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(54) Zpasob ptipravy derivatd N-fenyl-N‘,N’-dimethylmoé&ovin

Redeni se tyka zpusobu p¥ipravy
derivatl N-fenyl-N",N -dimethylmo&oviny,
reakci{ dimethylaminu s derivdtem fenyl-
izokyandtu v prost¥edi organického roz-
poustédla p¥i moldrnim poméru dimethyl-
aminu k derivétu fenylizokyandtu 1,01 a¥
1,50:1,00 a teplot& -10 a% 80 ©°C. Pod-
stata vyndlezu spodivd v tom, Ze se p¥i
reakci poufivané organické rozpoustédlo
nahrad{ matednymi louhy odpadajicimi ‘
z p¥edchoz{ vyroby p¥isluingch derivitl
N-fenyl-N",N -dimethylmo&ovin, s obsahem
0,01 a¥ 10 % dimethylaminu a 0,1 aZ 5 %
N-fenyl-N~,N -dimethylmo&oviny.
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Vynélez se tykd zpisobu p¥ipravy deriv&td N~fenyl-N",N -dimethylmo&ovin obecného vzor-
ce (I):
CH
73
M_Q‘”"co“ ~CH, (n,
Ry

ve kterém R1 zna&i -CH3, -CH(CH
‘ R, -H, -Cl

3)2, c1, -OCH3

reakci dimethylaminu s derivAtem fenylisokyandtu v prost¥edi organického inertnfho rozpous-
tédla. Uvedené derivity N-fenyl~N",N -dimethylmo&oviny nachézejf uplatné&ni jako biologicky
déinné latky p¥i vyrob& herbicidnich p¥ipravkd pro obiloviny.

VétSina prﬂmyélové vyui{vangch postupld p¥ipravy derivdtl N-fenyl-N",N”~-dimethylmo&oviny
je zaloZena na reakci dimethylaminu s odpovidajficim arylisokyandtem v prost¥edf organického
inertnfho rozpouit&dla, nap¥fklad v benzenu, toluenu, anisolu, chlorbenzenu.

Dimethylamin je pou%fivdn jednak jako plyn, jednak ve form& vodného roztoku nebo ve
form& roztoku v organick§ch inertnich rozpou¥tddlech. Jsou uvedeny i kontinudlni postupy
p¥ipravy derivétd N-fenyl-N",N"-dimethylmoovin, Pou¥ivadni dimethylaminu ve form& vodného
roztoku je nevfhodné pro zv§Senou tvorbu vedlej¥fich produktli, zejména symetrickych N,N -
~bis(aryl)-moZovin.

Proto se pro p¥ipravu derivdtd N-fenyl-N",N"-dimethylmodoviny pouZivaji bezvodé reak&ni
slotky z¥ed&né inertnim organickym rozpousdt&dlem. Ndrodné a pomérn& malo'efektivni je zpra-
covidni mate&nych louht z izolace produktu obsahujicich zna&né mnoZstvi ¥4dané N-fenyl -N",-

N"-dimethylmodoviny (minimAln& 5 a% 10 % teoretického vyt&Zku).

Po zahu¥téni mate¥nych louhd na cca 20 aZ 30 % pivodniho objemu, které se provadi
oddestilovAnim rozpoust&dla, se zisk& dal3i produkt v mnoZstvi 2 a% 3 % teoretického vytdiku.
Tento druhy podil produktu obsahuje ale 1 aZ 4 % vedlej8ich produktd, které vznikly nédsled-
kem tepelné expozice p¥i oddestilovani poufitého rozpoultédla.

Z hygienického hlediska ndro&nou operaci jsou izolace destilaZnich zbytkd, které je
nutno izolovat po oddestilovdni organického rozpoult&dla z matednych louhd po izolaci druhého
podilu produktu, jako kapalné pomalu tuhnouci destila¥ni zbytky p¥i teplot& 70 a% 100 °c.

