SN POPIS VYNALEZU | 214910

K AUTORSKEMU OSVEDCENIU

() (1)

\

(22) Prihlasené 22 03 76
(21} (PV 1816-76)

(40) Zverejnené 31 10 80

URAD PRO VYNALEZY
A OBJEVY (45) Vydané 30 10 84

(51) Int.C13.
C 07 C 102/04
€ 11D 1/52

(75)
Autor vynédleziu MAJER JAROSLAV prof. RN
CSc., PROCHAZKA KAREL,

Dr. DrSc., BRATISLAVA, NOVAK JAN ing.
KROB" VACLAV, HEDRLIN' IVO, RAKOVNIK,

PETERKA VLASTIMIL ing. CSc., ROZTOKY U KRIVOKLATU, SIMONEK
JAROSLAV ing., KRAPF MIROSLAV, RAKOVNIK .

'*(54) Sposob: vgraby zmesi .
a ich soli

Vynélez sa tyka spOsobu vyroby zmesi
amidov polyaminopolykarbénovych kyselin
a ich soli.

Priprava beZngch amidov spodiva najcas-
tejdie v priamom p8sobeni volnych aminov
na karbonové kyseliny. Pri aplikédcii tohoto
postupu vznikd v3ak zmes amidov polyami-
nopolykarbénov§ch kyselin vo velmi niz-
kom vytazku (max. 10 %], pricom hlavnym
produktom je zmes mono- a diimidov, ktoré
maji dplne odlidné vlastnosti.

Uvedené nevyhody odstratiuje vynalez,
ktorého podstata spotiva v tom, Ze sa kyse-
lina, charakterizovana vzorcom

HOOCH, j CHyCOOH
N—CHz—CHy~| —N--CHy—CHy— | %

HOOCCH; ’
O0H
CH;C00 in  CH,COOH

kde n je 0 aZ 2,

amiduje alkylaminom s 8 aZ 22 atOmami
uhlika, vfhodne s 8 aZ 18 atémami uhlika,
pri teplote 140 a¥ 220 °C, vyhoedne 180 °C,

2148190

amidov ‘polyaminopolykarbénovych - kyselin O

v prostredi glykolov alebo glykoléterov
s teplotou varu nad 170 °C, v§hodne v pro-
pylénglykole alebo etylénglykolmonoetyl-
étere a ziskany produkt sa hydrolyzuje 5 aZ
40% roztokom alkalického hydroxidu pri
teplote 50 aZ 180 °C. : :

Podstatnou vyhodou tohto spdsobu vyroby
proti zndamym spdsobom pripravy amidov je
vysoky vytaZok Ziadaného produktu bez ob-
sahu neZiadtcich imidov a jednoduchéa
technol6gia vyroby bez exhaldcii a odpadov.
Vlastnosti alkylamidov polyaminopolykar-
bénovych Kkyselin st uvedené v tabulke
1 a 3 a pracia schopnost alkylamidov poly-
aminopolykarbénovych kyselin v tabulke 2.

Priklad 1

212 hmotnostnych dielov oktylaminu sa
rozpusti pri B0 a% 80 °C v 375 hmotnostnych
dieloch propylénglykolu, za  intenzivnehd
mieSania sa pridd 480 hmotnostnyeh dielov
kyseliny etyléndiaminotetraoctovej a teplo-
ta sa zvySuje na 140 °C a udrZuje po dobn



