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Zpusob pripravy kvarternich amonio-
vych s0li na bazi oxetylovaného alkylfe-
nolu, epichlorhydrinu a tercidrniho ali-
fatického aminu. Alkylfenol se 4 a% 10
atomy ubliku v pobodném Fetdzci, oxetylo-
vany 2 aZz 10 moly etylenoxidu na 1 mol
alkylfenolu, se ponechd za pFitomnosti
kyseliny fluoroborité zreagovat s 1,0
az 1,5 ekvivalenty epichlorhydrinu pii
teploté 90 aZz 150 “C, nadeZ vznikly mezi-
produkt se po natfedéni vodou pii teplotsd
80 a% 110 “C kvarcernizuje s tercidrnim
aminem obecného vzorce
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kde Ry, o 3 znali alkyl s podtem uhliku
laz 4 a gebo hydroxyalkyl se 2 aZ 4
atomy uhliku. Kvarterni amoniové sloude-
niny, prfipravené podle naSeho postupu ve
formé 20 az 60 ¢ vodnych roztokdl, tvori
vodojasné aZ svétlé Zluté, siln& pénici
roztoky, neomezend stélé.
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Vyndlez se tykd nového zplsobu pripravy kvarternich
amoniovych solf na bazi oxetylovanych alkylfenold, epichlorhydri-
nu a tercidrnich alifatickyjch amind.

Kvarterni amoniové sloufeniny Jjsou ionogenni, kationaktiv-
n& disociujici tensidy a jsou velmi ddle¥itou skupinou létek.
Jejich hydrofobni Zdst molekuly je soulédsti kationu, jen¥ je prak-
ticky vidy amoniovy, v&t3inou kvarterni, vyjimedn¥ jiny oniovy
iont. Lze Je zndzornit obecnym vzorce:

\/3 .
6
/\

kde R Je hydrofobnl c¢ést, které musi byt vySemolekuldrni, mini-
mélné& s 8 atomy uhliku v pPimém Fet&zci. Tento alkyl vSak mi¥e
byt ofinojen i k aromatickému jédru,p¥ipadn¥ aralkylové skupiny.
Rl,2,3 Jje alkyl, aryl[respektive H, x Je hydrofilni &4st, pPi-
temZ anion mfiZe byt nésledujic1<%ovahy
019, B‘R@, 5, CH3oso3@, CoH50803”, CH3COOO ou®,

PouZiti t&chto sloufenin je 2znaéné& rozdirenéd a rozmanité.

Z literatury je zndma jedind analogickd priprava kvarternich amo-
niovych solf, které se pripravuji reakci halohydrinovych sloule-
nin s tercidrnimi sminy.fedle Japen Kokai 7564 206 (1975) se ha-
lohydrinovéd sloulenina pF¥ipravuje z 520 dil8 oktanolu, na ktery

se v kyselém prostifedi za katalysy 2 4{ld BFy v dietyleteru o¥i

60 aZ 70 C b&hem 2 hodin naadduJe 296 dild epichlorhydrinu. Reak&-
ni sm&s se zahrivd o¥i 110 °C dalsi 1 hodinu, &imZ vznikne 222 d{ld

chlorhydrineteru, ktery se zreaguje se 106 dily trietylaminu,
Reakce se provddi ve vodném prostredi za refluxu pri 85 a¥ 95OC
po dobu 15 hodin za vzniku kvarterni asmoniové soli. Obdobn& rea-

guji aminy (CH3)2NCH20H20H, (02H5)20H2CH20H, (OHCH2CH2)3N.
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Nevyhody dosud znémého zplsobu p¥ipravy kvarternich amo-

niovych soli tohoto typu odstranuje zplsob pripravy kvarternich
smoniovych solf na bazi oxetylovanych alkylfenoll podle vynédlezu,
ktery spoldivd v tom, Ze se oxetylovany alkylfenol se 4 aZ 10 atomy
uhliku v pobolném ¥etdzci, s vyhodou 8 aZz 9 atomu uhliku v poboé-
ném ret¥zci, oxetylovany 2 aZ 10 moly etylenoxidu na 1 mol alkyl-
fenolu, ponechd za piitomnosti kyseliny fluoroborité zreagovat s
1,0 a¥ 1,5 ekvivalenty, s vyhodou 1,10 a% 1,15 ekvivalenty epichlor-
hydrinu p¥i teplot® 90 a% 150°c, s vyhodou 110 a% 130°C, naéei
vznikly meziprodukt se po nared&ni vodou p¥i teploté 80 a% 110 C
kvarternizuje s tercidrnim aminem obecného vzorce

