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Zpisob piipravy hydroxyamidi

Oblast techniky

Vynélez se tyka piipravy, €isténi a izolace hydroxyamidi.

Dosavadni stav techniky

Hydroxyamidy jsou uzite¢né chemické meziprodukty a uZite¢na chemicka zesitovaci €inidla. Do
dne3ni doby se hydroxyamidy syntetizuji aminolyzou dimethylesteri alkanolaminy. Izolace
a&iSténi pevnych hydroxyamidovych produktl se obvykle provadi bud’ rekrystalizaci [viz
naptiklad J. Coat. Tech. 50 (643), 49 az 55 (1978), US 4 032 460, US 4 076 917, US 4 493 909,
US 4 727 111 a japonsky patent ¢. 56-062895], nebo hrudkovéanim/vloCkovanim.

Rekrystalizace se typickym zplisobem provadi nyni tak, Ze se surovy hydroxyamid rozpusti
v rozpoustédle, jako je napfiklad methanol/aceton, ziskany roztok se ochladi, v roztoku vyrostou
krystaly, produkt se odfiltruje od mate¢nych louhd a produkt se suSi, dokud obsahuje
rozpouitédlo. Rekrystalizace se miZe provadét také tak, Ze se k roztavenému hydroxyamidu
prida rozpoustédlo, nasleduje rast krystald, filtrace a vysudeni, jak shora popsano. Rekrystalizaci
se ziska relativné &isty produkt. Av3ak ztraty produktu, ke kterym dochazi vzhledem k rozpusténi
v pouzitych rozpoustédlech, slozitost odstrafiovani zbylého rozpoustédla od produktu a také
regenerace rozpoustédel pro opétovné pouZiti pfedstavuji vyznamné nevyhody tohoto pfistupu.

Pfi hrudkovani/vlo€kovini musi byt hydroxyamid udrZovan v kapalném stavu, dokud tato
operace neni ukongena. Béhem této doby se €ast produktu v roztavenim stavu rozklada na
nezadouci vedlejsi produkty.

Jingm problémem, ktery souvisi s hydroxyamidy pfipravenymi zndmymi zpusoby, je to, Ze
obvykle to jsou me&kké, lepivé a voskovité pevné latky, coz zpilsobuje, Ze tyto materialy nejsou
vhodné pro obalovéni praskd. Takové pouZiti vyZaduje volné tekouci prasky.

Tento vynalez pfekonava problémy souvisejici se znamymi zplsoby ptipravy hydroxyamidd.

Pripravené hydroxyamidy jsou uzite¢né také jako zesitovaci Cinidla pii obalovani praskd,
zaloZeném na polyesterové nebo akrylatové chemii.

Podstata vynalezu

Uvedené nedostatky odstratiuje zptisob pfipravy hydroxyamidi obecného vzorce 1

o o

| I
(HOCH;CH,-N~C-),~A~(~C-NCH,CH;OH),’ M,

L N
v némzZ znamena

n ... ¢islo 1 nebo 2,

n'... &islo 0, 1 nebo 2
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A ... vazbu, atom vodiku, jednovaznou nebo vicevaznou organickou skupinu, ktera je vybrana ze
skupiny sestivajici znasycené nebo nenasycené uhlovodikové skupiny, arylové skupiny,
karboxy-alkenylové skupiny, alkoxykarbonyl-alkenylové skupiny, vSechny o podtu atomi
uhliku 1 az 10,

R'... atom vodiku, alkylovou nebo hydroxy-alkylovou skupinu o po&tu atomi uhliku 1 az 5,

za zvySen¢ teploty a v pfitomnosti bazického katalyzitoru, jehoZ podstata spodiva v tom, Ze se za
zvySené reakeni teploty 25 °C az 200 °C necha reagovat alkylester karboxylové kyseliny
obecného vzorce I1

o 0
Il I
(R20-C-)n-A~(-C-OR%n’ (I,

v némz znamenaji
A,nan'... jak shora uvedeno a
R’ ... alkylovou skupinu o po&tu atomé: uhliku 1 a2 5,

s alkanolaminem obecného vzorce I11

(n + n")HN-CH,CH,0H (IID),

i

v némzZ znamenaji
R, n a n’ jak shora uvedeno.

Vznikly alkoholovy vedlejsi produkt se odstrani za atmosférického nebo sniZeného tlaku 6,6 az
39,9 kPa, teplota surové reakéni smési se reguluje, dokud hydroxyamid obecného vzorce I
krystaluje za tvorby kaSe, reakéni smés se udrzuje v kaSovité struktufe regulaci teploty od 25 °C
do 200 °C po dobu od 15 min do 12 h, nadeZ se ziskany hydroxyamid obecného vzorce I izoluje.

