RzECZPOSPOLITA (@) OPIS PATENTOWY ® PL () 160764

POLSKA

® B1

@ Numer zgloszenia: 282855

IntCP:
C07C 275/06
Urzad Patentowy @ Data zgloszenia: 18.12.1989 EZY1ER! "l
Rzeczypospolitej Polskiej 06 Chd
Sposéb otrzymywanla tetrametylokarbamidu

@ Uprawniony z patentu:
Zgloszenie ogloszono: Politechnika Slaska, Gliwice, PL
01.07.1991 BUP 13/91

@ Twércy wynalazku:
(@ O udzieleniu patentu ogloszono: _Y_Vigs*aw SB?eia-cS!iVYice, PL
30.04.1993 WUP 04/93 adeusz Bieg, Gliwice, PL

PL 160764 B1

@ 1. Sposéb otrzymywania tetrametylokarbamidu w reakcji fosgenu z dimetyloaming, zna-
mienny tym, Ze proces prowadzi si¢ w ukladzie dwufazowym - niepolarny rozpuszczalnik
organiczny/wodny roztwor dimetyloaminy i wodorotlenku sodowego z dodatkiem katality-
cznych ilosci oligomerdéw tlenku etylenu.
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Za8astrzezendia patentowe

1. Sposéb otrzymywania tetrametylokarbamidu w reakcji fosgenu z dimetyloaming,
znamienny t ym, ¢e proces prowadzi sig¢ w ukladzie dwufazowym-niepolarny roz=-
puszczalnik organiczny, wodny roztwér dimetyloaminy i wodorotlenku sodowego z dodatkiem
katalitycznych iloéci oligomeréw tlenku etylenu.

2. Sposdb wedlug zaestrz.l, 2z nami1enny t ym, 20 jeko rozpuszczalniki
organiczne stosuje sie benzen, alkilobenzeny, chlorowcopochodne weglowodoréw alifatycz=

nych.

3. Sposdob wediug zastrze.l, znamienny t ym, ze stosuje sig dodatek
oligomeréw tlenku etylenu o ciezarze czasteczkowym od 400 do 4000.
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymywanie tetrametylokarbamidu /tetrametylo-
mocznika/ w reakcji fosgenu z dietyloaming wobec katalitycznych iloéci oligoeterdéw. Tetra-
metylokarbamid znajduje szerokie zastosowanie w syntezie chemiczne), biochemii i biotechno=~
logiis. W znanych metodach otrzymywania tetrametylokarbamidu prowadzi sie reakcj¢ fosgenu
z aming w niepolarnym rozpuszczalniku organicznym, Aby uzyskacé wysokie wydajnoéci procesu
syntezy prowadzl ei@ w warunkach bezwodaych, stosujgc nadmiar aminy, aby zwiazaé wydziela-
Jacy si1e w reakcji chlorowodér. Taki sposdb prowadzenia procesu powoduje kilkakrotnie wyz-
sze zuzycie aminy niz wynika to ze stechiometrii, Operowanie bezwodna dimetyloaming jest
niebezpieczne, gdyz tworzy ona mieszaniny wybuchowe z powietrzem, dziala silnie draznigco
na blong éluzowa.

W sposobie wedlug wynalazku prowedzi sig reakcje w ukladzie dwufazowym niepolar=-
ny rozpuszczalnik orgeniczny/wodny roztwér dimetyloaminy i wodorotlenku sodowego stosujac
jako dodatek produkty oligomeryzacji tlenku etylenu o cigzarze czasteczkowym 400 do 4000,
Jako rozpuszczalniki organiczne stosuje sig benzen, slkilobenzeny, chlorowcopochodne wgglo~
wodoréw alifatycznych. Nisoczekiwanie stwierdzono, 2e prowedzac proces w obecnoéci oligo-
merdw tlenku etylenu uzyskuje sig z duzg wydajnoéciag tetrametylomocznik, stosujgc stechio=
metryczne 1losci substratéw lub niewielki nadmiar fosgenu.

Przyk1®ads, Reaktor szklany /3 dcma/, zaopatrzony w termometr, mieszadio,
chlodnicg zwrotng polaczong ze stacjg niszczenis resztek fosgenu, kapilare doprowadzajecsa
fosgen, umieszczono w la#ni lodowej. Do reaktora wprowadzono 50 g oligomeru tlenku etylenu
/Cec2.,400/, 800 g schiodzonego do temperatury 0% wodnego roztworu wodorotlenku sodowego,
480 g dimetyloaminy w 480 g wody, 500 g benzenu., Zawartoéé reaktora mieszano i wprowadzono
4.0 g fosgenu 2z butli, Szybkosé dozowania fosgenu regulowano tak, aby temperatura nie
przekroczyls 15°C. Po zakoAczeniu dozowania fosgenu ogrzano zawsrtoéé reaktora do tempera-
tury 60°C i przepuszczono 20 dcm3 azotu celem z2desorbowania nadmiaru fosgenu. Nastepnie
odtaczono przeptyw gazu, wylgczono mieszadio, oddzielono warstwe benzenowa, a warstwg wodna
ekstrahowano trzykrotnie benzenem /3 x 200 cm3/. Polaczone warstwy benzenowe osuszono
siarczanem sodowym /15 g/ 1 po oddzieleniu czesci stalych poddano destylacja frakcyjneje.

Frakcje benzenowa o temperaturze 79-81°C zawrécono do kolejnych etapéw syntezy.
Pozostalo$c po oddestylowaniu benzenu poddanc rektyfikacji pod zmniejszonym ciénieniem sto-
sujac kolumne vigreoux /80 x 2 cm/, Zbierano frakcje o temp. wrzenia 62-63°C pod ciénieniem
12 mm Hg. Uzyskano 550 g produktu o zewartoéci gléwnego skladnika powyzej] 99%.

Zaklad Wydawnictw UP RP. Nak!ad 90 egz.
Cena 10 000 zt
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