhlovodikd /US 2 527 017/.

Izolace diisoorooylsminu z reak&ni sm&si hydrogensni sminace 2-propsnolu nebo acetonu
neni nikdy kventitativni a &dst se ho spolu s isopropylalkoholem vrac{ do aminsace., Nap¥ikled
o¥i hydrogena¥ni amineci acetonu podle ji% uvedenych vyndlezd vznikd v priméru 5 % hmot.
diisopropyleminu, izoladnimi postupy se ho v3ak otdzka zpracovdni vedlejsich produkty,
srotofe isonropylalkohol Jje nutné tak jJako tax vracet do sminace.
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Je popsdn postup vfroby diisoprepyleminu disproporcionaci iseprepyleminu v plynné’
£4zi ne niklevych kataslyzdtorech pfi teplot& 110 aZ 190 %C za tlaku 0,1 a% | MPa za
pfitemnesti vodiku. PFi tomte postupu se zIskd diisepropylemin prosty vedy a alkeholu
a jeho igelace je relativnd snadnd. ’

CHy ' CHy - CH,y :
2 >CH-NHZ = > Ci-Mi-cH T + Ny
CH CHy ™ CH,

" Problémem tehoto zpisebu vireby diisopropylaminu je vyufiti edpadnihe emeniasku
ebsahujicihe ergenické ldtky a ddle separace nezreasgovanéhe isepropyleminu, kterd vyZe-
duje tlakeveu rektifikaci.

Uvedené nevghedy postupld vyroby diisopropylaminu edstranuje zpisob spoledné vyreby
isoprepylaminu a diisoprepyleminu hydrogena¥ni eminaci acetonu pedle vyndlezu vyznaleny
tim,'le se z reakini sm¥si sminace acetenu vyizeluje isoprepylamin a jeho ¥dst se dispro-
percinuje na niklovém katalyzdteru v plynné fdzi za pritemnosti vediku ze stejnéhe tleku
Jake p?i euinaci acetenu a pd kendenzaci diisepropyleminu se plynnéd sm¥s isoprepylaminu,
vediku a emeniaku zevédd{ de reak¥ni sm3si z sminace acetenu, se kterou se spole¥nd
spracuje.

Zpisebem spelelné vyreby iseprepylaminu e diiseprepylaminu v jednem zef{zeni pedle
vyndlezu se vyuZije vznikejici ameniak & také vedik peuiivany p¥i disprepercienaci
k petladeni dehydrdgenaénich reakci x eminaci acetenu. O te ménd se pripeusti vedfku
a amenisku de aminace acetenu. Oba plyny jseu tek jake tak pii eminaci acetenu zapetieb{.

S vfhedeu se pFi acetonu i disproporcionaci isopropyleminu na diisopropylemin pracuje
s jednim typem katalyzdtoru. Vhodny je nikl na nosi&fch jeko jsou oxid hlinity, kiemi¥ity
nebo chromity. Za tlaku syntézy obou amini 300 a% 800 kPa se p¥Fi disproporcioneci isopropyl-
eminu precuje pii teplots 140 a% 200 °C, s vhodou 140 az 160 °C a se zat{fenfm 150 a%
500 g isopropylaminu na 1 litr katalyzétoru za hodinu. Rovnovédind konverze primérntho
eminu na sekunddrni amin Je 70 %, za popsenfch podminek se doseahuje konverze 40 a% 70 %.

Vzhledem k rozdflu ¥ bodech varu mezi isopropyleminem e diisopropylasminem 50 K
je mo¥né zi{skat vysokoprocentni koncentrdt sekunddrniho aminu parqiélni kondenzaci reakéni-
ho produktu disproporcionace. Jet¥ lepdfho rozd¥len{ se doséhne, jestlile se plynndé
reak®ni{ sm3s z disproporcionace isopropyleminu kondenzuje za soulasné rektifikace. I na
kolond s nizkou ui¥innost{ se ziskd koncentrdt obsehujfci minimdln¥ 95 % hmot. diisopropyl-
sminu a neskondenzovany podil s deflegmdtoru obsehujici vodik, emoniak a nezreagoveny
isopropylemin se zavdd{ do reak®ni sm¥si z eminece acetonu. ¢

Z koncentrdtu diisopropyléminu se rektifikac{ z{ské pPedni podfl obsshujici primérni
amin, malé mnoZstvi acetonu a' isopropylalkoholu a n¥co diisopropylaminu s tato frakce se
vracf do reak®ni sm¥si z eminace scetonu. Hlavni frakce. je diisopropylemin: s &istotou
minimé1nd 99 %, vitdinou pFes 99,5 %. Hlavni ne¥isgotou je isopropylidenisopropylemin
v koncentraci 0,1 a% 0,4 % a stopy isopropylalkoholu.

. Zulds¥ vyhodnd Je kombinece uvedeného vyndlezu s Jif citovanymi vyndlezy podle
8s..pat. 131 353, &s. A0 185 962 a &s. A0 201 060,
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P¥riklad 1 *

_Aceton /vstup A/ spolu s vodikem /vstup B/ se vede do odpafovale /1/ a pled vstupem
do trubkového ketalytického reaktoru /2/ se misi s recyklovenymi plyny. Ne vstupu do
reaktoru /2/ md sinds ndsledujfci moldrni slo¥feni : aceton : NH3 H Hz t inert = 1:4:3:1 &
tlak 450 kPa: Reaktor je naplndn ketalyzdtorem obsshujicim 40 % niklu ne oxidu hlinitém
. 8 zat{zeni katalyzdtoru Je 300 kg acetonu na | m3 katalyzétoru sa hodinu. Kolem kontakt~
nich trubek vie voda p¥i 110 .