Podstata vynalezu dale spo¢iva v tom, Ze se slou¢enina obecného vzorce II necha reagovat se
slou¢eninou obecného vzorce III za teploty v rozmezi od 25 °C do 200 °C, pfitom se reguluje
teplota tak, aby doSlo ke krystalizaci produktu obecného vzorce I na kasi, tato kase se udrzuje
vtomto stavu regulaci teploty a tfepanim od 15 min do alespoi 12h, nadeZ se izoluje
hydroxyamidova slouenina obecného vzorce I. Zpiisob podle vynalezu se vyhodné provadi tak,
Ze se teplota kaSe reguluje tak, aby se udrZovala na 25 °C az 200 °C.

Zpisob podle vynédlezu se vyhodné provadi dale tak, Ze se teplota kaSe reguluje tak, aby se
udrZovala na 80 °C az 115 °C.

Zpusob podle vynélezu se dale vyhodng provadi tak, Ze se kase udrzuje v tomto stavu po dobu od
1do3h.

Zpusob podle vynalezu se téZ vyhodng provédi tak, Ze se hydroxyamidova slougenina uvede do
pevného stavu vlo€kovanim, hrudkovanim, rozpragenim nebo odlévanim.

Zpisob podle vyndlezu se dile vyhodn& provadi tak, Ze se pfipravuje slougenina obecného
vzorce I, ve které znamena
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A ... alkylenovou skupinu se 2 az 8 atomy uhliku,
R' ... hydroxy-alkylovou skupinu s 1 a% 3 atomy uhliku,
nin’ .. ¢islo 1.

Podle vynalezu se ziskava zpusob ptipravy pevného hydroxyamidu o vysoké Cistoté. Nejdiive se
vytvoii kase pevného hydroxyamidu v kapaling roztatého hydroxyamidu, aminového prekurzoru
a dalSich minoritnich nedistot ztohoto postupu, naleZz nasleduje vloCkovani, hrudkovani,
odlévani, rozpraSovani nebo jiny zpisob, kterym se produkt pievede na pevnou fézi. Izoluje se
tak pevny hydroxyamid o vysoké €istoté.

Podle jiného aspektu se zptlisob podle vynalezu pouZziva pro pfipravu pevného hydroxyamidu,
ktery ma konzistenci volné tekouciho prasku vhodného pro primé pouziti jako zesitovaci €inidlo
pfi ptipravé prostredkl pro obalovani prasku.

Zpusob podle vynalezu se prakticky mize provadét tak, Ze se surova smés, ktera se ziska bazicky
katalyzovanou aminolyzou diesteru alkanolaminem, ochlazuje tak dlouho, dokud se neziska husta
kage. Teplota smési se pak méni tak, aby se b&hem nasledujicich stupiiii (odlévani, hrudkovani,
vlo&kovani apod.), vedoucich ke ztuhnuti produktu, zachovaly kasovité vlastnosti.

Pevné hydroxyamidy pfipravené podle zpiisobu vynélezu jsou lepSi neZ produkty pripravené
rekrystalizaci podle zpisobu uvedenych v odborné literatufe. Vzhledem k tomu, Ze posledni
stupné neobsahuji rozpoustédla, odstrani se dal$i stupné, v nichZ se rozpouStédla odstratiuji/-
izoluji. Fyzikalni vlastnosti forem hydroxyamidi (napf. volné tekouciho pradku) jsou stejné nebo

lepsi nez v pfipadé hydroxyamidi ziskanych rekrystalizaci.

Na rozdil od dosud pouzivanych rekrystalizaénich metod (které ,odd€luji“ necistoty od
zadouciho produktu) zndmych z odborné literatury, zpisob podle vynalezu pouZiva kaSovité
prostiedi (pevny hydroxyamid v p¥itomnosti prekurzorii a vedlejsich produktd) pro ,,pfevedeni®
Sasti znedisténin (vedlejSich produkti) na hydroxyamidovy produkt. To tedy znamena, Ze
pracuje-li se za kaSovitych podminek, chemicka reakce sméfuje k Gplnému dokonceni.

Zptsob podle vynalezu se miZe pouZit pro pfipravu hydroxyamidi, které jsou pevné za teploty
mistnosti, t.j. maji teploty tani nad asi 25 °C.

