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54) Zptsob vyroby dimetylaminooctanu draselného

Piedmétem vyndlezu je zpisob vyroby dimetylaminooctanu draselného z formaldehydu,
kyanovodiku, dimetylaminu a louhu draselného ve vodném roztoku. Dimetylaminooctan draselny
je znémy prostfedek k mokrému zpisobu éléténi technickych plynt od kyselych komponent jake
kysli¥niku uhliditého a s;rovodiku. Oh¥evem na vyssi teplotu se kyselé plyny uvolnuji a di-
metylaminooctan draselny regeneruje.

Podobn& pisobi i jiné draselné soli alkylaminokarboxylovych kyselin jako metylamin,
dimetylaminooctan je vdak prevysuje afinitou k sirovodiku. Dimetylaminoocten dreselny se
vyrdbl podle DRP &, 694 808 zmydelndnim dimetyleminonitrilu bez jeho izolace z reakdini smé-
si.

Obecnd se aminokarboxylové kyseliny pFiprevuji:

1) Reakei chloroctenu alkelického & primdrnim nebo sekunddrnim aminem,

2) Reakcl kyanovodiku s aldehydem & primédrnim nebo sekunddrnim aminem vznikne eminonitril
a ten se kyselou hydrolyzou p¥evede ne aminokerboxylovou kyselinu nebo elkalickou hyd-
rolyzou na sil p¥isludné aminokarboxylové kyseliny.

Sil aminokyseliny alkalického kovu se p¥ipravi pFi zvysSené teploté v pFitomnosti alkéd-
1ii jednostupnovd z kyanidu, formaldehydu & aminu. Specidlni metoda na vyrobu dimetylami-

nooctové kyseliny & jejich soli nebyle v patentové literatu¥e, pokud je nédm zndmo, uvefej-

néne.,
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Nevfhodou zplisobu vyroby sminokarboxylovych kyselin ohloroctovym postupem je vznik
vlhkého cnlorovodiku, ktery md silnd korozivni udinky.

Jiné vyrobni technologie vychdzejici z kyanovodfku dévkovely soudasnd smés dimetyl-
emin, kyesnovodik a formaeldehyd. Syntéza nitrilu byle provédéne v taplotnim rozmezi O e% 80
O, piidem% koncentrace HCN v reagujici smési se obvykle pohybovala od 0,8 do-0,9 % hmot-
nostnfch pFi dobé trvéni reakce od 0,1 do 4 hodin. Nevyhodou tohoto zplisobu p¥ipravy je
moZnost viniku ne#édouctho vedlejsfho produktu glykolnitrilu HOCH,CN. Teto reakoe je silné
exothermni a¥ explozivni, p¥ip. mi¥e dojit k polymereci glykolnitrilu a k daldimu vyvinu
tepla. K této reakel dochdzi v alkalickém prostiedi v p¥ipads, Ze je HON a CH,0 v molérnim
phebytku nad dimethylaminem, Timto zpisobem je déne mo¥nost vzniku vedlejsfch ldtek, ktexré
sni¥ujl vytdZek hlavniho produktu ve srovnéni s postupem podle vyndlezu o 9 aZ 10 % hmot-
nostnich a negetivnd ovliviuji ddinnost dimethylaminooctanu draselného p¥i vypiréni CO, &
st.

Uvedend nedostatky odstranuje zpisob podle vyndlezu, vyznadujfci se tim, Ze syntéza
se provddi za atmosférického tlaku do teploty bodu varu azeotropické smési dimethylamino-
acetonitril - vodae, t.j. 96,9 °C.

V nevrieném postupu se nejd¥ive p¥ipravi stabilizovend smés vodného formaldehydu a
kyanovodiku, kterd se potom ddvkuje do pfedloZeného vodného roztoku dimethylaﬁinu. V¥ho~
dou postupu podle vyndlezu je zlepSeni dévkovéni, potladeni exothermni reakce vzniku nezé-
douctho produktu glykolmitrilu e lepsi styk reagujicich sloZek. Dalsi vyhodou postupu pod-
le vyndlezu je to, %e reakce probihd v alkalickém prost¥edi pY¥edloZendho vodného roztoku
dimethylaminu, ktery zaruduje stdly moldrni p¥ebytek alkalicky resgujicfho dimethylaminu,
e tim 1 dokonalejsi prib8h reakce. Vyhodou postupu podle vyndlezu je rovndi to, e piipra-
vu dimethylaminooctanu draselného je moZno provést také jako jednostupnovou syntézu. Pro-
dukt poradovené kvelity se ziskd piimjm vndSenim stabilizované smési HCN + CH,0 do amdsl
vodnych roztokl dimethylaminu a KCOH.