5 hodin, reakénd voda oddestiluje, potom sa
reakénd zmes bez odstrdnenia propyléngly-
kolu hydrolyzuje pri 100 ‘a¥ 120 °C 492,5
hmotnostnymi dielmi 40% roztoku hydro-
xidu sodného po dobu 2 hodin. Produktom
je Zlty viskézny roztok, obsahujtici 90 %
zmesi sodnych soli mono-, di- a tricktylami-
du kyseliny etyléndiaminotetraoctovej v su-
Sine. Uvedeny produkt sa chomatograficky
rozdelil tenkovrstvou chromatografiou (Si-
lufol) v ststave chloroformmetanol (95:5),
pritom reakénd zmes obsahovala 55 % mo-

nooktylamidu Kkyseliny etyléndiaminotetra-

octovej, 30 % dioktylamidu kyseliny etylén-
diaminotetraoctovej. Elementdrna analyza
pre monooktylamid kyseliny etyléndiamino-
tetraoctovej (C;3sH33N3;O0;) o molekulovej
hmotnosti = 403,45 je:

tebria: uhlik — 53,58 %; vodik — 8,24 %;
dusik — 10,41 %);

zistené: uhlik — 53,50 % VOdlk — 8 34 /o
dusik. — 10,2 %. . LA

Elementérna analyza pre: dloktylarmd kyse—
liny etylendiaminotetraOCtove] [CZGH50N406]
o molekulovej hmotnosti ==515,70 je: -~ *

teéria: uhlik — 60,67 %; vodik — 9,79 %;
dusik — 10,88 %

zistené: uhlik — 60,45 % vodik — 9,62 /0
dusik — 11,08 %.

Vlastnosti produktu st ‘uvedené v tabtilke
1, 3 a pracia schopnost v tabulke 2.

Priklad 2

292 hmotnostnych dielov kyseliny etylén-
diaminotetraoctovej sa rozmie3a pri 100 °C
v 403 hmotnostnych dieloch dietylénglykol-
monoetyléteru (,Carbitolu®), pridd sa 185
hmotnostnyrch dlelov dodecylammu teplota
sa zvySuje na 180 °C a udrZuje po ‘dabu
6 hodin, reakénd voda sa oddestiluje a pro-
dukt sa hydrolyzuje 600 hmotnostngmi diel-
mi 20% roztoku hydroxidu sodného pri 100
aZ 120 °C po dobu 2 hodin. Ziskany roztok
obsahuje 90'% zmesi sodnych soli mono-,
di- a tridodecyl’amldu kyseliny etyléndlaml—
notetraoctovej v su8ine. Elementdrna analy-
za dodecylamidu kyseliny etyléndiaminote-
traoctovej:

tedria: uhlik — 57,50 %;: vodik — 8,99 %;
dusik — 9,14 % .

zistené: uhlik — 57,59 % vodlk — 9 15 A),
dusik — 8,92 %.

Vlastnosti produktu st uvedené v tabul‘ke
1 3 a pracia schopnost v tabulke 2.

Priklad 3

275 hmotnostnych dlelov oktadecylammu
obsahujiceho 95 % primdrneho aminu sa
rozpusti pri 70 aZ 80 °C v 228 hmotnostn§ch
dieloch propylénglykolu, pridd sa 393 hmot-

nostnych dielov kyseliny dietyléntriamino-
pentaoctovej, teplota sa zvySuje na 220 °C
a udrZuje sa po dobu 4 hodin, reakénd voda
sa oddestiluje, potom sa zmes bez odstrédne-
nia propylénglykolu hydrolyzuje 1600 diel-
mi 5% roztoku hydroxidu sodného pri
100 C ‘po dobu 3 hodin. Pastovity. produkt
obsahuje. 80 % zmesi ‘sodnych soli. mono-,
di- a trloktadecylamldu kysehny dletylen-
triaminopentaoctovej v suine.- Vlastnosti
tohto produktu sti uvedené v tabul’ke 1, pra-
cia schopnost v tabulke 2.