Pfi srovnani zpisobl znamych z odborné literatury, které pouZivaji také odlévani, hrudkovani
nebo vloCkovani, zplsoby podle tohoto vynédlezu vedou k hydroxyamidového produktu
s mnohem vy33i celkovou kvalitou (t.j. je pfitomno mén& nedistot), nebot’ zpisob podle tohoto
vynalezu nevystavuje hydroxyamidy dlouhodobého piisobeni zvySenych teplot v roztavenim
stavu (nekadovité podminky), kdy se spontanné vytvafeji nezidouci vedlej$i produkty. Pfi
zpiisobu podle vynalezu jsou eliminovany takové operace, jako jsou filtrace a sudeni, které jsou
obvykle spojeny s rekrystalizaci.

Hydroxyamidy, které se mohu pfipravovat zpiisobem podle vynélezu, zahrnuji hydroxyamidy
shora uvedeného obecného vzorce I, v némZ A znamena vazbu, vicevaznou organickou skupinu
nebo, jestlize n' znamena &islo nula, A miZe znamenat atom vodiku nebo jednovaznou
organickou skupinu, kde organicka skupina je odvozena od nasycené nebo nenasycené alkylové
skupiny s jednim az 3edesti atomy uhliku, jako je napfiklad methylova skupina, ethylova,
propylova, butylova, pentylova, hexylova, heptylové, oktylova, nonylova, decylova, eikosylova,
trikontylova, tetrakontylova, pentakontylova, hexakontylovd a podobné skupiny, arylové
skupiny, jako je napfiklad mono-arylova skupina a diarylova skupina (min€na je arylova skupina
se dvéma aromatickymi kruhy), jako je napfiklad fenylova skupina, naftylova skupina a podobné
skupiny, nebo nenasycené skupiny obsahujici jednu nebo vice ethylenovych skupin [>C=C<],




10

15

20

25

30

35

45

50

CZ 289065 B6

jako je napfiklad ethenylové skupina, 1-methylethenylova skupina, 3-butenyl-1,3—diylova
skupina, 2—propenyl-1,2-diylova skupina, karboxy—(niZ3i alkenyl)ova skupina, jako je napfiklad
3—karboxy—2-propenylova skupina a podobng, niZi{ alkoxykarbonyl-(nizi alkenyl)ova skupina,
jako je napfiklad 3-methoxykarbonyl-2-propenylova skupina a podobn&, nebo tri—(ni%ii
alkylen)aminova skupina, jako naptiklad trimethylenaminova skupina, triethylenaminové skupina
a podobné skupiny, R' znamené atom vodiku, nizsi alkylovou skupinu s jednim a¥ péti atomy
uhliku, jako je napiiklad methylovd skupina, ethylova, propylova, butylova, sek.butylova,
terc.butylova, pentylové a podobné skupiny, nebo hydroxy—(nizsi alkyl)ova skupina s jednim az
péti atomy uhliku, jako je napiiklad hydroxyethylova skupina, 3-hydroxypropylova, 2-hydroxy-
propylova, 4-hydroxybutylova, 3-hydroxybutylova, 2-hydroxy-2-methylpropylova, 5-hydroxy-
pentylov4, 4-hydroxypentylova, 3-hydroxypentylova, 2-hydroxypentylova a izomery pentylové
skupiny, n znamené &islo od jedné do deseti, s vyhodou &islo jedna nebo dvé& a n’ znamena &islo
nula, jedna nebo dv&, nebo jestlize n' znamend &islo nula, polymer nebo kopolymer (t,j.
n znamena &islo vetSi neZ jedna, s vyhodou dv& aZ deset) tvofeny B-hydroxyalkylaminovou
jednotkou, kde A znamena nenasycenou skupinu.

Mezi pfiklady vyhodnych slou¢enin patfi ty, v nichz A znameni alkylenovou skupinu, s vyhodou
alkylenovou skupinu se dvéma aZ osmi atomy uhliku.