Bylo zjiBt¥no, Ze vyborné vysledky se ziskévaj{ syntézou nitrilu z uvedenyoh kompo-
nent, provedenou ze atmosférického tlaku s pFebytkem kyanovodiku do 5 % hmot. nad stechio-
metrické mnoZstvi a dokondenim syntézy nitrilu p¥i bodu varu azeotropické smési nitril -

- voda, tj. 96,9 °C. Vjrobe dimethyleminooctanu draselného probihé podle reakénich stupni:
I, CH20 + HCN + (CHB)QNH = (CHB)ZNCHZCN + »H20

1T, (CH3)2NCH20N + H20 = (CH3)2NOH200NH2

III. (CH3)2NCHZCONH2 + KOH = (CHB)ZNCHZCOOK + NH3

I. stupeh se sklddd ze dvou f4zi, nejprve se piipravi okyselend smés kyanovodiku &
formaldehydu, uvdd{ se do dimethyleminu, jehoZ vlastni alkalita zajisfuje poZadované pro-
stieddi.

P#i II. stupni je ddle¥ité dodrZovet teplotu niZsi neZ 96,6 %¢ na zebrénéni ztrét di-
metylaminonitrilu odpaienim. Zmydelndni podle III. stupnsé probihd za zndmfch podminek a
vyvafenim Spavku ne minimdlni obsah. |

Uvedené stupnd slouf{ k orientaci priib&hu vyroby e mohou probihat zéroven nebo riznd

kombinované.
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K osvdtleni zplisobu vyroby podle vyndlezu uvddime piiklady.

P¥iklad 1
Do kotle opat¥eného michedlem a duplikdtorem o obsahu 6 w’ naderpéno 1 188 1 vodného

37,5 % hmot. roztoku formeldehydu (16,2 kg moll) pfidéno 10 1 stabilizae¥nfho roztoku za
michéni. Po ochlazeni na 0 a¥ 5 °C p#iddno 664 1 HCON o koncentraci 99 % hmot. (16,9 kg mo-
18), tj. 1,15 % pPebytek vztaZeno na dimethylamin.

Do del#iho kotle s chlazenim a michadlem p¥edloZeno 2 257 1 vodného roztoku dimethyl~
aminu o koncentraci 38 % hmot. (16,6 kg mold) a za michdn{ pFipusténe svrchu piFiprevend
smds formeldehydu & kyanovodiku p¥i udrZovdni teploty na 18 %¢ po dobu 240 minut p#i 30 °C
za vznixu dimethyleminoacetonitrilu ve form& vodného roztoku lehce naZloutlé barvy. Do to-
hoto reaktoru pripusiténo za michdni a udr¥ovéni teploty na 30 °C 1 450 1 hydroxidu drasel-
ného o koncentraci 45 % hmot. (16,25 kg mold) & michdno delSich 120 minut. Po zastaveni ‘

chlazeni stoupla zvclna teplota a pri 50 %¢ roztok zbdlel vypaddvejicim emidem kyseliny

dimetylaminococtové,
Jedna t¥etina reakdni smdsi, tj. 1 800 1, prederpdne do vyhiivandho zmydelnovaciho

reaktoru a vyh¥#ivéna na 105 °C. Zbytek reakdni sm¥si pFidén za 45 minut pri teploté 102 aZ
105 °c. Po dsld¥ich 180 minutdch zah¥ivdni vyvé¥en Spavek & roztok dimetylaminooctanu dra-
gelného zahudtovén na hustotu 1,17 kg/dm3 a odbarven aktivnim whlim. Ziskéno 4 900 kg pro-
duktu dimethyleminooctenu draselného, tj. 94 % teorie vztaZeno na dimethylamin s obsahem
45 % hmot. dimethylaminococtanu draselného.

