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(54) Reduktivni alkylace aminu pro vyrobeni
tercidrniho aminopolyolu jako prekurzoru
esterll pro zmék&ovani litek

(57) Vynélez popisuje alternativni reakéni cestu pro vyrobeni
kvarternich amonnych ester pro zm&k&ovini litek. Zpiisob
vychizi z chlorepoxidu, ktery reaguje s amoniakem a vodou
za vzniku primdrniho aminopolyolu. Zpfisob pokracuje re-
dukenf alkylaci primdrniho a pak sekundarniho aminu s
aldehydy a poskytuje meziprodukt tercislni aminopolyol.
Prvni &ést zplisobu je nasledovéna tradi¢nimi kvarterirni-
zatnimi kroky, zndmymi v dané oblasti techniky pro vyrobu
kvarternizovanych amonngych sloutenin pro zmék&ovéni
latek.
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Reduktivni alkylace aminu pro vyrobeni terciarniho am

Jako prekurzoru estert pro zmék&ovani latek

Oblast techniky

Vyndlez popisuje alternativni reakéni cestu pro vyrobeni

kvarternich amonnych esterti pro zmékcovani latek.

Zpisob vychadzi z chlorepoxidu, ktery reaguje s amoniakem
za vzniku primarniho polyolu. Zpisob pokraduje
primarniho a pak sekundarniho aminu

a vodou

reduktivni alkylaci

s aldehydy za poskytnuti meziproduktu terciarniho aminopolyolu.

Po této prvni &&asti
kroky, znamé v dané oblasti techniky pro vyrobeni

zpisobu nasleduji tradiéni esterifikacni a

kvarterizad¢ni
kvarterizovanych amonnych sloucenin pro zmékcéovani latek.

Dosavadni stav techniky

Tomuto vynalezu je v dané oblasti techniky nejblizs$i US
patent 4,137,180 v némz je uvedena vyroba tychz
kvarterizovanych amonnych esterd Jjako v tomto vynalezu a jejich

pouziti pro zmék&ovadla latek.
Zplsob vyroby téchto amonnych latek ma odlisnou prvni &ast

reakéni cesty, zatimco druhd c&ast tvorenad esterifikac¢nimu

a kvarterizaénimi kroky je identicka. Meziprodukt
oblasti techniky je poskytovan

sekundarniho aminu

- terciarni

aminopolyol - A dané
alternativni reakci alkylace
s chloralkylpolyolem eliminaci kyseliny chlorovodikové.

uvedeného prvniho kroku, znamého v dané
latky

Pri pouziti
oblasti techniky, vykazuji Zadané zmé&kdovaci amonné
nizkou selektivitu, pridems se pouziva jako sekundarni amin
napfiklad dimethylamin, ktery je znamy tim, 3e je vysoce

jedovaty a obtiZné se s nim manipuluje, miZe se vyrabét



napriklad z amoniaku a methylchloridu. Proto chce tento vynalez
feSit uvedeny problém poskytnutim alternativniho zplsobu tak,
aby se dosdhlo vysoké selektivity a pouzily se vychozi latky,
s nimiz se lépe manipuluje a usnadiiuje se prubéh ¢asti znamého
uvedeného zptisobu.

Je trfeba wuvést dalsi patent - US 3,342,840 - v néms je
popsana vyroba kvarterni amonné soli monoesteru. US 4,696,771
popisuje zplisob pfipravy aminoalkohold nebo polyolidl reagovanim
sekunddrniho alkanolaminu s termindlni epoxysloudeninou pro
pripravu polyurethanu.

Oba US patenty 4,540,821 a 4,654,376 se tykaji pripravy
aminopolyold za pouziti fenolu, amoniaku a ethylenoxidu spolu s
formaldehydem. Vysledné produkty se pouzivaji na prostredky
zmékcujici textilie, ale které nejsou ani kvarterizovany, ani

neobsahuji esterové vazby .-

Podstata vvnalezu

Vynadlez se tyka zplsobu, ktery poskytuje terciarni

aminopolyol obecného vzorce I:

Ry
S (CHy) - (CHOH) ; -A (D)

R,

kde

R; a R, jsou nezavisle (¢4 -Cg)alkyl nebo aryl,

A je vodik nebo R{,

n je 2, 3,‘4, 5 nebo 6,

1 + n je men$i nez 9 jestlize A je vodik a

i + n je mens$i nez 8 JjestliZze A neni vodik.