R
‘l

kde Ry RZ’ R3 znadi alkyl s podtem uhliku 1 aZ? 4 a nebo hydroxy-
alkylse 2 a? 4 atomy uhliku.

Prednosti naeho postupu jsou vysoké, prakticky kventi-
tativni vyt&%ky pri maximélni jednoduchosti vyroby. PF¥i zvySeném
moldrnim pomdru 1,15 mol epichlorhydrinu viéi 1,0 mol oxetylované-
ho alkylfenolu vyreaguje prakticky beze zbytku vedkery oxetylovany
alkylfenol za vzniku mono-, di-, tri-,chlorhydrineteru a reakéni
em&s neobsahuje volny epichlorhydrin, &im¥ odpadd obtiZné oddélo-
véni nevyreagoveného oxetyloveného alkylfenolu. Rovn&? kvarterni-
zace mono-, di-, tri-,chlorhydrineteru pfi naSem postupu vzniklych,
probihé s vysokym vyté&Zkem, prakticky kventitativn&. Nezkvarterni-
zovéno zlstane pouze zhruba 6 % z nasazeného dimetylaminoetanolu.
P¥i pou¥itl trietylaminu zlstévé nevyreagovédno zhruba 15 % z na-
sazeného stechiometrického mno¥stvi trietylaminu. Empiricky Jsme
nalezli, %e reaktivita tercidrnich substituovangych amind klesd

v poradi: ‘ C2H OH
. 2’5 2" 8

(CH ) NCH20H20HI/// \\CZHS//’N\\CZHS ;:>’N2102H5OH

C, 5 C2H50H C2350H

Kvarterni amoniové slouleniny, pFipravené pdle nadeho édstupu ve
form& 20 a¥ 50% vodnych roztokd, tvo¥i vodo jasné a¥ svdtle Zluté
roztoky, neomezen® stalé.




Prikled 1 , 040 835

Do 1,5 1 sulfonaéni banky, opat¥ené kapa&kou, teplomérem
znétnym chladi¢em a KPG michadlem se predlo¥i 426 g oktylfenolu,
oxetylovanédho 5 moly etylenoxidu. Pr¥idaji se 2 g kyseliny octové
na neutralizaci zlstatkové alkality opochédzejici z alkalicky ka-
talyzované oxetylace alkylfenolu, potm se oFidaji 2 g 40% Kkyse-
liny fluoroborité (mo?no téZ pridat 4 g kyseliny fluoroborité
bez predchoziho ofidavku kyseliny octové), vyhbeje na lOOOC, na-
ge? se prikapdva epichlorhydrin takovou rychlosti, aby se teplota
reakéni sm&si udrZ?ela v rozmezi 110 aZ lZOOC. Po vyddvkovéni 105 g
epichlorhydrinu, které trvéd zhruba 1 hodinu, se reakini smés opone-
ché doreagovat pri teplotd 110 a3 120°C dal%{ 1 hodinu.
Ziekany reakéni produkt se zrfedi 1423 g pitné vody, vyhrfeje na
QOOC, nade? se zapolne s ddvkovdnim 95 g dimetylaminoetanolu. Po
naddvkovdni dimetylaminoetanolu, které trvda asi 30 minut, se tep-
lota reakdni smési udrZuje na teplot& 95 aZ 102°¢ po dobu 1,5 ho-
diny, kdy se ziskd &¢iry, sv&tle Zluty roztok. Pridavkem 7 g kyse-
liny octcvé se upravi nH na hodnotu 6 aZz 7.

Ziskd se 2 060 g &irého produktu s obsahem 30 % uWlinné
latky, kterd poskytuje ofi redéni vodou, ¢iré, silné& pénici roz-

toky .

