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SPOSDB WYDZIELANIA DWUETYLOAMINY I FRAKCII

ALKOHOLOWEJ Z ODPADOWEJ DWUETYLOAMINY ZANIE-

CZYSZCZONEJ W PROCESIE OTRZYMYWANIA CHLORO-
WODORKU KUMARYNY

Przedniotem wynalazku jest sposéb wydzielania dwuetyloaminy i frakcji alkoholows]

z odpedowej dwuetyloaminy zanieczyszczonej w procesie otrzymywania chlorowodorku kumaryny,

Chlorowodorek kumaryny otrzymuje sig¢ w wyniku reeskcji dwuetyloaminy uzytej w nadmia-
rze z bromokumaryng w obecnedci bezwodnego potazu, Reakcjg prowadzi sig w temperasturze
329-339 K. Po oddestylowaniu poreakcyjnej dwuetyloaminy kumaryne rozpuszcza sig¢ w spirytu-
sie posiarczynowym i wytraca etanolowym roztworem chlorowodoru, i otrzymuje sig chlorowo-
dorek kumaryny. .

W odpadowe] dwuetyloaminie, obok dwuetyloaminy /do 95 %/ znajdujg sig: woda /do 15 &/,
etanol /do 60 %/, metanol /do 10 &/, zanieczyszczenia i substancje smoliste /do 3 %/.
Obecnoéé zanieczyszczeh oraz alkoholi, utrudnia wydziel-nié dwuetyloaniny o wymagenej w
procesie otrzymywenia chlorowodorku kumaryny czystoéci, wynoszece] minimum 98 § wagowych
dwuetyloaminy i maksimum 1 ¥ wagowy wody{

Znany sposéb wydzielania dwuetyloaminy z odpadowej dwuetyleaminy polega na jej kilka-
krotnej destylacji okresowej. Pierwsze frakcje destylacji stanowig dwuetyloaming w wyma-
ganym stopniu czysto$ci. Drugie frakcje, zawierajece ponad 50 - 70 § wagowych dwuetyloami-
ny lgczy sle z nastepng partig odpadowej dwuetyloaminy albo kieruje do spalania. Jednak
w wyniku takiego sposobu destylacji kumulowane sg pozostale skladniki mieszaniny, ktére
uniemozliwiajg destylacje w wyniku osadzania sig¢ etalych zenileczyszczert w kondensatorach
co prowadzilo do awaryjnego wylgczania destylacji. Dlatego stosuje sig tylke dwu lub trzy-
krotne Igczenie wywaru z odpadows dwuetyloaming, a nastgpnie calg pozostalodé kieruje sie
do spalania. Pozostalodé z destylacji drugich frakcji kieruje eig w csloédci do spalania.

Wada takiego rozdzialu sg znaczne straty dwuetyloaminy wynoszgce do kilkunastu procent
wagowych oraz spalanie zawartych w pozostatoéciach alkoheli a zwlaszcza etanolu stosowanego
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Jako rozpuszczalnik w procesie otrzymywania chlorowodorku kumaryny.

Celem wynalezku jest takie wydzielenie dwuetyloaminy z odpadowe] dwuetyloaminy, aby
obok odzyskanej w wigkszych niz poprzednio 1loédoiach dwuetyloaminy wydzielié frakcje alko-
holowa zawierajecp powyZej 80 % wagowych alkoholt,

Sposéb wydzielenia dwuetyloaminy i frakcji alkoholowej z odpadowsj dwuetyloaminy,
wedlug wynalazku, charakteryzuje sig tym, Ze wydzielania prowadzi sig w dwéch stadiach.
W pierezym stadium do poddawanej rektyfikacji edpadowej dwuetyloaminy dodaje sig przed
lub w trakcie rektyfikacji wodorotlenki metali slkalicznych, Korzystne jest dodanie tych
wodorotlenkéw w postaci roztworéw wodnych, korzystnie o stezeniu 5-50 ¥. W wyniku rekty-
fikacji otrzymuje sig dwuetyloaming o czystodci powyzej 98 ¥ oraz frakcje zawierajece
dwuetyloaming, alkohole i wodg. Wywar jest produktem odpadowym, Frakcje te, w drugim sta-
dium wydzielania, poddaje sig¢ kolejnej rektyfikacji w wyniku ktérej uzyskuje sig roztwér
dwuetyloaminy zawracany do dwuetyloaminy odpadowej oraz jako wywar frakcje alkoholowg o
zawartosci powyzej 80 % alkoholi,

W pierwszym stadium wydzielania stosuje si¢ bpdZ rektyfikacje pSéiciggtes, dodajec do
kuba kolumny odpadowg dwuetyloaming przy jednoczesnym odbiorze destylatu, a w dalszej
fazie rektyfikacje okresowa.