Tento aminopolyol se pouzije jako meziprodukt pro dalsi

esterifikaci a kvarterizaci pro vyrobeni kvarterizované amonné

slouceniny pro zmékéovadlo latek obecného vzorce II kroky, jez



se tradiéné pouzivaji pri tomto zpusobu.
RyR,R3-N"- (CH,) ,-CH- (CHOH) ; -CH- (CHOH) - A X~ (11)

0(0)C-Ry 0(0)C-Rg
kde Ry, Ry, n, i, A jsou takové jako ve vzorci I,
Ry je (C{-Cg) -alkyl nebo aryl,
j a k jsou nezavisle 1, 2, 3 nebo 4 a j+k=1 - 2,

R, a Rs jsou nezavisle (Cqq- Cy3)alkyl nebo alkenyl.

X~ je vhodny iont, napf. popsany v US patentu 4,137,180. Pri

tomto zptisobu se vyrobi meziprodukt terciarni aminopolyol

a zahrnuje dva kroky, které jsou charakterizovany

v patentovych narocich v dané oblasti techniky.

Terciarni aminopolyol se vyrobi

a) reagovanim halogen—CHz-(CZ—CS-alkyl) (1-3) epoxidu nebo

(2-6) polyalkoholu s amoniakem a vodou za vzniku primarniho

aminopolyolu, a

b) reduktivni alkylaci vysledného primarniho aminopolyolu s

alifatickymi nebo aromatickymi (Cl-Cs)—aldehydy

alifatickymi di-aldehydy za vzniku terciarnich aminopolyol

obecného vzorce 1.

Dale nasleduji priklady provedeni vynalezu, jez jej maji

blize ilustrovat, avS$ak nijak neomezuji jeho obsah ani rozsah.

Pfiklady provedeni vvnalezu

V téchto prikladech je svym zamérfenim nejblizsi patent

v dané oblasti techniky (US patent 4,137,180) porovnavan

s prezentovanym vynadlezem. Proto se zde neuvadi podrobné obecné

podminky a reakce, ale je mozZno je uvést v popisech vynalezu v

dané oblasti techniky.

Podle tohoto vynalezu reaguje o(chlorhydrin ve vodném

prostfedi s amoniakem podle reakéniho schéma:



HO OH
[ [ " HC1
HyC-CHCH,C1 + NHy  ------- > CH,OH CHOH CH,NH,

pricemz se ziska nejprve meziprodukt monoaminopolyol, a to
aminopropandiol za uvolnéni kyseliny chlorovodikové.

Tento monoaminopolyol se poté podrobi reakci za pouziti
kyseliny mravendi nebo katalytické hydrogenaci , napr. s
palladiem a s formaldehydem pti stechiometrickém poméru
aminopropandiolu ku formaldehydu 1 : 2. Vysledkem reakce po
dokonalé konverzi dimethylaminopropandiolu, ktery je vychozim
aminem, je kvarterizovana amonna slouCenina jak bylo uvedeno v
dané oblasti techniky. Pro pripravu dimethylaminopropandiolu

plati reakéni schéma:

HCOOH/-C0, -2 (H,0)
CH,OHCHOHCH,NH, + 2 HCHO ----ccoooooo_____ CH,OHCHOHCH,N (CHj) 5
Hy/Pd / -2H,0

Vysledkem neni Zadny alternativni produkt, tj. selektivita je
100%n1i .

