Wydano 10 wrzesnia 1943

URZAD PATENTOWY
w WARSCHAWU

OPIS PATENTOWY

Nr 31885

Kl 12p, 6
mkd Cobelsn |64

Scott & Bowne, Spéltka Akcyjna, Towarzystwo Przemystowo-Handlowe
dla wyrobéw chemiczno-farmaceutycznych, Warschau

Sposéb otrzymywania dwuetylenodwuaminy

Zgloszono 22 pazdziernika 1938
Udzielono 5 czerwca 1943

Dotychczasowe sposoby wytwarzania
dwuetylenodwuaminy majg te wade, ze
przy stosowaniu ich wytwarza sie stosun-
kowe duza ilo§¢é bezwartosciowych pro-
duktéw ubocznych, wskutek czego wydaj-
no$¢ jest bardzo mala,

Sposéb wedlug wynalazku niniejszego -

usuwa powyzsze wady. Badania wykaza-
ly, ze w celu otrzymywania dwuetyleno-
dwuaminy w warunkach produkcji prze-
mystowej nalezy dzialaé¢ na etylenodwu-
aming estrami glikolu etylenowego, w kto-
rych zestryfikowany jest jeden wodoro-
tlenek, a wiec estrami o wzorze nastepu-
jacym: |
CH: OH . CH: R,

w ktorym R oznacza reszte kwasowa.

Reakcja przebiega wedlug wzoru na-
stepujacego:
NH:.CH:.CH:. NH: + CH:R . CH:OH=

/ CH:z- CH:
=NH NH + HR + H=0.

\CH2- CH: /

Kwas, tworzacy sie w czasie reakcji,
taczy sie z otrzymywang dwuetylenodwu-
amina, woda za$ ulatnia sie w postaci
pary.

Jako estry glikolu etylenowego do po-
wyzszej reakcji moga byé stosowane za-
rowno estry kwaséw mineralnych, jak
i organicznych o wyzej podanym wzorze

CH: OH . CH: R,



w ktorym R stanowi reszte kwasowa,
zwlaszcza kwasow nastepujacych:

kwasu siarkowego,
. fosforowego,
» chlorowodorowego,
., bromowodorowego,
» jodowodorowego,
» borowego,
s  azotowego, '
,» mréwkowego,
4  octowego,
» mlekowego,
+ winowego,
4 cytrynowego,

‘Reakcja przebiega w temperaturach
2000 — 300° C w srodowisku kwasnym,
obojetnym lub tez zasadowym. Reakcja
trwa okolo 24 godzin.

W celu unikniecia spiekania si¢ masy,

reakcyjnej korzystne jest dodawanie do
niej materialéw obojetnych, majacych za
zadanie rozcieficzenie masy reakcyjnej.
Jako takie rozcieficzalniki mozna stoso-
waé materialy nierozpuszczalne w wo-
dzie, np. piasek, ziemie bielaca, talk, oraz
sole rozpuszczalne, np. chlorek sodu, chlo-
rek potasu i chlorek amonu. Jako katali-
zatory, przy$pieszajace proces kondensa-
cji, stosowaé nalezy chlorek cynku, chlo-
rek glinu, chlorek zelazawy.

Otrzymywana wydajnoéé umozliwia
przeprowadzanie procesu w warunkach
produkcji przemystowej.

Przyklad. 1 mol jednoestru octowego
glikolu etylenowego miesza si¢ z 1 molem
etylenodwuaminy i ogrzewa w ciagu 24
godzin w granicach od 200° do 300° C.
Z otrzymanego stopu dwuetylenodwuami-
ne, ktéra otrzymuje sie¢ z wydajnoscia
45%o, wydziela si¢ znanymi sposobami.

Zastrzezenie patentowe..

Sposéb  otrzymywania dwuetyleno-
dwuaminy, znamienny tym, ze réwno-
czasteczkowe ilosci etylenodwuaminy

i estru glikolu etylenowego o wzorze
CH:0OH . CH: R, w ktérym R oznacza resz-
te kwasowg kwasu mineralnego lub tez
organicznego, stapia si¢ w temperaturach
od 200° do 300° C, przy czym do mieszani-
ny tej dodaje sie materialow nierozpu‘sz- _
czalnych w wodzie, np. piasku, ziemi bie-
lacej, i (lub) soli rozpuszczalnych w wo-
dzie, np. chlorku sodu, potasu, amonu,
oraz jako katalizatoréw — chlorku cyn-
ku, glinu lub zelaza.
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