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Sposób otrzymywania nowych czwartorzędowych nienasyconych
związków amoniowych

Przedmiotem wynalazku jest sposób otrzymywa¬
nia nowych czwartorzędowych nienasyconych
związków amoniowych o ogólnym wzorze 1, w któ¬
rym A oznacza rodnik airydowy ewenituallnie pod¬
stawiony grupami' alkilowymi, alkoksylowymi, ni¬
trowymi, karboksylowymi, aminowymi lulb atoma¬
mi ■chlorowca, B oznacza trzeciorzędową aroma¬
tyczną, alifatyczną lub hetterocykliiczną grupę ami¬
nową, n oznacza liiozibę 1 lulb 2, a Y oznacza resztę
kwasową, korzystnie resztę kwasu chlorowcowodo¬
rówego.

Według wynalazku związki o wzorze 1 otrzymuje
się działając trzeciorzędową aminą odpowiadającą
podstawnikowi B na związek o wzorze ogólnym 2,
w którym A ma znaczenie wyżej podane, a X ozna¬
cza atom chlorowca lub działając środkami alkilu¬
jącymi, jak na przykład jodkiem alkilowym lub
siarczanem dwualkilowym na związek o wzorze
ogólnym 3, w którym A ma znaczenie wyżej poda¬
ne, a Rt i R2 oznaczają rodniki aromatyczne, alifa¬
tyczne lub heteracykliczne. Reakcję prowaidzi się w
środowisku rozpuszczalnika organicznego, takiego
jak niskowrząoe alkohole, węigjLowodory aromatycz¬
ne, ketony w temperaturze 15 — 90°C, ewentualnie
pod ciśnieniem,

Otrzymane sposobem według wynalazku związki
o wzorze 1 są substancjami stałymi rozpuszczalnymi
w wodzie, oraz w polarnych rozpuszczalnikach or¬
ganicznych. Związki te są trwałe w środowisku
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obojętnym i kwaśnym, natomiast w środowisku
alkalicznym ulegają rozkładowi.

Wytworzone siposoibem według wynalazku czwar¬
torzędowe związki amoniowe dzięki właściwościom
kationowym, wykazują powinowactwo do włókien,
co pozwala na wykorzystanie ich do syntezy środ¬
ków pomocniczych dla włókiennictwa oraz barw¬
ników.

Sposób wytwarzania nienasyconych czwartorzę¬
dowych związków amoniowych o wzorze 1 jest bli¬
żej wyjaśniony w podanych niżej przykładach:

Przykład I. 202,5 g (1 mol) /^chlorowinylo-
fenylosulfonu rozpuszcza się w 1*000 ml bezwod¬
nego benzenu i w czasie 10 — 15 minuit dodaje się
do roztworu 103 g (1,02 mola) trójetyloaminy. Reak¬
cja przebiega egzotermicznie, przy czym z roztworu
wypada biały krystaliczny osad chlorkuj. — feny-
losuilfonyiloHwanylo-trójetylio^mloniowego o wzorze 4.
Po 30 minutowym mieszaniu produkt odsącza ćię
i suiszy w temperaturze 60 — 70°C. Otrzymany
związek topi się w temperaturze 129 — 130°C. Wy¬
kazuje on właściwości hyigroskopijne. Wydajność
procesu około 85% wydajności teoretycznej.

Przykład II. 202,5 g (1 mol) /?-icMorowinylo-
fenylosuMonu rozpuszcza isię w 1000 ml bezwod¬
nego acetonu. Do otrzymanego roztwlonu w czasie
10 - 15 minuit dodaje się 106,5 g (1,05 mola) N-me-
tylomorfoliny i miesza w ciągu 10 godzin w tem-
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peraturze pokojowej. Z roztworu wypada biały
osad chlorku /MenylosuiLfonylo-winylo-N-metylo-
morftoliniowego o wzorze 5, który odsącza się i su¬
szy w temperaturze 70 — 80^0. Wydajność procesiu
około 75% wydajności teoretycznej. Otrzymany pro- 5
dukt topi się w temperaturze 142 — 143°C i wyka¬
zuje własności hygraskopijne.