Priklad 2

Do 1,5 1 sulfona&ni banky, opatfené kapalkou, teplom&rem,
zn&tnym chliadifem a KPG michadlem se predlozi 308 g nonylfenolu,
oxetylovaﬁého 2 moly etylenoxidu. Pridaji se 4 g kyseliny fluoro-
borité vyhreje na 1oo°c, nafe? se nrikasndvd epichlorhydrin takovou
rychlosti, aby e2o teplcta reakini sméei drZela v rozmezi 110 aZ
lZOOC, no vyddvkovani 105 g esvichlorhydrinu, které trva asi 1 ho-
dinu, se reak¢ni smée ponscha doreagovat orl teplot& 110 aZ l2OOC
dal&i 1 hodinu.
Ziekany reakdni produkt se zPedl{ 1150 g pitné vody, vyhfeje na
9COC, nace? sa zaoolne & davkovianim 9% g dimetylaminoetenolu. Po
Jeho vydévkovéﬁi, kterd trvé asi 30 minut, se teplota reskéni smé-
si udrzuje na teploté 35 az lO2oc oo dobu 1,5 hodiny, kdy se zisk4
¢iry, svétle 7luty roztok. Pridavkem 8 g kyseliny octové se unravi
pH na hodnotu 6 az 7.

Ziskd se 1 670 g ¢irého nroduktu s obsahem 30 % uU&inné -
latky, kterd noskytuje pfi redéni vodou, ¢iré, =ilné& oé&nici roz-.

tokye




Priklad 3 240 835
Do 1,5 1 sulfonadni banky,opatfené kavalkou, teplomé&rem,

gnétnym chladidem a KPG michadlem se pFedloZi 484 g nonylfenolu,

oxatvlovendho 6 moly etylenoxidu. Pridajf se 4 g 4C% kyseliny fluo-

roborité, vyhrej= na lOOOC, na¢ey se prikapavéd epichlorhydrin ta-

kovou rychlosti, aby ss teplota raakini sméei udrfela v rozm2zi

110 a¥ 120°C. Po vydavkovéni 105 g epicnlorhydrinu, které trva

asi 1 hodinu, se reak¢ni nrodukt ponachd doreagovat piri teoloté

Y

110 a7 120°C @sl&f L hodinu. Ziskanj reakni produkt se z¥edi
1 555 g nitné vody, vyhrsje na 9OOC, nadey se zapolne s ddvkova-
nim 95 g dimetylaminoztanolu. Po jeho nadévkovini, kteréd trvd asi
30 minut,se teplota rezkéni smdsi udrZuje na teploté 95 a’ lOQ?c
no dobu 1,5 hodiny, kdy se ziek4d Ciry, svétle. Zluty roztok. Pri-
davkem 7 g kyseliny octové se upravi pH na hodnotu 6 8% 7.

7iské ce 2 250 g éirédho produktu s obsahem 30 % ¢inné
latky, ktery poskytuje pii Pedéni vodou, Ciré, giln& n»nénici roz-
toky .
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Zphsob pripravy kvarternich amoniovych soli na bazi
oxetylovanych alkylfenold, vyznaceny tim, Ze se oxetylovany alkyl-
fenol se 4 a% 10 atomy uhliku v pobolném Pet&zci, s vyhodou 8 a%

9 atom@ uhliku v pobolném Fetézci, oxetylovany 2 aZ 10 moly ety-
lenoxidu na 1 mol alkylfenolu, ponechAd za nPTtomnosti kyseliny
fluoroborité zreagovat s 1,0 aZ 1,5 ekvivalenty, s vyhodou 1,10
az 1,15 ekv1valenty epichlorhydrinu ofi teplot& 90 a? 150 C, s
vyhodou 110 a7 130 C nace? vznikly meziprodukt se no naredeni
vodou o¥ri teplotd& 80 a% 110°C kvartarnizuje s tercidrnim aminem

obecného vzorce

!

IA.—_‘ R2 .
3
kde Rl’ R2, RB znaCi alkyl s poCtem uhliku 1 a? 4 a nebo hydro-

xyalkyl se 2 a7 4 atomy uhliku.
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