Priklad 4

: 275 hmotnostnych dielov oktadecy,lamlnu
s obsahom 95 % primérneho aminu sa pri
100 °C rozpusti v 228 hmotnostnych dieloch
propylénglykolu a za intenzivneho mie$ania
sa pridda 292 hmotnostnych dielov kyseliny
etyléndiaminotetraoctovej, teplota sa zvysu-
je na 180 °C a udrZuje sa po dobu 6 hodin,
reakcné voda sa ‘oddestiluje . a potom. sa

. zmés‘"bez" odstrdnenia propylénglykolu hy-
s"drolyzu]e v ‘tlakovej nédobe 600 hmotnost-
“““ngmi” dielmi 20% hydroxidu sodného pri

140 °C po dobu 30 mindt. Ziskany produkt
obsahuje 85 % zmesi sodnych soli mono-,
di- a trioktadecylamidu kyseliny etyléndi-
aminotetraoctovej v su$ine. Elementédrna
analyza oktadecylamidu kyseliny etyléndi-

~ aminotetraoctovej:

teéria: uhlik — 61,85; vodik — 9,82; dusik
— 7,73

zistené: uhlik — 62,91; vodik — 10,86; du-
sik — 7,09.

Vlastnosti produktu st uvedené v tabulke
1, 3-a .pracia schopnost v tabulke:2. -

Priklad 5

200 hmotnostnych dielov kokosaminu sa
zmie$a pri 90 °C s. 403 hmotnostnymi diela-
mi  dietylénglykolmonoetyléteru . (,Carbi-
tol“), pridda sa za intenzivneho mieSania
393 hmotnostnych dielov kyseliny dietylén-
trlammopentaoctove], teplota sa zvySuje na
170 °C a pri tejto teplote sa zmes udrZuje
5 hodin, priCom sa oddestilovdva reakénd
voda. Zmes sa hydrolyzuje 534 hmotnostny—
mi dielmi 30 % hydroxidu sodného pri 90 °
po dobu 3 hodin. Koneény produkt obsahu-
je 90 % zmesi sodngch soli mono-, di- a tri-
kokosamidu kyseliny etyléndiaminotetraoc-
tovej v sudine a jeho vlastnosti st uvedené
v tabulke 1, pracia schopnost v tabulke 2.

Priklad 6

Postupovalo sa ak‘b \ priklade- 4, s tfm
rozdielom, Ze amid4cia sa uskutoénila
v prostredi monobutyléteru a produkt -se



hydrolyzuje 20% hydroxidom sodnym pri
teplote 180 °C po dobu 15 miniit.
Priklad 7 '

Postuppvalo sa ako v priklade 5, s tym
rozdielom, Ze amiddcia sa uskuto€nila v pro-
stredi butylglykolu a hydrolyza produktu sa
previedla 30% hydroxidom draselnym pri
teplote 50 °C po dobu 5 hodin.

Amidy polyaminopolykarbénovych kyse-
lin, pripravené podla vyndlezu, maji pou-
Zitie ako tenzidy s vysokou pracou a od-
mastovacou schopnostou. Pre svoju vybor-
nt konzistenéni stabilitu st vhodné pre te-
‘kuté mycie a pracie prostriedky. Svojim
chelataénym dufinkom zabezpefuja vysokd
detergentni G¢innost i v tvrdej vode, zniZujnu
tvorbu inkrustdcii, umoZiiujii v receptiroch
detergentov pouZit niZSie mnoZstvo klasic-
k¢ych komplexotvornych prisad a vynikaji
dobrou antiredepozi€nou schopnostou.

Tabulka 1

Vlastnosti alkylamidov
polyaminopolykarbonovych kyselin

X
- o penivost 3) %
oo, T ® E Zmadavost (sek.] ?) vyska Qe g
¥2 S5 konc. a. L konc. a. 1. stabilita g;!; 52
SE 8z 18.1 1g.1 peny peny § E.2y,
£% S9E 300c 60°Cc 30°C 60°C (mm} (%) FSE
1 290 {125 65 5 45 210 91,7 794
2 365 490 91 256 64 230 946 724
3 56,5 —_ 340 — 286 190 89,7 48,2
4 57,0 — 374 — 315 195 86,9 552
5 345 380 86 213 57 225 949 53,2

koncentracia aktivnej 1atky 1g.17!

