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Sposéb wytwarzanvia 1,1’-nadtlenodwucykloheksyloaminy
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Przedmiotem niniejszego wynalazku jest sposdb
wytwarzania 1,1’-nadtlenodwucykloheksyloaminy.

Zwigzek ten znajduje zastosowanie przy wytwa-
rzaniu polimeréw i plastyfikatoréw. Mozna go prze-
prowadzaé w azotowe .pochodne kwaséw dwukar-
boksylowych w sposdb opisany w brytyjskim opi-
sie patentowym nr 1198422 oraz w laktamy przez
ogrzewanie w fazie cieklej, korzystnie w obecnosci

katalizatoré6w, jak to opisano w patencie belgij- -

skim nr 704 214.

Sposéb wedlug wynalazku polega na reakcji
amoniaku z nadtlenkiem 1,1’-dwuhydroksydwucy-
kloheksylowym.

Nadtlenek 1,1’-dwuhydroksydwucykloheksylowy
ofrzymuje sie przez reakcje nadtlenku wodoru z
- cykloheksanonem.

Reakcje przeprowadza sie z zastosowaniem lub
bez katalizatora na drodze zmieszania reagujacych
substancji w fazie cieklej. Nadtlenek 1,1’-dwuhy-
droksydwucykloheksylowy rozpuszcza sie w roz-
puszczalniku, korzystnie mieszajgcycm sie z sub-
stratami. Przykladami rozpuszczanikéw, ktére moz-

na zastosowaé, sg: metanol, etanol, lekka frakcja:

ropy maftowej, eter, dioksan, dwumetyloformamid.
Nie jest koniecznym zastosowanie rozpuszczalni-
ka, w ktérym rozpuszczalyby sie wszystkie substra-
ty reakcji. Niejednokrotnie moze byé pozadane za-
stosowanie rozpuszczalnika, ktéry rozpuszcza jeden
z substratéw i produkt reakcji.
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Amoniak mozna wprowadzaé¢ do mieszaniny re-
akcyjnej w postaci gazu lub wodnego roztworu.
W przypadku stosowania roztworu amoniaku, ste-
Zenie roztworu motze zmieniaé sie 'w umiarkowanie
szerokich granicach. Korzystne jest zastosowanie
wodnego roztworu amoniaku o gestosci 0,880. W
razie potrzeby mozna zainicjowaé reakcje dodajgc
do nadtlenku amoniak w postaci roztworu a na-
stepnie w postaci gazu. Korzystne jest zastosowa-
nie nieznacznego nadmiaru amoniaku.

Optimum temperatury, w jakiej mozna przepro—
wadzaé reakcje, zalezy od stabilno$ci cieplnej sub-
stancji reagujgcych i produktéw. Nalezy unikaé
stosowania wysokich temperatur, ktére powoduja
rozklad reagujgcych substancji. Reakcje prowadzi
sie w temperaturze w granicach od —20°C .do
+i60°C, korzystnie w temperaturze w granicach
od 0°C do 50°C. Szczegdlnie korzystna jest tempe-
ratura okolo 40°C.

Czas trwania reakcji zalezy od temperatury. Tak
wiec reakcja moze zakonczyé sie w ciggu 2—3
godzin, lecz takze moze trwaé dluzej.

Cisnienie moze zmieniaé si¢ w umiarkowanie
szerokich granicach, przy czym najdogodniejsze
jest na ogdl ciSnienie atmosferyczne, chociaz dla
otrzymania wysokiego stezenia amoniaku w ukla-
dzie reakcji moze byé pozadane zastosowanie ci~
nienia wyzszego od atmosferycznego. Ci§nienie niigs
sze od atmosferycznego powoduje obnizenie stef-



nia amoniaku w ukladzie reakcji, co prowadzi do
zmniejszenia wydajnosci.