Uvedenou nevyhodu odstrahuje zplsob p¥ipravy derivatd N-fenyl-N,N”-dimethylmodovin
reakci dimethylamiﬂu s derivatl fenylizokyandtu v prostfedi inertniho organického rozpoubtéd-
la p¥i mol4rnim pom&ru dimethylaminu k derivétu fenylizokyandtu 1,01 a% 1,50:1,00 a teploté
-10 az +80 % podle tohoto vynélezu.

Podstata spo&ivd v tom, %e se 5 a%Z 100 % mnoZfstvi p¥i reakci pou’ivaného organického
rozpousté&dla nahradi mate®nymi louhy odpadajicimi z pfedchoz{ vyroby N-fenyl-N",N ~dimethyl-~
mo&oviny, pfi¥em%f tyto louhy obsahu%{ krom& rozpoult&dla 0,01 aZ 10 % dimethylaminu a 0,1 a%
5 % N-fenyl-N~,N -dimethylmoZoviny.

Kvalita produktu zistdva p¥i postupu p¥ipravy zachovéna - obsah vedlejSf{ch latek
v produktu je pod 1 % a v&téiek je velmi vysoky. V p¥ipad® néhrady 80 a% 100 % pot¥ebného
organického rozpouitddla mateingmi louhy lze dosdhnout téméf kvantitativnfho v§td3%ku Z4dané-
ho derivétu N-fenyl-N",N"-dimethylmodoviny.

Dals{ vfhoda postupu dle vyndlezu e v tom, ¥e odpadd regenerace nadbytefného dimethyl-
aminu, nebof dimethylamin se recykluje s mate¥nymi louhy do nésledujfc{ operace, rovn&i
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izolace druhého podilu produktu odpadd. Vyrazn& se sniZuje &etnost operacf regenerace organic-
kého rozpoust&dla a operac{ izolace destila&nfch zbytkd a nésledné se sniZuj{ néklady
na vystavbu regeneradnfiho zaffzenf pro poufitd rozpoudtédla.

V dusledku sniZeni Zetnosti operaci{ regenerace organického rozpoudtddla se sniZuji
i energetické ndklady p¥i vyrobé& N~fenyl-N~,N -dimethylmo&ovin. Zpisobem dle vyndlezu se
sni#{ exhalace dimethylaminu a organického rozpouit&dla. Vracenf matednych louhd je moZno
‘Yedit jednak ndhradou celého mnoZstvi mate&nych louhd s minimdln& trojndsobnou recykldZf,
s vfhodou aZ 5 a¥ 10ndsobnou recykldZi nebo ndhradou konstantniho df{l1&iho mnoZstvi{ organic-
kého inertniho rozpoust&dla matednymi louhy, minim&1ln& ndhradou 5 % rozpou$t&dla, s vyhodou
ale 50 aZ 90 % organického rozpoufté&dla.

Recykld¥e matedngch louhl lze s vfhodou pou%ft u kontinudlnich i n&sadovych v§robnich
postupll pro p¥ipravu derivatd N*fenyl—N',N‘-dimethylmoéovin.

Pro bliZ%{ objasn&ni podstaty vyndlezu jsou ddle uvedeny p¥iklady provedeni:

P¥iklad 1

Do michané bafiky bylo nasazeno 1 000 g chlorbenzenovych mate&nych louhd z p¥edchdzeji-
cfho pokusu p¥ipravy N-(4-isopropylfenyl)-N",N"-dimethylmodoviny obsahujfcfch 1,2 % hmot-
nostnich dimethylaminu a 1,1 % N-(4-isopropylfenyl)-N",N -dimethylmo&oviny.

Mate&né louhy byly ochlazeny na teplotu 5 ° a pEi této teplot& bylo nadédvkovéno
k mate&nym louhim 53 g dimethylaminu. B&hem nésledujicich 3 hodin bylo k roztoku dimethyl-~
aminu v mate&nych louzfch nadévkovdno p¥i teplotd 5 az 15 °c 200 ¢ 4-isopropylfenylisokya-
ndtu. Po naddvkovani 4-isopropylfenylisokyandtu byla reak&nf{ sm&s mfch&na je$t¥ 1 hodinu
p¥i teploté 15 c.

