Opublikowano dnia 23 slerpnla 1958 r.

6040 ‘58’/0,4

POLSKIE] RZECZYPOSPOLITE] LUDOWE]

OPIS PATENTOWY

Nr 41193

Kl. 12 q, 5

VEB Leuna - Werke ,,Walter Ulbricht"

Leuna, Niemiecka Republika Demokratyczna

Sposéb wytwarzania amin z organicznych halogenkéw
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Znany jest sposdb zamiany halogenk6w orga-
nicznych z cieklym amoniakiem albo z pierwszo-
rzedowa lub drugorzedowg aming na aminy wyz-
szego rzedu zgodnie z nastepujacym réwnaniem:
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Reakcje mozna przeprowadzaé w rozpuszczalni-
kach, jak metanol lub woda. W ten sposéb otrzy-
muje sie na przyklad etylenodwuamine przez

- dzialanie . na dwuchloroetan 50 — 85%-owym

wodnym amoniakiem, aby osiagngé duzg szyb-
ko$§é reakcji.

W celu uzyskania dobrych wydajnosci, koniecz-
ne jest stosowanie nadmiaru amoniaku lub amin.
Wada prowadzenia reakcji w rozpuszeczalnikach
polega na tym, ze przy dalszym przerobie pro-
duktéw reakcji, musza byé oddzielone przez
destylacje duze iloSci rozpuszczalnik6w. Poza
tym odzyskiwanie nadmiaru amin lub amoniaku
nastrecza duze trudnosci.

Je§li reakcje przeprowadza sie bez uzycia
rozpuszczalnika wystepuja znéw inne przeszkody.
Polegajg one na.zbyt powolnym przebiegu reakeji
organicznych halogenkéw z amoniakiem lub ami-
nami, co sprzyja ubocznym reakcjom, jak na
przyktad tworzeniu sie olefinébw w my$l naste-
pujacego réwnania:
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Tego rodzaju reakcja uboczna zachodzi szcze-
gélnie w przypadku reakcji wysokoczasteczko-
wych halogenké6w z aminami tluszczowymi.

Stwierdzono, ze mozna unikngé wyzej wymie-
nionych wad sposobéw, w ktorych stosuje sie
rozpuszczalniki, jak réwniez wad sposobéw, w
ktérym pracuje sie¢ bez rozpuszczalnika, to zna-

.czy mozna osiggnaé z jednej strony maksimum

szybko$ci reakcji, z drugiej za§ unikngé reakeji



ubocznych, je$li do mieszaniny reakcyjnej dodaé,
Jako katalizatora, rozpuszczalnika, na przyklad
wody, w ilogci 0,1 < %% obJetoéclowych w sto-
sunku do catkowitego wsadu.

Dodawane ilo§ci moga byé czasami réwniez
wigksze lub mniejsze, w zaleznoSci od natury

sktadnik6w reakcji i ich kazdorazowej kombi-.

nacji.

Na przebieg reakeji w pozadanym kierunku
wplywa bardzo korzystnie silne mieszanie miesza-
niny reakcyjnej, przez caly czas przebiegu re-
akcji. Przez to szczeg6lnie zmniejsza sie powsta-
wanie w czasie reakcji chlorowodorkéw amin,
ktére moglyby wigzaé rozpuszczalnik niezbedny
do reakcji.

Przyktad I. Do autoklawu zawierajgcego
350 litr6w cieklego amoniaku i 15 litréw wody
wprowadza sie przy silnym mieszaniu 126 kg
chlorku benzylu. Mieszanine ogrzewa sie nastep-
nie do temperatury 90°. Po kilku godzinach za-
warto§é autoklawu zadaje sie 100 litrami
50%-owego lugu sodowego w celu wydzielenia
wolnych amin z ich chlorowodorkéw. Nadmiar
amoniaku odpedza sie, a pozostalo§é ekstrahuje
rozpuszczalnikiem, na przyklad tréjetyloaming.
Przy tym powstaja dwie warstwy. Dolng warstwe
zawierajgcg wode i chlorek sodowy, odrzuca siQ:
Goérng warstwe, skladajaca sie z benzyloaminy
rozpuszczonej w tréjetyloaminie, poddaje sie
destylacji. Po odpedzemniu tréjetyloaminy pod
normalnym ci$nieniem, pozostota§é¢ frakcjonuje

P

sie w prézni. Otrzymuje sie ponad 70 kg mono-
benzyloaminy. Pozostalo§é stanowi dwu- i tréj-
benzyloamine.

Przyklad II. 250 kg chlorku alkilowego o
§redniej dlugosci tancucha Cis — C17 i zawartoéci
chloru 15 — 16% ogrzewa sie w temperaturze
180 — 200°, przy energicznym mieszaniu,

"z 200 kg dwumetyloaminy i 20 litrami wody. Po

kilku godzinach zawarto$¢ autoklawu zadaje sie
40 litrami 50%-owego lugu sodowego i odpedza
nadmiar dwumetyloaminy. Powstajg dwie war-
stwy.

Dolng warstwe, zawierajacg wode i chlorek
scdowy, odrzuca sie. Gérna warstwa sklada sie
z dwumetyloalkiloaminy o zawarto$ci azotu po-
wyzej 3,8%.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b wytwarzania amin z organicznych halo-
genk6w i amoniaku albo pierwszorzedowych lub
drugorzedowych amin, przy uzyciu nadmiaru
tych ostatnich, znamienny tym, ze do mieszaniny
reakcyjnej, jako katalizatora, dodaje sie roz-
puszuzalnika, na przyklad wody, w ilosci 0,1-7%
objeto$ciowych w stosunku do catkowitego wsa-
du. -
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