Priklady nejvyhodnéjsich skupin jsou slouteniny obecného vzorce Ib
0] o)
o Il
(HOCH,CH,),N-C~(CH,),~C-N(CH,CH,0H), (Ib),

v némZ m znamend &islo nula aZ deset, s vyhodou dvé aZ osm. Specifickymi ptiklady slougenin
obecného vzorce Ib jsou :

[N,N-di(B-hydroxyethyl)]adipamid a bis[N,N—di(B-hydroxyethyl)}-azelamid.

p-Hydroxyalkylamidy shora uvedeného obecného vzorce I se mohou pfipravovat podle
nésledujiciho reakéniho schématu I:

Reakeni schéma [

(R*0-C),~A~(C-OR?),"+(n+n")HN-CH,CH,0H-I + R?OH

I Il |
o 0 R!

bl

(D (1)

vnémz A, R', n a n’ znamenaji jak shora uvedeno a R? znamené niz3i alkylovou skupinu s jednim
aZ peti atomy uhliku, jako je naptiklad methylové, ethylova, propylova, butylova, terc.butylova,
pentylova a podobné skupiny.

Shora uvedené schéma predstavuje aminolyzu esteru obecného vzorce II aminem obecného
vzorce III za teploty v rozmezi-od asi teploty mistnosti do asi 200 °C. Aminolyza se typicky
provadi tak, Ze se pouZije molarni pom&r aminu k esteru 2,0 : 1, s vyhodou 1,95 a% 2,05 : 1,
nejvyhodnéji 1,98 az 2,0 : 1. Obsah vody reakénich &inidel pti aminolyze je obvykle mensi nez
0,5 %, s vyhodou mensi nez 0,1 %, aby se zachovala aktivita bazického katalyzitoru a aby se
minimalizovala necht€nd hydrolyza esterovych reakénich slozek. Pfi aminolyzich se obvykle
reguluje molarni pomér reakénich sloZek a vlhkosti tak, aby se tim maximaln& zvysil vytézek a
Cistota produktu.
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Bazicky katalyzator se miZe pouZivat jako takovy, jako napfiklad methoxid nebo butoxid
draselny, kvarterni amoniumalkoxidy (jako je napfiklad tetramethylamoniummethoxid
a podobné) nebo hydroxidy alkalickych kovii nebo kvarterni amoniumhydroxidy, s vyhodou
v mnoZstvi od 0,1 do 1,0 hmotnostniho procenta vztazeno na hmotnost esteru. Reakce se obvykle
provadi za zvy3enych teplot.

Estery obecného vzorce II jsou bud’ znimé slouceniny, nebo se mohou pfipravovat esterifikaci
odpovidajici kyseliny standardnimi esterifikaénimi postupy dobfe znamymi odbornikiim. Mezi
vyhodné kyseliny a jejich smési, které se mohou pouzivat, patii kyselina §tavelova, kyselina
malonova, kyselina jantarova, kyselina glutarova, kyselina adipova, kyselina pimelova, kyselina
korkova (1,6~hexandikarbonova kyselina), kyselina azelainova, kyselina sebakova (1,8-hexan-
dikarbonova kyselina), 1,4—cyklohexandikarbonové kyselina a podobné a jejich alkylderivaty.
Mohou se pouzivat také dimerni a trimerni kyseliny a jejich smési pripravené polymeraci
mastnych kyselin s 18 atomy uhliku, jako je naptiklad dimerni kyselina se dv€ma karboxy-
skupinami se 36 atomy uhliku a s pfibliznou molekulovou hmotou 565 a trimerni kyselina se
tfemi karboxyskupinami s 54 atomy uhliku a s pfibliznou molekulovou hmotou 850.

Mezi nékteré reprezentativni pfiklady amini, které se mohou pouzivat, patfi 2—aminoethanol,
2-methylaminoethanol a 2-butylaminoethanol.

Surova reakéni smés z aminolyzy (t.j. reakce slouCeniny obecného vzorce II se sloudeninou
obecného vzorce III) se udrzuje na teploté 25 az 200 °C, s vyhodou na 80 az 115 °C, dokud se
nevytvoii husta kase. Upravou teploty se smés uchovava v kasovité formé b&hem nasledujicich
izoladnich stupiii (vlotkovéni, vysuSeni rozprasenim, odliti apod.). Je dileZité, aby byla
udrZzovana maximalni , hustota® kaSe béhem kone¢nych izolaénich stupiiti. Je dilezité udrZovat
béhem téchto stupfii dobré michani kaSe. Bylo zjisténo, Ze maximalizovani ,hustoty kaSe
(mé&feno zdanlivou viskozitou kapalné smési) neolekavané maximalizuje Cistotu konecného
hydroxyamidového produktu.