2] stanovené podla podnikovej normy Spol-
ku pro chem. a hutni vyrobu Usti nad
Labem

3) stanovené metédou podla Ross-Milesa,

konc. aktivnej latky 3g.17"

s
—

Tabulka 2
Pracia schopnost alkylamidov polyaminopolykarbénovych kyselin
Produkt Tvrdost PES/Ba 45 °C Na 90 °C
z priklL. V?dY Koncentrdcia ga.l..1-1 Koncentraciaga.l..1-1
N 05 1,0 1,5 25 40 05 1,0 15 2,5 40
AAS 10 49 6,3 13,4 62,8 79,8 1,7 1,7 5,8 73,3 80,8
25 — 2,5 1,6 3,9 11,8 - 0 0 0 2,3
1 10 14,8 73,4 75,5 73,2 70,5 6,2 71,2 75,8 77,5 75,3
25 — 10,1 37,1 73,7 75,1 — 3,0 30,6 72.9 74,5
2 10 10,9 62,8 70,2 75,3 72,4 10,1 59,7 75,2 77,2 73,2
25 — 10,6 17,8 72,6 75,3 — 5,2 14,0 679 721
3 10 3,7 48,7 62,1 70,3 69,9 49 52,1 68,4 71,2 70,8
25 — 3,6 7,4 59,2 56,3 — 2,9 8,4 63,0 66,1
4 10 4,0 453 59,6 69,5 68,4 5,4 50,7 66,7 70,3 70,0
25 — 40 6.4 57,0 51,6 — 3,6 7.2 61.9 65,8
5 10 11,3 64,0 71,1 76,8 73,6 11,4 61,1 76,3 76,9 74,2
25 — 11,2 19,4 72,0 75,6 —_ 6,8 15,3 68,6 73,5

Pracia schopnost bola hodnotena skuSobnon metédou podla Statni zkuSebny ¢&. 240.
Pre porovnanie je uvedena pracia schopnost dodecylbenzénsulfénanu sodného (AAS]).

Tabulka 3

Zakladné vlastnosti reakénych zmesi oktyl (AO), dodeecyl (DA) a oktadecylamidu

(ODA) Kkyseliny etyléndiaminotetracctovej

Vzhlad ODA
beZova pasta

DA OA
¢ervenohnedy roztok medozlty aZ Cerveno-
hnedy roztok

Susina 40 %
obsah akt. latok min. 28 %
obsah sodng§ch soli EDTA max. 8 %
obsah nechelatujicich zloZiek max. 5 %
propylénglykol asi 15 %
voda do 100 %
85—9

pH 10 % roztoku
$pec. hmotnost pri 20 °C —
viskozita 20 —

povrchové napétie 20 °C
1 % roztok 56,0 .10-°N . cm—1

0,1 % roztok 625
0,01 % roztok —_

43 % 42 %
min. 33 % min. 30 %
max. 10 % max. 12 %
max. 3 % —
asi 20 % asi 20 %
do 100 % do 100 %
85 —9 85—9
1,13 1,15
280.10-3Pa.s 135.10-3Pa .s

365 290
431 379
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PREDMET VYNALEZU

Spbsob vyroby zmes! amidov polyamino-
polykarbdnovych Xkyselln a ich soli vy-
znalujhGcei sa tym, Ze sa Kyselina cha-
rakterizovand vzorcom

Htmcn,\ - hn

N—CHy-CHg—

CH;G00H
N—CH;—CH; | —N
HOOUGCH;

kde n je U aZ 2,

Crooon [P CHaCOOH

amiduje alkylaminom s 8 aZ 22 atémami
uhlika, vfhodne s 8 aZ 18 atémamt uhifka,
pri teplote 140 a¥ 220 °C, vyhodne 130 °C,
v prostredf glykolov alebo glykoléterov
s teplotou varu nad 170 °C vyhodne v pro-
pylénglykole alebo stylénglykolmonoetyl-
étere a ziskany produkt sa hydrolizuje 5 a2
40% roxtokom alkalického hydroxidu pri
teplote 50 a% 180 °C.
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