Natomiast w drugim stadium dla rozdziaiu fraekcji II stosuje sie rektyfikacje ciepgle
bed2 rektyfikacje okresowa. .

Przykitad: Do kolby o pojemnoéci 2 d-3 wprowadzono 1 kg odpadowej dwuetylo-
aniny o skladzie wyrazonym w ¥ wagowych

dwumetyloamina 92 %
etanol 5% ¢
woda 2%
zanieczyszczenia 1%

i 0,13 kg 5 § wodnego roztworu NaOH, Mieszaning w kolbie podgrzano do wrzenia, ustabili-
zowano prace kolumny, po czym zaczgto odbieraé destylat dodajec do kolby jednoczednie tyle
samo odpadowej dwuetyloaminy,

Prowadzgc w ten sposéb rektyfikacje metode péloipgle odebrano 2,25 kg destylatu
I frakcji o sktadzie:

dwuetyloamina 99 %
etanol 0,2 %
woda 0,8 %

Stopienn deflegmacji wynosil 1 : 1 temperatura na szczycie kolumny 57°. Nastepnie
przerwano proces pdiciagly i pozostalodé w kubie poddeno destylacji periodycznej zwiekszajac
stopiefh deflegmascji od 1:1 poprzez 2:1 do 4:1 tak, aby temperatura na szczycie kolumny nie
przekroczyla 58°C, Uzyskano 0,67 kg destylatu I frekcji. Nastgpnie zbierano przy stopniu
deflegmacji 1:1 frakcje II /temperatura szczytu kolumny 59-78°C/. Odebrano 0,23 kg desty-
latu o nastepujgcym skladzie wyrazonym w procentach wagowych:

dwuetyloamina 24,8 %
etanol 65,9 %
woda 9,3 %
Wywar w kolbie /pozostalodé/ zawieral:
dwuetyloamina 18,6 %
etanol 2,9 %
woda ’ 62,6 %
Zanieczyszczenia 15,9 %

Caly opisany wyzej proces wykonano dwukrotnie,

W drugim stadium wydzielania polgczono dwie porcje destylacji okresowej stosujec
stopien deflegmacji 4:1 /temperatura opardw na szczycie 75°C/. Otrzymano jako destylat
frakcje etyloaminy odpadowej /0,26 kg/ o skladzie w procentach wagowych:
dwuetaloamina 38,9 %
etanol 54,7 %
woda 6,4 %
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Wywarem byla frakcja alkoholowa w ilodci 0,2 kg o skladzie:

dwuetyloamina 6,5 %
etanol 80,5 %
woda 13,0 %

Wszystkie doswiadczenia przeprowadzono w szklenej kolumnie laboratoryjnej o érednicy
25 mm wypelnionej szklanymi spiralkami Fenskego o zdolnodei rozdzielczej odpowiadajgce}
15 pélkom teoretycznym,

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wydzielania dwuetyloaminy i frakcji alkoholowej z odpadowej dwuetyloaminy
Z procesu otrzymywania chlorowodorku kumaryny, metoda rektyfikacji, zn amienny
t y m, 2e wydzielanie prowadzi sig¢ w dwéch stadiach, przy czym w pierwszym stadium do
poddawanej rektyfikacji odpadowe] auuutylouniny dodaje sie przed lub w trakcie rektyfi-
kacji wodorotlenki metali alkalicznych korzystnie w postacirroztwordw wodnych, korzystnie
o stezeniu 5-50% otrzymujgc dwuetyloaming o czystodci powyzej 98% oraz frakcje zawierajece
dwuetyloaming, alkohole i wode, z ktdrej to frakcji w drugim stadium wydzielania w wyniku
kolejnej rektyfikacji uzyskuje sig¢ roztwér dwuetyloaminy zawraceny do dwuetyloaminy od-
padowej oraz jako wywar frakcje alkoholowg o zawartoséci powyzej 80 % alkoholi.

2. Sposéb wedlug zestrz, 1, znamienny tynm, 2e wpierwszym stadium wy-
dzielania stosuje sig poczatkowo rektyfikacjq péiciggie, dodajpc do kuba kolumny odpadowe
dwuetyloaming przy jednoczesnym odbiorze destylatu, a w dalszej fazie prowadzi sig rekty-
fikacje okresowg.

3. Sposéb wedlug zastrz, 1 albo 2, znamienny tynm, 2e w drugim stadius
dla rozdzialu frakcji alkoholowej stosuje sig rektyfikacje okresows.
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