Po ochlazeni suspenze produktu na teplotu 0 °¢ byl na laboratorni odst¥edivce izolovéan
produkt, ktery byl promyt 120 g chlorbenzenu a su$en p¥i teplotd 70 a% 80 % a tlaku
0,001 MPa. Bylo ziskdno 251 g N~(4-isopropylfenyl)=-N",N " -dimethylmoZoviny, tj. ve vyt&Zku
98 % na 4-isopropylfenylisokyandt a 1 074 g matednych louhd s obsahem 0,81 % dimethylaminu
a obsahem 1,378 % N-(4-~isopropylfenyl)-N",N ~dimethylmo&oviny.

Kapalinovou chromatografif byl stanoven v produktu obsah 0,15 % N,N"-bis-(4-isopropyl-
fenyl) -mo&oviny a 0,04 § N~-(4-isoproylfenyl)-N"-methylmodoviny.

PEfklad 2

Do michané banky bylo nasazeno 200 g 4-isopropylfenylisokyandtu a 500 g matengch
louhd z p¥ikladu &. 1. B&hem ndsledujicich 2 hodin bylo nad4vkovdno k roztoku 4~isopropyl- .
fenylisokyandtu 617 g roztoku dimethylaminu, ktery byl p¥ipraven rozpu3t&nim 67 g dimethyl-
aminu v 550 g matednych louht z pokusu 1,

Teplota reak&ni sm&si b&hem ddvkovdni roztoku dimethylaminu vystoupila z plivodnich
25 % na 55 °. Potom byla reak¥nf sm&s vyhf4ta na teplotu 80 °C a n4slednd se ochladila
rovnomérn& b&hem 4 hodin na teplotu 0 Sc.

Izolovany produkt byl promyt 100 g chlorbenzenu a usulen p¥i teplot& 70 a% 80 % a
tlaku 0,001 MPa. Bylo 2iskéno 255 g N-{4~isopropylfenyl)-N",N -dimethylmo&oviny ve v§t&Zku
99,6 % na 4-isopropylfenylisokyandt a 1 135 g matednych louhl s obsahem 1,49 % dimethylaminu
a1,1,1 % N-(4-isopropylfenyl)=-N",N -dimethylmo&oviny.

Kapalinovou chromatografii byl stanoven v produktu obsah 0,11 % symetrické N,N -bis~
-{4-isopropylfenyl)-mo&oviny a 0,05 % N-(4-isopropylfenyl)-N"~-methylmo&oviny.
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P¥{klaa 3

Do michané bafiky bylo pfedlofeno 1 070 g mate&ngch louhd z p¥{kladu &. 2 a 400 g
4-isopropylfenylisokyandtu. B&hem 3 hodin byl k pfedloZenému roztoku 4-isopropylfenylisokya-
nétu nadidvkovan chlorbenzenovy roztok dimethylaminu v mnoZstvi 555 g s obsahem 111 g di-
methylaminu. B&hem ddvkovdni roztoku dimethylaminu byla udrZovéna teplota reakdni sm&si
v rozmez{ 45 a% 55 °c.