Przykład III. 202,5 g (1 mol) /?^chlorowiny-
lofenylosulifonu rozpuszcza się w 1000 md, bezwod¬
nego benzenu. Po całkowitym rozpuszczeniu dioda- 10
je się wolno 119,6 g (1,04 moila) N-etyliamorfloliny
i miesza w cdągu 10 — 12 giodzin, a następnie wy¬
dzielony osad chlorku /?-fenylosuiltfonylo-winylo-N-
-etyłamorfoiiniowego o wizorze 6 odsącza się i suiszy
w temperaturze 60° — 80^. Otrzyanany produkt to- 15
pd sdę w teffnperatuirze 147 — 150°C.

Przykład IV. 202,5 g (1 mol) ^-chlorowinylo-
fenylosulionu rozpuszcza się w 1000 ml bezwodnego
benzenu, a następnie dodaje się 83 g (1,05 mola)
pirydyny, podgrzewa cło temperatury wrzenia i
utrzymuje tę temperaturę w cdągu 1 godziny, na¬
stępnie miesza się' w ciągu 18 godzin bez ogrzewa¬
nia. Wydzielony osad chlorfcu ^-fenyfliosaiilfonylcHwi-
nyOo-pirydyiniawego o wzorze 7 odsącza się i suszy.
Wydajność wynosi około 70% wydajności teoretycz¬
nej. W analogicznych warunkach stosując zamiast
pirydyny N,N^dwumetyloanillmę otrzymuje się chlo¬
rek ^-fenylosuiifonylo-winylo-N,N-diwu)metyloamino-
fenyloamoniowy z wydajnością powyżej 60% wydaj-
mości teoretycznej.
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Przykład V. 247,5 g /?-cMorowinylo-3-ni*tro-

fenylosulifionu rozpuszcza się w 1000 ml bezwodnego
benizenoi i mieszając powoli dodaje się 103 g (1,02
mola) trójetyloaminy. Z roztworu wytrąca się na¬
tychmiast ibiały krysitaMozny osad chlorku /9-feny-
losuJLflonylo-iwmylo-trójetyloaanondowe^ o wizorze 8.
Po 30-minuitawyim mieszaniu w temperaiturze poko¬
jowej wyitrąoony z roztworu osad odsącza się i su¬
szy. Wydajność iprocesu wynosi ponad 90% wydaj¬
ności teoretycznej. Otrzymany (produkt posiada tem-
iperaturę topnienia od 121° — 122°C. 40

Przykład VI. 247,5 \g (1 mol) /?-icnlorowiny-
lo-3-nitrofenyflosullłfonu rozpuszcza się w 1000 rml
bezwodnego acetonu i dodaje 106 g (1,05 mola)
N-metylamorfoliny .mieszając w cdągu 3 — 4 godzin,
a następnie .pozostawia się w spokoju w ciągu 12 — 45
16 godzin, przy czym wydziela się ibiały osad chlor¬
ku ^-/3-nitro/-fenylosul]tfonylo-winylo^NHmetylomor-
foliniowego o wzorze 9. Otrzymany produkt odsącza
się i suszy w temperaturze 60° — 80°C otrzymując
wydajność 75% wydajności teoretycznej. 50

Przykład VII. 247„5 g (ii mol) ^Hchiorowiny-
lo-3-ndtirofeinylosulfonu rozpuszcza sdę w 1000 ml
bezwodnego benzenu i do otrzymanego roztworu
dodaje się w czasie 10 andnut 119,6 g (1,04 mola)
N^dtylomorfoliny. Następnie masę reakcyjną imię- 55
szając ogrzewa się do temperatury wrzenia utrzy¬
mując ją w ciągu 1-2 godzin i po przerwaniu ogrze¬
wania miesza się jeszcze około 5 godzin i pozosta¬
wia w spokoju w cdągu 12 — 16 godzin, przy czym
wydziela się ibiały krystaliczny osad chlorku /?-/3- 60
-nitro/- fenylosuOlfonylo - winyOo-N-ety^lomorfolinio-
wego o wzorze 10. Otrzymany produkt odsącza się
i suszy uzyskując wydajność 72°/o wydajności teo¬
retycznej. Plrodukit posiada temperaturę topnienia
wynoszącą 126 — 126,i5°C. 65
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Przykład VIII. 239 g (1 mol) /?-dwuetylo-
amiinowinylofenylosułfonu;rozpuszcza się w 1000 ml
bezwodnego benzenu, dodaje sdę 156 g (1 mol) jod¬
ku etylu i mieszaninę ogrzewa się do temperatury
wrzenia utrzymując tę temperaturę w cdągu 10 go-r
dżin. Następnie pod zmniejszonym ciśnieniem od-
destylowuje się 2/3 objętości benzenu, a pozostałość
chłodzi się do temperatury otoczenia., Wydziela się
osad jodku ^HfenylosuLfonyloHwdnylo-ftrójetyloamo-
niowego o wzorze 11, który odsączą się i suszy.
Otrzymuje się produkt w postaci żółtawo-białego
krystalicznego osadu o temperaturze topnienia 166
-167°C.