Reakcje mozna prowadzié w sposdb periodyczny
lub ciggly. 1,I’-nadtlenodwucykloheksylowamine
stanowigcg produkt reakcji mozna wydziela¢ z
mieszaniny - poreakeyjnej w dowolny odpowiedni
sposéb lub stosowaé do dalszych reakcji bez wy-
dzielania. Je$li przeprowadza sie reakcje w roz-
tworze wodnym, woéwczas produkt reakcji na ogét
wydziela sie z roztworu jako substancje stalg lub
warstwe ciekla. Jesli zwigzek ten ma byé poddany
dalszej reakcji, mozna wydzielié go z mieszaniny
reakcy‘jvnej' jako substancje stalg lub warstwe cie-
kla bogata w ten zwigzek i stosowaé go bez dal-
szego oczyszczania. Produkt reakcji mozna ekstra-
howaé z mieszaniny poreakcyjnej stosujgc odpo-
wiedni rozpuszczalnik organiczny, na przyklad
chloroform, eter, lekkg frakcje ropy naftowej, ben-
zyne lub octan etylu. Produkt mozna z ekstraktu
wydzieli¢ na drodze destylacji, jezeli to koniecz-
ne — pod zmniejszonym ci§nieniem pod warun-
kiem, zeby temperatura destylacji nie byla na tyle
wysoka aby wywolala rozklad nadtlenku. Mozliwe
jest wydzielenie nadtlenku z ekstraktu drogg wy-
fracania przez dodanie wody albo przez ogrzanie
lub odparowanie ekstraktu. Mozliwe jest rowniez
otrzymywanie stalego krystalicznego nadtlenku
bezposrednio przez odsgczanie z mieszaniny reak-
cyjnej.

Wynalazek ilustruje nizej podany przykiad. Réw-
nowazniki kwasu nadchlorowego substancji poda-
nych w przykladach okredlono przez miareczkowa-
nie roztworu odwazonej prébki badanej substancji
w kwasie octowym roztworem bezwodnym N/10
kwasu nadchlorowego w kwasie octowym. Row-
nowazniki nadtlenkowe lub tlenu aktywmego po-
danych w przykladach substancji okreslono, doda-
jac mnasyconego roztworu ‘jodku potasu (zawierajg-
cego ilos¢ jodku potasu w nadmiarze ponad po-

86007, L

10

15

20

25

30

35

4

trzebng do reakeji z wszysﬂﬁmiegrupémi nadtle~
nowymi w badanej substancji) do kwasu octowe-
go, do ktérego dodaje sie nieweilkg ilo§é dwuwe-
glanu sodu celem wytworzenia dwutlenku wegla.
Dodaje si¢ odwazong prdbke badanej substancji,
ogrzewa . mieszaning we wrzgcej lazni wodnej przez
5 minut i nastepnie ozigbia. Nastepnie dodaje sie
niewielkg ilo§é wody i miareczkuje mieszaning
NAMO roztworem tiosiarczanu sodu.

Przyktlad. Nadtlenek 1,I’-dwuhydroksy-dwu-
cykloheksylowy (26,5 g), amoniak 0,880 (12,5 cm3),
wode (35 cm3), metanol (12 cm3) i ED.T.A.-stabili-
zator nadtlenku wodoru (0,2 g miesza sie¢ do chwili
rozpuszczania stalego nadtlenku i odstawia mie-
szanine na noc w temperaturze pokojowej. Produkt
ekstrahuje sie¢ eterem. 'W wyniku destylacji eks-
traktu eterowego otrzymuje si¢ cykloheksanon (po-
nizej 1 g) i 1,1’-nadtlenodwucykloheksyloamine
(17,6 g).

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b otrzymywania 1,1’-nadtlenodwucyklo-
heksyloaminy, znamienny tym, Ze amoniak pod-
daje sie reakcji z nadtlenkiem 1,1’-dwuhydroksy-
dwucykloheksylowym.

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, Zze
reakcje prowadzi sie w obecno$ci rozpuszczalnika.

3. Spos6b wedlug zastrz. 1 i 2, znamienny tym,
ze stosuje sie amoniak w postaci wodnego roz-
tworu.

4. Sposéb wedlug zastrz. 1—3, znamienny tym,
ze amoniak wprowadza sie do mieszaniny reakcyj-
nej poczatkowo w postaci roztworu a nastepnie
w postaci gazu.

5. Sposdb wedlug zastrz. 1—4, znamienny tym,
ze reakcje prowadzi sie w temperaturze od —20°
do 460°C korzystnie 0° — 50°C.
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