101 ml COyeml™"

230 ml HyS.m™"

Zkoudks syceni ne kysliénik uhlidity

na sirovodik

Priklad 2
PouZita stejnd aparatura jako u pFikledu 1, Z 1 190 1 formaldehydu o koncentraci 37,5
% hmot. e 680 1 HCN o koncentraci 99 % hmot (17,43 kg moll), tj. 105 % teorie a 10 1 sta-

bilizedniho roztoku, p¥ipravena smds jeko u p¥ikladu 1.

V reaktoru piipravenas smés 210 1 39,5 % dimethylaminu (16,6 kg mold) a 1 280 1 49,5 %
hmot. hydroxidu dreselného (16,98 kg moll). Do ni pFfiddvédne smds formaeldehyd-kyanovoedik
takovou rychlosti, Ze nebyla prestoupena teplote 70 °C, doreagovani provedeno ze 1 hodinu
pii 95 °C e ddle 4 hodiny vyvéien pavek p¥i bodu waru.

Ziskdno 4 885 kg roztoku dimethylaminooctanu draselného o hustoté 1,168 kg/dm3 e 45,3
% hmot. dimethylaminooctanu draselnsho, tj. 94,4 % teorie.

Zkoudke syceni na kyslidnfk uhliditj = 102 ml C0pom1™
na sirovodik = 250 ml HyS.ml™'

P¥F¥iklad 3
Pou?ite stejnd aparaturas, zpisob p¥ipravy a slofeni sméasi jako u pPiklady 1. Syntéza
byla providdna jako u p¥ikladu 1 s tim rozdilem, Ze teplota byla udrZovdna do 70 % po do-

bu 45 minut. Doreagovéni provedeno ze 60' minfut, prifemZ teplote roztoku dimethylaminonitri-
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1u bdhem této doby poklesla na 50 aZ 55 %¢. Do tohoto reaktoru bylo za michdni a udrZovéni
teploty na 50 aZ 55 O¢ p¥iferpéno 1 280 1 hydroxidu draselného o koncentraci 49,5 % hmot.
(16,98 kg mold) a michéno deldfch 120 minut. Sm8s byla chlazena tak, aby bdhem této doby
teplota vystoupila na 70 %c, Zmydelnovéni bylo provedenoc jako v p¥ikladu 1. Ziskdno 4 900
kg produktu s obsehem 45 % hmot. dimethylaminooctanu dreselného, tj. 94,06 % teorie vzta-
Zeno na dimethylamin.

P¥iklad 4

PouZita nédsada jako u p¥ikladu 1. Ze michén{ a pot¥ebného prih¥ivédni se k pfedloiéné-
mu vodnému roztoku dimethylaminu ddvkovala stabilizovend smés HCN a CH,0 tak, aby teplota
resgujici smsi nebyla vyS8i{ neZ 96,6 %, Do reaktoru se potom pridd jednordzové za michd-
ni 1 275 1 roztoku hydroxidu draselného o koncentraci 49,5 % hmot. (16,94 kg mold), smés
se udrfuje v teplotnim rozmezi 55 aZ 60 % a syntéza se dokonéi?postupem podle pifkladu 3.
Tak se ziskd 4 800 kg vodného roztoku dimethylaminooctenu draselného o koncentraci 45 %
hmot., tj. 92,14 % teorie, vaztaZeno na dimethylamin.

PEEDMET VvVYNALLEZU

1, Zpisob vyroby dimethylaminooctanu draselného z formaldehydu, kyarnovodiku, dimethyl-
eminu a hydroxidu draselného ve vodném roztoku syntézou nitrilu a jeho zmydelndnim, vyzne-
geny tim, Ze dimethylaminoacetonitril se vyrdbi mfchdnim dimethylaminu se stabilizovanou

smési formaldehyd - kyanovodik za piebytku 1 aZ 5 % hmot. HCN nad stechiometricky pomdr ze
‘atmosférického tlaku p?l teplotdch 15 aZ 96,6 %, tj. a% do bodu varu azeotropické smési
dimethylaminoacetonitril -~ voda.

2. Zpisob viroby podle bodu 1, vyznaleny tim, Ze vyroba probihd jednostupnovd vnise-
nim stabilizované sm¥si formaldehyd - kyenovodik do smdsi dimethylamin - hydroxid drasel-

n;?.
/

Vytiskly Moravské tiskaiske zavody, Cena: 240 K¢s
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