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“Nach dem/Verfahren des Hauptpatentes ...M..; (I. 72 291 IVc/lZo) werden
‘unsymmetrische Dlalkylharnstoffe in bemerkenswert hohen ‘Ausbeuten da--
~durch erhalten9 dassLHarnstoff mit sekundéren aliphatlschen Aminen er-

-hltzt wird. ' s e PR T

o

Es wurde nun gefunded dass man unter denseren Bedlngungen Zu- Mono-ﬁ

alkylharnstoffen gelangen keann ;- wenn man austelle der, sekunddren pri-.
mare allphatische Amine verwendet. Die. Arbeltsbedlngungen und Ausbeuu
ten €ind dleselben wie im Hauptpatent beschrieben.s‘ ' LT

Die. vorliegende Roaktlon 1st umso uberraschender, a;s in der Literaxwr
angegeben wird, dass primire aliphatlsche Monoamine ‘mit Harnstoff Sym-
-metrische Dialkylharnstoffe lleférn, die ausdruckiich frei VUH Mono-
”alkylharnstoffen sein sollen,‘v SRR o
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In einem eisernen Druckgefass werden 42 Gew1chtsteile Harnstoff mit

- 40- Gew1chtsteilen Athylamln unter Rﬁhren auf - 1“45o erhltzt wobei der .

;_Druck auf etwa 50 atii ansteigt. Innerhalb von 2 Stunden wird das sich:

' bildendé Ammoniak bei glelchblelhender Temperatur abgeblasen und her~
nach das uberschussige Athylamin abdestilliert. Wenn der Kessel druck-
los geworden-ist, nimmt man den Inhalt - mit ‘40 Teilen Wasser auf, ent<
farbt heiss mit Tierkohle und filtriert, Nach dem Abdestlllleren des -
Wassers unter vermindertem Druck amsToluol krlstalllsiert Man
erhdlt 43,5 Gew1chtg@@fﬁg ﬁiﬁ§§&ﬁﬁﬁrfst€11°’mdie bei92° schmelzen.
‘Ausbeute = 70,5% der Theorie. - -

z;'. i o : Beispiel 2 | '
36- Gewichtsteile Harnstoff werden mit 50 Gewichtsteilen n-Butylamin im
eisernen Druckrithrwerkskessel auf 130° erhitzt, wobei ein Uberdruck von
‘1> atd entsteht. Nach 1-2 Stunden ist das Abblasen des Ammoniaks been-

det und der Autoklav drucklos geworden. . Dag Rohprodukt wird aus
Toluol umkristallisiert. Man erhilt 58 Gewichtsteile (= 84% d:Th.)
quo-n—butylharnstoff der in Form von weissen Blattern kristalliaiert

Fp.96°.
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36 Gew1chtste11e Harnstoff werden mit 65, Gewichtstellen 1—Hexy1amin :
unter Rihren auf 120-—1300 erhltzt, Die: Ammonlakabspaltung ist in-
6° Stunden beendet. Man~ ‘destilliert die’ geringe iiberschiissige Menge
des i-Hexylamins unter “vermindertem Druck.ab und’ verriihrt- das Roh~
. produkt heiss.-mit Benzin: “Aus der erkalteten Mlsc?ung erhilt man dqp
lMono—i-hexylharnstoff 1n felqen verfllzten Nadeln, die be1/95° schmel—
gen, :
Ausbeute 71 5 Gew1chtsteile “785% &er.Theorie}
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' ' Patentanspruch :
Abanderung des Verfahrens des. HauptpatenteS',..A,.. (I. 72 291 1Vc/]/o).
zur Herstéllung von Monoalkylha.rnstoffen9 dadurch gekennzelchnet, uass

~man prlmare allphatische Amlne verwendet°~
i -