Przykład IX. 216,5 g (1 mol) /?-cMorowinylo-
-4^metylofenylosułfonu rozpuszcza się w 1000 ml
bezwodnego acetonu i dodaje się 102 g (1,01 mola)
trójetyloamdny. Mieszaninę miesza się w tempera¬
turze pokojowej w ciągu 1-2 godzin. Z roztworu
wypada biały krystaliczny osad chlorku /M-mety-
lofenyilosulfonylo-winyilo-trójetyloamondowego o
wzorze 12, kitóry odsącza sdę i .suszy w temperatu-

rrze poniżej 100°C. Temperatura topnienia produktu
wynosi 144 — 145°C.
Przykład X. 261,5 g (1 mol) /?-'chlorowinylo-

-3Hnitro-4-mety,lofenylosulfonu rozpuszcza się W
1000 ml bezwodnego acetonu, a następnie powoli do¬
daje się 103 g (1,02 mola) trójetylloamdny. Wytrąca
się biały krystaliczny osad chlorku ^-/3Hnitro/-4-
-metylofenylosuiłionylo - winyło-trójetyloamoniowe-
go o wzorze 13. Po godzinnym mieszaniu w tempe¬
raturze pokojowej wydzielony osad odsącza się i
suszy uzyskując wydajność około 80% wydajności.
teoretycznej. Otrzymany produkt posiada tempera¬
turę topnienia wynoszącą 126 — 127°C.

Przykład XI. 261,5 g (1 mol) ^-.chlorowinylo-
-3-niitro-4-metyloifenyilosulfonju rozpuszcza się w 1000
ml bezwodnego benzenu i mieszając dodaje się
119,6 g (1,04 mola) N-etylomortfolany. Mieszanie
mieszając ogrzewa się wolno do wrzenia, a następ¬
nie ogrzewanie przerywa się i .miesza jeszcze w cią¬
gu !8 igodzin. Wydzielony biały krystaliczny osad
chlorku ^-3-nitro-4Hmetylafenylosu;lfonylo-wiinylo-
-N-etylomorfoldniowego o wzorze 14 odsącza się
i isunzy w temperaiturze 80 — 90°C, otrzymując po¬
nad 70% wydajności teoretycznej. Otrzymany pro¬
dukt posiada temperaturę topnienia 156 — 157°C.
Przykład XII. 246,5 g (1 mol) ^-cihlorowinyło-

-4-<karboksyfenylosuMonu rozpuszcza się w 1000 ml
bezwodnego 'benzenu, a następnie dodaje się 103 g
(1,02 mola) trójetyloamdny d masę reakcyjną mie¬
szając ogrzewa się do wrzenia utrzymując ją w tej
temperaturze w ciągu 3 godzin. Po tym czasie
ogrzewanie przerywa się d po obniżeniu się tempe¬
ratury do 30°C przerywa sdę mieszanie, a roztwór
pozostawia w spokoju do dnia następnego. Wytrą¬
cony biały osad chlorku /M-karboksyfenylosulfony-
lo-winyllp-itró^etyłoaiminiowego o wzorze 15, odsącza
się d suszy otrzymując produkt z wydajnością 60%
wydajności teoretycznej.

