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(57) ReSeni se tyk4 zptsobu vyroby alka-
lickych soli polymernich amidd kyseliny
ethylendiamintetraoctové a diethylentria-
minpentaoctové z vyde uvedenych kyselin
a diamin v prost¥edi ni%¥Zich alifatickych
alkohold nebo glykolS nebo vody. Uvedené
polymerni amidy se pou?ivaji jako aditiva
do pracich a &istfcich prostFedka.



CS 273274 B1

Vyndlez se tykd zpilisobu vyroby alkalickych soli polyamidl kyseliny ethylendiamin-
tetraoctové a diethylentriaminpentaoctové.

Alkylamidy b&Znych kyselin se obecné pfipravuji reakci amind a kyseliny nebo jejiho
derivdtu, obvykle anhydridu, nebo esteru. Reakci anhydridu kyseliny ethylendiamintetraoc-
tové lze p¥ipravit amidy této kyseliny (franc. pat. 2 045 987, NSR pat. 2 028 219). Uvede-
ny zplsob je vhodny pro p¥ipravu malych mnoZstvi amidd v laboratornim m&¥itku, protofe ji¥
pfiprava vychoziho anhydridu kyseliny ethylendiamintetraoctové je pom&rn& pracni. Také

vlastni reakce uvedeného anhydridu vyZaduje pouZiti N-methylpyrolidonu jako rozpouitédla.

Uvedené nevyhody nemd zpisob vyroby alkalickych soli polymernich amidl kyseliny
ethylendiamintetraoctové a diethylentriaminpentaoctové, jehoZ podstata spoivd v tom, Ze
se 1 mol vySe uvedenych kyselin nechd reagovat s 1 a%¥ 1,2 moly alifatického diaminu obec-
ného vzorce

NHZ(CHZ)nNHZ B
ve kterém n je p¥irozené &islo 2 a¥ 20, v prostfedi vody/a alifatického jednosytného nebo/
a dvojsytného alkoholu o poétu uhlikovych atomi 1 aZ 8 nebo jejich sm&si p¥i teplotd 140

a% 220 "C a ziskany produkt se hydrolyzuje roztokem alkalického hydroxidu pf¥i teplotd 30
aZ 180 “C.

Vyhodou zplsobu podle vyndlezu je, Ze alkohol pouZity jako rozpoustddlo se d& odstra-
nit po ukonCeni reakce oddestilovdnim {jednosytného alkoholu), potom se k reak&nf smdsi
pY¥idé roztok alkalického hydroxidu a b&hem hydrol§zy nebo po ni se odstrani zbytky alkoho-
lu.

Vyhodou dédle je, Ze pouZitd rozpoudtddla lze regenerovat a v§roba je bezodpadovi.
Vyhodou postupu, pokud se pouZije dvojsytného alkoholu (nap¥iklad propylenglykolu) je, Ze
se ziskd p¥imo roztok vhodny pro aplikaci v tekutych detergentech.

Pro vyrobu soli amidl je nejvhodn&jSi jako rozpoudté&dlo pouZit methanol, ethanol,
l-propanol, 2-propanol, ethylenglykol, nebo propylenglykol. P¥i pouZiti vody jako roz-
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poust&dla je reakni smds obtiZn&ji michatelnd, protofe je gelovitd. PouZiti vysSich alko-

o

holld vyZaduje zase vySSi teplotu p¥i oddestilovdni. Pro vyrobu soli alkylamidd v{¥e uvede-

woaw.e

nych kyselin je nejvhodndjSi tlakovy reaktor opat¥eny michadlem.

Pffklady zplsobu v§roby jsou bliZe objasnény v ndsledujicich p¥ikladech provedeni.

P¥iklady provedeni:

1. Do nerezového michaného autokldvu se pfedloZi 60 g (lmol) ethylendiaminu, 292 g
(lmol) kyseliny ethylendiamintetraoctové, 300 ml vody, autokliv se uzavie a reakdnf sm&s
se zah¥ivd 12 hodin na teplotu 120 “C (tlak v autokldvu 0,5 MPa).Autokldv se ochladi a re-
akéni smés se pfilije k roztoku 80 g (2,0 mol) hydroxidu sodného v 1 000 ml vody, potom se
reakéni smés michd a zah¥ivd na 60 "C po 12 hodin a po této dobd se ziskd roztok sodné so-
1i polyethylenpolyamidu kyseliny ethylendiamintetraoctové.