V dané oblasti techniky je znam patent US 4,137,180, podle
neéhoz jsou dva kroky pouzitého zplsobu (k vyrobé meziproduktu

dimethylaminpropandiolu) dany reakénimi schématy:

a) 2 CH3Cl1 + NHy -------- + NH(CH3) 5
- 2HC1
a
-HC1
b) CH,OH CHOH CH, C1 + NH(CH3) 5 ------- > CH,OH CHOH CH,N(CH3) 5
(chlorpropandiol) (dimethylamin) (1—dimethylaminpropandiol)
Nevyhodou druhé reakce je, zZe miZe vést ke stabilnim
vedlejs$im produkttm, zejména mizZe vést ke kvarterizovanému
dimethylemmmoniumpropandiolu a po presmyku



k 2-dimethyleminpropandiolu. Tyto alternativni reakéni produkty
reaké¢niho schéma b) sniZuji selektivitu zplsobu. Je pak nutné
eliminovat nezadouci vedlejs$i produkty zplsobu, nebot v mnoha
zemich nejsou dasto prijatelné jako necistoty v prostiedcich
pro zmék&ovani latek z hlediska povolené pripustnosti.

Kromé vyslednych slouc¢enin zmé&kcujicich latky neni znamo o
vedlej$ich produktech, Ze by mély zmékcéujici ucinky a proto

mohou sniZovat celkovy uc¢inek zmékcovani.

Primyslova vvuzitelnost

Latky podle tohoto vynadlezu - kvarterni amonné estery
- vyrobené podle =zde uvedeného zpisobu maji zmé€kcujici ucinek

na latky a tedy maji vyznam pfedev$im pro textilni primysl.
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PATENTOVE NAROKY

Zplsob, jimz se poskytuje terciarni aminopolyol obecného

vzorce I:

Rl\\\\

N-(CH,) - (CHOH) ; -A (I,
R2

kde

Ry a R, jsou nezavisle (Cl—CS)alkyl nebo (C;-Cg)aryl,
A je vodik nebo R{,

R3 a R4 se 1lisi a znamenaji H nebo CH3,

n je 1, 2, 3, 4, S nebo 6,

i je 2, 3, 4, 5 nebo 6,

i+ n je méné nez 9 pokud A je vodik, a

i+ n je méné nez 8§ pokud A neni vodik,

.

Jjako meziprodukt pro dalsi esterifikaci a kvarterizaci pro
s
vyrobu kvarterizované amonné slouceniny zmékd&ujici latky,

pricemz tato sloudenina ma obecny vzorec II:
R1R2R3-N+—(CH2)H-CH—(CHOH)j—CH-(CHOH)k—A X~ (I1)

O(O)C—R4 O(O)C—R5
kde Ry, Ry, n i, A jsou takové, Jjak je uvedeno u vzorce I,
R3 je (C{-Cg)-alkyl nebo (C1-Cglaryl,
J a k jsou nezavisle 1, 2, 3 nebo 4 a j+k=1i - 2,
R, a Rg jsou nezavisle (C11—C23)a1kyl nebo
(C11 —C23)alkenyl , a
X je vhodny obojetny ion,



a) reagovanim halogen—CHz—(C2—C8-a1ky1) (1-3) epoxidu nebo
(2-6) polyalkoholu s amoniakem a vodou vznika primarni
polyol, a

b) reduktivni alkylaci vysledného primarniho aminopolyolu s
alifatickymi nebo aromatickymi (C{-Cg)aldehydy nebo
alifatickymi di-aldehydy dochazi ke vzniku terciarnich

aminopolyold obecného vzorce I.

Zpisob podle naroku 1, vy znac¢u jici s € t im,
2e i je 2, Ry, Ry a Ry jsou nezavisle (Cl—Cz)alkyl a A je

vodik.

Zptsob podle kteréhokoli z pifedchazejicich naroka,
vyznadcujici s e t i m, Ze uvedeny epoxid je

epichlorhydrin nebo polyalkohol je o-chlorhydrin.

Zpuisob podle kteréhokoli z predchazejicich naroki,

vyznac¢ujici s e t i m, Ze se pri reduktivnim
alkylacnim reduktivnim kroku b) pouzije katalytické
hydrogena&¢ni (palladium) nebo chemické redukéni ¢&inidlo, s

vyhodou kyselina mravenci.

Zptisob podle kteréhokoli z predchazejicich narokt,
vyznacujici s e t i m, ze aldehydem v kroku b)

je formaldehyd.
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