Przykład XIII. 211 g (1 mol) ^^dwumetylo-
amino-winylafeńylosuSLEonu rozipuszcza się w 1000
ml bezwodnego benzenu, a następnie mieszając do¬
daje się 132 \g (około 1,05 mola) siarczanu diwume-
tyttu i podgrzewa do temperatury wrzenia, którą
utrzymuje się w ciągu 10 godzin. Następnie oddes-
tylowuje się połowę benzenu pod zmniejszonym- ciś-
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nieniem, pozostałość (pozostawia się bez mieszania
do dnia następnego. Z roztworu wypada biały kry¬
staliczny osad siarczanu /?-ifenylosulifonyiLo-winylo-
-trójmetyloamonidwego o wzorze 16, który odsącza
się, przemywa 100 ml bezwodnego benzenu i suszy. 5

Przykład XIV. 216,5 g (1 mol) ^nchlorowi-
nyio^-«netyioifenylosiiikfonu rozpuszcza się w 100
ml bezwodnego acetonu i dodaje się 106 g (1,05
mola) NHmetylomorfoliny, a następnie miesza się
w temlperaJtuirze otoczenia iw ciągu 20 godizdn. W
trakcie mieszania (wydziela się biały krystaliczny
osad chlorku ^-4Hineit3^oifenyilosuillfonyao-{winyao-[N-
-metylomoiifolinioweigo o wzorze 17, kltóry odsącza
się i suszy iw temperaturze 60 — 70°C otrtzymuijąjc
produkt z (wydajnością 65% wydajności teoretycz¬
nej . Temperatura topnienia produktu wynosi 126 —
li27°C. iBrzez zastąpienie Nnmetylomonfoliny, N-ety-
lomorMiną postępując w sposób analogiczny otrzy¬
muje się chlorek ^-4-metylofenylosullfonylo-winylo-
-N-etylomoinfolliiniowy.

iPirzykład XV. 247 g (jl mol) ^-chlorowinylo-
-4-kairboksyifenylosulifanu rozpuszcza się w 1000 ml
bezwodneglo llienzenu, a następnie mieszając dodaje
się 112 g (około 1,1 mola) IN-metyJomorifoliny i mie¬
szaninę ireakcytjną ogrzewa się do wrzenia. Po osią¬
gnięciu temperaltury wrzenia pirzestaje się mieszać
i roztwór pozostawia się do następnego dndia celem
wydzielania się (białego osadu chlorku ^-4-kailboksy-
fenylosulfonylo-iwinylo-NHmeitylomorfoilinioweigo o ' 30

wzorze 16, kltóry odsącza się i
wydajności teoretycznej.

suszy osiągając 60*/o
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Zastrzeżenia patentowe

1. Sposób otrzymywania nowych czwaartorzędo-
wych nienasyconych związków amoniowych o wzo¬
rze ogólnym 1, w którymi A oznacza rodnik arylo-
wy ewentualnie podstawiony grupami ailkilowymi,
alkoksylowymi, nitrowymi, karfooteyaówyimi, ama-
nowymi luib artomami chlorowca, B oznacza ibrzecio-
rzędową aromatyczną, alifatyczną lub heterocykli¬
czną igrupę aminową, n oznacza liczbę 1 lufo 2, a
Y oznacza resztę kwasową, korzystnie resztę kwasu
chlorowoowodoroweigo, znamienny* tym, że na zwią¬
zek o wzorze ogólnym 2, w kftóryim A ma znaczenie
wyżej podane, a X oznacza atom chlorowca, działa
się aminą itrzeciorzędową odpowiadającą podstaw¬
nikowi B lulb na związek o wzorze ogólnym 3, w
którym A ma znaczenie wyżej podane a Ri i R*
oznaczają rodniki alifatyczne, aromatyczne Łub hete¬
rocykliczne działa się środkami alkilującymi w
obecności rozpuszczalnika.

2. Sposób według zasitrz. 1, znamienny tym, że
reakcję prowadzi się (w środowisku rozpuszczalnika
organicznego, takiego jak niskowrząjce ailkohole,
węglowodory aromatyczne, kettony.

3. Sposób według żastrz. 1 — 2, znamienny tym,
że reakcję prowadzi się w temperaturze 15° —
90°C.
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