Potom byl obsah bafiky rovnom&rn& ochlazen b&hem 3 hodin na teplotu 5 °c a byl izolovén
produkt. Bylo zfskdno 501 g N-(4-isopropylfenyl)-N",N " -dimethylmodoviny tj. 97,9 % teorie.
Kapalinovou chromatografif byl v produktu stanoven obsah symetrické N,N”-bis-(4-isopropyl-
fenyl) -mo&oviny, 0,19 % a obsah N-{4-isopropylfenyl-N"-methylmooviny 0,05 §,

P¥{klad 4

Do bafiky bylo pfedlofeno 100 g bezvodého toluenu a 800 g toluenovych mate&nych louht
z p¥ipravy N-(3-chlor-4-methoxyfenyl)-N",N -dimethylmo&oviny obsahujfcich 1,8 % N-(3-chlor-
-4-methoxyfenyl)-N",N ~dimethylmo&oviny a 0,1 % dimethylaminu. Potom byl obsah banky
ochlazen na teplotu -10 °¢ a béhem 1 hohiny bylo soutasn& naddvkovano za chlazenf reak®ni
smési na teplotu -10 a% 0 % k obsahu bafiky 27 g dimethylaminu a 100 g 3-chlor-4-methoxy-
fenylisokyandtu.

Bylo ziskédno 123,9 g N-(3-chlor-4-methoxyfenyl)-N",N -dimethylmo&oviny tj. ve vyt&iku
99,5 % na 3-chlor-4-methoxyfenylisokyandt. Kapalinovou chromatografif byl stanoven v produktu
obsah symetrické N,N -bis-(3-chlor-4-methoxyfenyl)-mo&oviny 0,05 % a obsah N-(3-chlor-4-
~methoxyfenyl)-N"-methylmoZoviny 0,045 %.

P¥{iklad 5

Do michané banky bylo nasazeno 1 000 g chlorbenzeny, 450 g 3-chlor-4-methylfenyliso-
kyandtu a 100 g mate&ngch louhdl z p¥ipravy N-(3-chlor-4-methylfenyl)~N",N -dimethylmo&oviny
s obsahem 4,8 % dimethylaminu 2,1 % N-(3-chlor-4~methylfenyl)-N",N"-dimethylmodoviny,

0,4 % sym. N,N -bis-{3~chlor-4~-methylfenyl)-modoviny.

Potom bylo rovnom&rné& bZhem 2,5 hodin naddvkovéno 500 g roztoku dimethylaminu obsahu-
jfcicho 120 g dimethylaminu. B&hem ddvkovéni roztoku dimethylaminu stoupla teplota reak&ni
smési z 20 °C na teplotu 45 %c. Produkt byl izolovén p¥i teplot& 0 °c a promyt 200 g chlor-

benzenu.

Bylo z{skédno 553 g N~(3-chlor~4-metylfenyl)-N",N"~dimetylmodoviny (tj. ve v§td%ku 95,5 %
na 3-chlor-4-metylfenylizokyandt). Kapalinovou chromatografii byl stanoven obsah symetrické
N,N"-bis~(3-chlor-4-metyvlfenyl)-mo&oviny v produktu 0,08 % a obsah N-(3-chlor-4-metylfenyl)-N"
~-N"-metylmodoviny 0,02 %.
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PREDMET VYNALEZU

Zpisob p¥ipravy derivétd N-fenyl-N",N”-dimethylmoZoviny obecného vzorce:

CH
Ry nHeon 3
CHy

Ry

kde R
R

zna&i —CH3, -CH(CH3)2, -C1, --'OCH3
znaléf{ ~H, Cl

1
2

reakci dimethylaminu s p#islu$ngm derivédtem fenylizokyandtu v prost¥edi inertnfho organic-
kého rozpou%t&dla p¥i moldrnim pom&ru dimethylaminu k derivdtu fenylizokyandtu 1,01 a¥
1,50:1,00 a teploté -10 a%Z +80 Oc vyznadujici se tim, %e se 5 aZ 100 % mnofstvi p¥i reakeci
pouZivaného organického rozpouSté&dla nahrad{ matednymi louhy, odpadajicimi p¥i p¥edchozi{
vyrob® p¥isluiné N-fenyl-N",N -dimethylmo&oviny, p¥idemf tyto louhy obsahuji 0,01 aZ 10 %
dimethylaminu, 0,1 a% 5 % N-fenyl-N",N " -dimethylmo&oviny a rozpou$té&dlo.




	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS

