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В предлагаемой работе нами рассмотрен синтез моногидрата N-метилморфолин-N-ок-

сидa (NММО) и предложена технология его синтеза. Предлагаемая технологическая схема по 

синтезу NМMО внедрена в Институте прикладной химии Армении (АРИАК). 

Рис. 1, библ. ссылок 9. 

 

Ранее [1] обсуждался процесс синтеза основного исходного продук-

та N-метилморфолина 1 с целью получения из него N-метилморфолин-

N-оксидa (NММО) 2. В качестве вполне реальной альтернативы вискоз-

ному производству был признан технологический процесс, включаю-

щий в себя растворение древесной целлюлозы в сильно полярном орга-

ническом растворителе донорного типа – NММО [2, 3]. Использование 

последнего в качестве как растворителя, так и реагента находит все бо-

лее широкое применение в тонком органическом синтезе [4-7]. Исходя 

из вышеуказанного разработка технологии синтеза NМMО (моногидра-

та) является актуальной задачей в химической промышленности. 
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Результаты и их обсуждение 

Первая стадия процесса, заключающаяся в окислении N-метилмор-

фолина перекисью водорода при температуре 70°C в течение 2-6 ч, в ли-

тературе хорошо известна [8, 9]. 

H2O.

 

Вторая стадия процесса – обезвоживание продукта 2, описанная 

Джониаком и Косвиковой [8] с использованием в качестве азеотропа 

бензола, несовершенна и не обеспечивает получения кристаллической 

формы NМMО, т.е. NМMО (моногидрат) не имеет товарного вида. 

Второй же метод, предложенный Брадским, включает в себя 

кристаллизацию NМMО в высококипящем диметилформамиде [9]. 

Нами же обезвоживание конечного продукта осуществляется отгон-

кой воды под вакуумом (30 мм рт ст) при температуре 85-90°C. После 

прекращения отгонки воды горячий продукт NМMО из нижней части 

реактора сливается в ацетон, и получается белая кристаллическая фор-

ма NМMО (моногидрат), которую направляют на фильтрацию и сушку. 

Выход моногидрата 2 составляет 70-80% (т.пл. 74-76) [8,9]. Спектр 

ЯМР 1H, , м.д.: 2,22 (с, 3H, CH3), 2,33 [м, 4H, N-(CH2)2], 3,63 [м, 4H, O-

(CH2)2], 4,2 (шс., 2H, OH). Обратный ацетон после регенерации можно 

снова использовать в процессе выделения NМMО. 

Экспериментальная часть 

Описание технологической схемы. В реактор ¹1 из мерника ¹2 по-

дается 21 л (d-0.92 г/см
3) 4-метилморфолина. После подачи морфолина 1 

реактор нагревают паром. Когда температура в реакторе достигает 70°C, 

нагрев прекращают и начинают подачу из мерника ¹3 16.5 л перекиси 

водорода (34%, d-1.13 г/см
3) с такой скоростью, чтобы температура реак-

ционной смеси не превышала 73°C. Температуру в реакторе можно так-

же регулировать, одновременно подавая в рубашку реактора холодную 

воду. После подачи рассчитанного количества перекиси водорода в те-

чение 2-3 ч продолжают перемешивать при температуре 70°C еще 3-4 ч. 

Охлаждают, проверяют полноту превращения H2O2 (проба с KI), промы-

вают ацетоном 2 раза (15-20 л). Маслообразный продукт из нижней 

части реактора ¹1 отделяют и направляют на колонку ¹5 для отгонки 

воды под вакуумом. После прекращения перегонки воды маслообраз-

ный продукт при температуре 80-90°C выливают в позицию ¹6, напол-
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ненную 20 л ацетона. Образовавшиеся белые кристаллы NМMО направ-

ляют на фильтрацию и сушку под вакуумом. Температура сушки 50°C. 

Получают 19.3 кг (70-80%) N-метилморфолин-N-оксида 2 с температурой 

плавления 74‒76°C. Обратный ацетон и воду после регенерации можно 

снова использовать в процессе. 

Технологическая схема получения N-метилморфолин-N-оксида (мо-

ногидрата) 2 приведена на рисунке. 

 

Рис. Технологическая схема процесса синтеза N-метилморфолин-N-оксида (моногидра-
та): 1 – реактор; 2 – мерник морфолина; 3 – мерник H2O2; 4 – мерник ацетона; 5 – ректи-

фикационная колонка; 6 – осадительNMMO; 7, 8, 9 – конденсаторы, 10 – промежуточный 
сосуд. 

 

Предлагаемая технологическая схема по синтезу NМMО(моногидра-

та) внедрена в Институте прикладной химии Армении (АРИАК). 

Работа выполнена при финансовой поддержке Государственного 

комитета по науке Министерства образования и науки Республики 

Армения (проект №SCS 15T-1D348). 

 

N-ØºÂÆÈØàðüàÈÆÜ-N-úøêÆ¸Æ (ØàÜàÐÆ¸ð²îÆ) êî²òØ²Ü 

²ÜÂ²öàÜ îºÊÜàÈà¶Æ²ÚÆ ØÞ²ÎàôØÀ 

² .Ð. Ð²êð²ÂÚ²Ü, ¶. ². ´²Ô¸²ê²ðÚ²Ü, ². æ. Ø²ðÎàêÚ²Ü, 

ê. ê. Ð²ÚàòÚ²Ü ¨ Ð. ê. ²ÂÂ²ðÚ²Ü 

àõëáõÙÝ³ëÇñí»É ¿ N-Ù»ÃÇÉÙáñýáÉÇÝ-N-ûùëÇ¹Ç ëÇÝÃ»½Á ¨ Ùß³Ïí»É ¿ í»ñçÇÝÇë ëÇÝ-

Ã»½Ç ³ÝÃ³÷áÝ ï»ËÝáÉá·Ç³Ï³Ý ·áñÍÁÝÃ³óÁ: 

N-Ø»ÃÇÉÙáñýáÉÇÝ-N-ûùëÇ¹Ç ÏÇñ³éÙ³Ý Ï³ñ¨áñ³·áõÛÝ Ýß³Ý³ÏáõÃÛáõÝÁ Ï³Û³ÝáõÙ ¿ 

Ýñ³ÝáõÙ, áñ ³ÛÝ Ç¹»³É³Ï³Ý ÉáõÍÇã ¿ Ñ³Ý¹Çë³ÝáõÙ ó»ÉÛáõÉá½³ÛÇ Ñ³Ù³ñ: N-Ø»ÃÇÉÙáñ-
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ýáÉÇÝ-N-ûùëÇ¹Á É³ÛÝ ÏÇñ³éáõÃÛáõÝ áõÝÇ áã ÙÇ³ÛÝ áñå»ë ÉáõÍÇã, ³ÛÉ áñå»ë »É³ÝÛáõÃ 

Ýáõñµ ûñ·³Ý³Ï³Ý ëÇÝÃ»½Ý»ñáõÙ: 

N-Ø»ÃÇÉÙáñýáÉÇÝ-N-ûùëÇ¹Ç ëÇÝÃ»½Ç ³é³ç³ñÏíáÕ ï»ËÝáÉá·Ç³Ï³Ý ·áñÍÁÝÃ³óÁ 

Ùß³Ïí»É ¨ Çñ³Ï³Ý³óí»É ¿ “ARIAK” ÎÇñ³é³Ï³Ý ùÇÙÇ³ÛÇ ÇÝëïÇïáõïáõÙ: 
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As an alternative to the viscose production, some amount of the cellulose fibers are 

produced by the lyocell process by dissolution of cellulose in a polar organic solvent ‒ 

N-oxide of N-methylmorpholine (NМMО) which has strong donor properties, forming 

hydrogen bonds with cellulose molecules, leading to swelling and dissolution. The area 

of usage of NМMО involves also its usage as a co-oxidizing agent in fine organic 

synthesis as well. Thus the development of the technological process for the synthesis of 

NMMO is an actual issue for the chemical industry. 

The first stage of the process – oxidation of N-methylmorpholine by the hydrogen 

peroxide at the temperature of 70°C for 2-6 hours is well known in the literature. 

The second stage is the crystallization of the product – NMMO monohydrate from 

the obtained aqueous solution. The procedure described in the literature, with the 

application of azeotropic distillation of water with benzene is not applicable for the large 

scale production as the final product is not sufficiently pure and does not have a 

marketable condition i.e. the NMMO monohydrate is not obtained as crystals. Other 

method suggests the usage of high boiling DMF for the crystallization. 

For the crystallization of NMMO we suggested the alternative way, by simple 

pouring of the reaction mixture from the bottom valve of the distillation apparatus into 

acetone, the white crystalline form of NMMO monohydrate is obtained. The regenerated 

acetone can be further used for the precipitation of NМMО. 

The presented technological scheme of the synthesis and precipitation of NMМО is 

implemented in the Armenian Institute of Applied Chemistry (ARIAC). 
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