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Sposéb otriymywania nowych aromatyczaych
poliaminocamidé

Przedmiotem wynalazku jest sposdb otrzymywania aromatycznych poliaminoamid6w z aromatycznych
poliamin i z aromatycznych kwas6éw dwukarboksylowych.

Znany z japoiiskiego opisu patentowego nr 7112747 sposéb wytwarzania poliaminoamidéw polega na
kondensacji aromatycznych poliamin z chlorkiem tereftalilu prowadzonej w acetonie lub czterowodorofura-
nic wobec we¢glanu sodowego jako akceptora chlorowodoru.

Wedtug innego, znanego sposobu, opisanego w opisie patentowym japoiiskim nr 7022554, poliaminoa-
midy aromatyczne otrzymywane sa z aromatycznych tr6jamin lub ich chlorowodorkéw, szczegblnie z
dwuchlorowodorku 2,4-dwuaminodwufenyloaminy lub jego mieszaniny z 3,3'-dwuaminodwufenylosulfo-
nem, w kondensaciji z chlorkami kwaséw dwukarboksylowych w zawiesinie w 1-metylo-2-pirolidonie wobec
tréjetyloaminy jako akceptora chlorowodoru.

Korzystny spos6b wytwarzania aromatycznych poliaminoamidéw wedtug wynalazku polega na réwno-
molowej polikondensacji aromatycznych poliamin, opisanych wzorem 1, w ktérym x=2, 3, a pierwszo- i
drugorzedowe grupy aminowe pozostaja w stosunku do siebie w poloZeniach orto, meta lub para, szczegdlnie
3,4-dwuaminodwufenyloaminy i 4,4'-dwuaminodwufenyloaminy, z aromatycznymi kwasami dwukarbo-
ksylowymi, opisanymi wzorem 2, w kt6rym y= 1, 2, a drugorzgdowe grupy aminowe pozostaja w stosunku
do siebie i do grup karboksylowych w polozeniach orto, meta lub para, szczegblnie z N,N’-bis/o-
karboksyfenylo/-o-fenyloenodwuaming, prowadzonej w stopie pod zmniejszonym ciénieniem w temperatu-
rze 250-280°C w czasie 7-10 godzin w atmosferze gazu ochronnego, po czym w znany spos6b ekstrahuje si¢
acetonem nicprzereagowane substraty, produkt rozpuszcza w dwumetylosulfotlenku w temperaturze wrze-
nia, odsacza cz¢S¢ nierozpuszczalng i wytraca polimer.

- Aromatyczne poliaminoamidy, otrzymane sposobem wedtug wynalazku, s3 produktami o konsystencji
stakj, odznaczaja si¢ duzg kruchoscia, cz¢Sciowo rozpuszczaja si¢ w silnie polarnych i agresywnych rozpu-
szczalnikach, jak dwumetyloformamid, dwumetylosulfotlenek, m-krezol, stgzony kwas siarkowy, wykazuja
réwniez duzg odpomosé termiczna, przekraczajaca 400°C.

Aromatyczne poliaminoamidy, otrzymane sposobem wedtug wynalazku, moga by¢ wykorzystane jako
substraty do syntezy termoodpornych polibenzimidazoli, stosowanych w przemysle meblarskim oraz do
produkcji blon i laminatéw.

Nizej podane przykiady podaja bliZej sposéb otrzymywania aromatycznych poliaminoamidéw wediug
wynalazku.
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Przyktad L. 199g (0,1 m) 4,4-dwuaminodw utenvloaminy i 3,48 ¢ (U,1 m) N.N"-bis/o-karboks:feny-
lo/-o-fenylenodwuaminy stapia si¢ w kolbie przez ogrzewanie pod zmniejszonym ci$nicniem w atmosferze
azotu, a nastgpnie ogrzewa w temperaturze 260-280°C w czasie 7 godzin. Otrzymany polimer kruszy si¢ w
moZdzierzu, po czym produkt ekstrahuje si¢ acetonem w celu wymycia nieprzereagowanych substratow.
Nast¢pnie rozpuszcza si¢ produkt w dwumetylosulfotlenku w temperaturze wrzenia, odsgcza czgsé nierozpu-
szczalng i po ozig¢bieniu przesaczu wytraca.

Otrzymuje si¢ polimer drobnokrystaliczny, barwy ciemnogranatowej. z wydajnoscig 78%%. Proces
termicznego rozkiadu przy szybkosci ogrzewania 7.9°C/min w atmosferze powietrza rozpoczyna si¢ w
temperaturze 420°C, temperatura intensywnego rozktadu wynosi 580°C.

Przyktad II. 1,99g (0.1 m) 3,4'-dwuaminodwufenyloaminy i 3,48 g (0,1 m) N,N’-bis/o-karboksyfeny-
lo/-o-fenylenodwuaminy stapia si¢ przez ogrzewanie pod zmniejszonym ci$nieniem, a nast¢pnie ogrzewa w
temperaturze 250-260°C w czasie 9godzin. Polimer przenosi si¢ do moZdzierza i kruszy. Nieprzereagowane
substraty ekstrahuje si¢ acetonem, a produkt rozpuszcza si¢ w dwumetylosulfotlenku w temperaturze
wrzenia, odsacza cz¢$¢ nierozpuszczalng i wytrgca po ozigbieniu przesaczu.

Otrzymuje si¢ ciemnogranatowy polimer drobnokrystaliczny z wydajnoscig 70%. Proces termicznego
rozkiadu przy szybko$ci ogrzewania 7,9°C/min w atmosferze powietrza rozpoczyna si¢ w temperaturze
410°C, temperatura intensywnego rozktadu wynosi 530°C.

Zastrzezenie patentowe

Sposdb otrzymywania nowych aromatycznych poliaminoamidéw w reakcji polikondensacji zaromaty-
_cznych polhiamin i aromatycznych kwas6w dwukarboksylowych, znamienny tym, Ze jako substraty stosuje si¢
aromatyczne poliaminy o wzorze 1, w ktérym x =2, 3, a pierwszo- i drugorzgdowe grupy aminowe moga
pozostawaé w stosunku do siebie w polozeniach orto, meta lub para, szczegélnie 4,4’-dwuaminodwufenylo-
aming i 3,4'-dwuaminodwufenyloaming, oraz aromatyczne kwasy dwukarboksylowe o wzorze 2, w ktérym
y=1, 2, a drugorz¢dowe grupy aminowe moga pozostawa¢ w stosunku do siebie i do grup karboksylowych w
- polozeniach orto, meta lub para, szczeg6inie N,N’-bis/-o-karboksyfenylo/-o-fenylenodwuaming, przy czym
reakcj¢ prowadzi si¢ w temperaturze 250-280°C w czasie 7-10 godzin pod zmniejszonym ci$nieniem w
atmosferze gazu ochronnego.
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