_ v paralelnim resktoru /4/ se zpracovévd vratnd frakce z kolony /11/ obsshujici
diisopropylemin, isopropylalkohol, vodu & n¥co isopropylaminu s poufitim stejného kate-
lyzdtoru, se stejnym slofenim plynd e za stejného tleku jako v reaktoru /2/, pouze teplo-

ta 1dzn¥ je 160 °C. Reakdni smds z resktoru /2/ & /4/ se misi e vede do ediabatického
reektoru /5/, kde p¥i teplotd 100 %C zreeguje zbytek acetonu. Teplota v resktoru /5/

se upravuje pfidevkem studenych recyklovenych plynd. Reakdni suds ze reaktorem /5/ obsa-
huje mén¥ ne% 0,1 % acetonu, 8 % diisopropyleminu, 7 % isopropylelkoholu, zbytek je ’
isopropylamin e reek¥ni voda /v3e po¥iténo ne kepalné reaktanty/. Po ochlezeni v¥ménou
tepla /6/ a vodou /7/ se sm¥s vede do amoniakové kolony /8/ refluxovend stechiometrickim
emoniakem /vstup C/, z ni% odchégeji eminadni plyny prosté isopropylesminu, které se po-
moc{ kompresoru /9/ vracej{ do eminaZnich reektord /2/, /4/, /5/. Kepelnd smds ze spodu
kolony /8/ zbavend smoniaku se expanduje do kolony /10/, kde se ziské ¥isty isopropylemin
/D/ a z destila¥niho zbytku se na kolond /11/ vydestiluji vySe vrouci ldtky pPedeviim
isopropylalkohol a diisopropylemin, které se ve sm¥si vedou do reektoru /4/, kde jsou
konvertovdny na isopropylemin.

U4st vyrobeného isopropyleminu /25 %/ je zpracovéne na diisopropylemin. Nastiikuje
se spolu s vodikem /vstupy @ & F/ v moldérnim pom¥ru emin : Hy = 1:1 za tleku 450 kPa.
Reaktor disproporcionace /13/ Je temperovén vodou na 150 °c, zatifeni reaktoru je 300 kg
sminu za hodinu na 1 m3 katalyzétoiu. Konverze primdrnfiho eminu na diisopropylemin
na katalyzdtoru 40 % hmot. niklu ne oxidu hlinitém Je 50 %. Plynnd reakini smés se zavdd{
do kondenza¥ni kolony /14/ pracujici pod deflegadtorem /15/. Ze spodu kolony se odtehuje
surovy produkt s obsshem 96 % diisopropyleminu /H/, z deflegmdtoru odchéz{ vodik, amonisk
8 isopropylamin do chledile /7/. '

Ze surového produktu byl na vsddkové kolon& s u¥innost{ 20 teoretickych pater pit
refluxnim pom¥ru 5 izolovén &isty} diisopropylemin s koncentract 99,5 %, ktery ddle obsa=
hoval 0,3 % isopropylidenisopropyleminu, 0,05 % iaopropylslkoholu, 0,05 % vody a 0,1 %
jingeh organickych 1ldtek.’ )

PrL{klad 2
Ze podminek pokusu 1 byly m¥ndny podminky disproporcionace isopropylaminu na diiso-

propylemin. Byla m3ndna reskéni teplota, tlek a zatifeni katalysdtoru. Vfsledky
shrnuje tabulka I.
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Teabulke I

Disproporcionace isopropyleminu ne diisopropylamin

Teplota /°C/ . Tlek /MPa/ Zeti%eni Konverze aminu
kg m3 ™! /%/
160 0,4 200 65
%60 0,4 300 58
160 0,4 500 54
150 0,5 300 48
150 0,5 200 ' 50
140 0,5 300 43
150 0,6 300 53

PREDMET VYINALEZU

1, %plsob spole¥né vyroby isopropylaminu a diisopropylaminu hydrogenedni smineci
acetonu, vyznalenf tim, Ze se z reekini{ sm¥si eminace acetonu vyizoluje isopropylemin,
jeho% ¥4st se disproporcionuje na niklovém katalyzétoru v plynné fézi ze pF¥itomnosti
vediku ze stejného tlaku Jako p¥i eminaci acetonu & po kondenzaci diisopropylaminu ochla-
zen{n se plynnd sm¥s isopropyleminu, vodiku = emoniaku zavdd{ do reak®n{ sm¥si z aminece
acetonu, se kterou se spole¥nd zpracuje.

2, Zplisob podle bodu 1, vyznedeny tim, Ze se aminace acetonu provdd{ pfi teplotd
100 a% 160 °C ne katalyzdtory nikl na oxidu hlinitém s molérnim pom&rem eceton : Hy @ NH3 =
= 1:2 a% 6:2 a% 6 tlaku 300 a¥ 800 kPa a disproporcionace isopropylaminu se prevéd{ na
stejném katelyzdtoru a za stejného tlaku pFi teplotd 140 aZ 200 %¢ s ptfdavkem vodiku
v pomérﬁ emin @ H2 = 1:0,3 a% 2.

) 3. Zpdsob podle bodu 1 a 2, vyzneleny tim, Ze se kondenzace diisopropyleminu z reek¥ni
si#si vzniklé pri disproporcionaci provdd{ za soudasného rektifika¥nfho d¥leni isopropyl-
eminu @ diisopropylaminu. :
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