Po vysuSeni na rota&nim vakuovém odpafovéku bylb ziskédno 430 g bilého prédsku, dob¥e
rozpustného ve vod&. Byla hodnocena vazebnd schopnost na vdpenaté ionty - 1 g produktu vé-
Ze 101 mg Ca2+-

2. Do nerezového michaného autokldvu se pfedloZi 100 g (0,5 mol) 1, l2-diaminodode-
lanu, 196,5 g (0,5 mol) kyseliny diethylentriaminpentaoctové, 250 ml l-hexanolu, autokliv
se uzavie a reakini sm8s se zah¥ivd 5 hodin na 210 "C (tlak v autokldvu 1,6 MPa). Autokldv
se ochladf, 1l-hexanol se oddestiluje a reak®ni sm&s se p¥ilije k roztoku 60 g (1,5 mol)
hydroxidu sodného a 500 ml vody, potom se reak&ni sm&s mfchd a zah¥ivd na 100 "C po 5 ho-
din a po této dob& se ziskd roztok sodné soli dodekamethylenpolyamidu kyseliny diethylen-
triaminpolykarboxylové jako svétle Zlutohnédy roztok. C4st vzorku byla odpafena na rotad-
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nim vakuovém odparovédku, 1 g suSiny véde 65 mg Ca2+. Bylo zm&feno povrchové nap&ti. P¥i

koncentraci 1 g latky .1-1 bylo namé¥eno 26,5 mN.m-l. Polymerni amid je povrchové aktiv-
ni a je mo¥no jej poufit jako aktivni a komplexotvornou p¥isadu do tekutych pracich pro-
st¥edki.

3. Do nerezového michaného autoklivu se pfedloZi 60 g (1 mol) ethylendiaminu,
292 g (1 mol) kyseliny ethylendiamintetraoctové, 250 ml propylenglykolu a reakéni smés
se zah¥ivd 6 hodin na 180 °C (tlak v autokldvu 1,4 MPa), autokldv se ochladi a reak®ni
smés se p¥ilije k roztoku 112 g (2 mol) hydroxidu draselndho v 250 ml vody, potom se re-
ak&ni smds michd a zah¥ivd na 80 "C po 6 hodin, po této dob& se zisk4d roztok draselné so-
1i tetramethylenpolyamidu kyseliny ethylendiamintetrakarboxylové jako svétle Zlutohnddy
roztok.

Vzorek vykazuje vazebnou schopnost pro vipenaté ionty a je moZno jej pouiit jako
komplexotvornou p¥isadu do tekutgch pracich prostfedki.

Produkty byly analyzovény pomoci infradervené spektrografie, a to jak po 1. stupni
reakce, tak po hydrolyze. Spektra byla porovnéna se spektry diimid, ‘popsangch v diplomo-
vé prdci H¥ibala (VSCHT Praha, Katedra anal. chemie, 1972) a bylo zji¥t&no, %e v 1. stup-
ni reakce vznikaji p¥evdind diimidy. Po hydrolyze produktt ve druhém stupni jiZ nebyly
nalezeny charakteristické adsorpéni pdsy, odpovidajici imidu, ale pdsy amidd. 2 vysledkd
analyz vyplyvd, %e v prvém stupni vznikaji p¥evd¥né linedrni imidy, protofe tvorby imidu
se zidlasthuji ob& sousedni karboxylové skupiny polykarboxylové kyseliny. Po hydrolyze

vznikaji linedrni polymery s amidickou vazbou.

Je-1i jako reak&ni slo¥ka pou¥it diamin s osmi a vice metylénovymi skupinami, maji
polyamidy charakter povrchov& aktivnich latek s komplexotvornou schopnostf.

Polymerni amidy karboxylovych kyselin je moZno pou¥it jako d&inné komplexotvorné
latky pro vézdni kovovych iont. Bylo odzkouSeno vézdni vépenatych a ho¥eénatych iontd
a vypracovédna modelovd receptura kapalného praciho prostfedku s obsahem polymernfch ami-
da. '

PREDMET®D VYNALEGZU

Zplsob v§roby alkalickych solf polymernich amidd kyseliny nitrilotrioctové, ethylendiamin-
tetraoctové a diethylentriaminpentaoctové, vyznadujici se tim,%e se 1 mol vySe uvedenych
kyselin nech& reagovat s 0,6 a% 3 moly alifatického diaminu obecného vzorce

NHz(CHz)nNH2 ’

ve kterém n je pF¥irozené &fslo 2 a¥ 20, v prostfedi vody nebo/a alifatického jednosytného
nebo/a dvojsytného alkoholu o podtu uhlikovych atomd 1 a¥ 8 nebo jejich smési p¥i teploté
140 aZ 220 °“Cc a ziskany produkt se hydrolyzuje roztokem alkalického hydroxidu p¥i teplot&
30 a¥ 180 "c.
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