Viskozita se b&hem pfipravy kontroluje nepfetrzitym sledovanim on-line viskometrem.
V reaktorech, kdy se pracuje ve velkém mékitku (1136 litri a vétSich), byly nejuzitecnéjsi
relativni zmény viskozity. Typické zmény zdanlivé viskozity pfi tvorbé kaSe jsou v rozmezi 2 aZ
200-nasobku relativni viskozity reakéni smési pfed tvorbou kaSe. Jestlize se pouziva zafizeni
v laboratornim méfitku (napfiklad jednolitrovy reaktor), pro vyrobu hydroxyamidi o vysoké
Sistoté je vhodna viskozita 300 az 2500 cps (Brookfield Viscometer, 100 otd¢ek za minutu,
34 sek™), vyhodnym rozmezim viskozity je 600 az 2000 cps.

Tlak pfi pfipravé neni pro zpisob podle tohoto vynalezu rozhodujici. Lze tedy pouZzivat jak
snizené, tak zvySené tlaky, a to podle poZadavki jednotlivych procesit. Vyhodné je viak mirné
vakuum (6,6 aZ 39,9 kPa), aby se po aminolyze odstranil zbyly methanol (nebo jiné alkoholové
vedlejsi produkty). PouZivané doby jsou velmi riizné. Zavisi to na pouzitém vakuu a na teplotach,
pti kterych probihd aminolyza. Teplota surové kapalné reakini smési se reguluje tak, aby se
vytvotila husta kase. Tento stav husté kase se uchovava dobrym tfepanim a vhodnou teplotou po
dobu od 15 minut do alespoii 12 hodin, s vyhodou jednu aZ tfi hodiny. Dosahne se tak maximalni
&istoty hydroxyamidu. Aminolyza se muze provadét také v rozpoustédle, v takovém piipad€ by
se rozpoustédlo mélo odstranit pfedtim, nez dojde k tvorbé kase. Navic, rozpoustédlo umoZiuje,
aby se aminolyza provadéla za nizSich teplot. To v n&kterych pfipadech vede k nizi tvorbé
vedlejSich produkti. P¥i praktickém provedeni zplisobu podle vynalezu se miize pouZivat postup
po déavkach, postup kontinualni nebo semikontinualni.

Ve schématu II jsou uvedeny jednotlivé stupné zpusobu podle vynalezu, v némz se pro ilustraci
pouzivd reakce dimethyladipitu (DMAd) s diethanolaminem (DEA). Ve ‘schématu se
predpoklada, Ze pfi polateéni bazicky katalyzované (hydroxid draselny nebo jiné silné baze)
transesterifikaci (reakce IV) se rychle vytvofi teoreticky diesterovy meziprodukt (DE) spolu
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s methanolem. O DE se pak predpoklada, %e se prevede na zidany hydroxyamidovy (HAm)
produkt (reakce V) nebo amid-esterovy dimer, AED (reakce VI). Posledn& uvedeny (v
ptitomnosti DEA) je potom vrovnovézném stavu s HAm (rovnice VII). Tvorba AED je
primérnim zdrojem negistoty v kone&ném produktu HAm a také hlavni pfi¢inou nizkého vytéZzku
HAm.

Béhem aminolyzy jsou viechny reak&ni slozky, které jsou uvedeny ve schématu II, soudasn&
pfitomny v roztoku. KdyZ se odstraiiuje methanol, HAm maze zagit , krystalovat* ze smési, tj.
vytvafet pevnou latku vkapalné (ka3i) diky své niZsi rozpustnosti v reakénim prostfedi

v nepfitomnosti methanolu. Tim, jak z kaovité smési vykrystalovavéa dal$i HAm, se rovnoviha
posunuje smérem k HAm na tikor DEA, DE a AED, coZ jsou

Schéma II

(CH2)4(COOCH3); + 2 NH(CH,CH,OH),

béze
katalyzétor
(DMAJ) 2 (DEA)

[(CH2)4(COOCH2CHaNHCH7CHOH),]

(DE)
o 0 ‘/DEA\

I f - CHCHROH > (CHz) 4 [CON(CH,CH2OH) 2]
(HOCH,CHLNCOCHYUN (FHAm)
(AED) %%oi(amimmzcrm ,

0 (o]
DMAd+(2) DEA—DE+ (2) CH;OH transesterifikace (IV)
DE — Ham pfesmyk/aminolyza (V)
(2) DE - AED + DEA tvorba vedlejsiho produktu (VI)

AED+DEA <> HAm rovnoviha HAm s vedlej3im produktem (VII)

vSechno neZidouci slozky vproduktu HAm. Krystalizace HAm je relativné pomal.
ProdlouZenim doby se dosahuje €ist3iho produktu a viskozn&jsich kasi. Viskozity kasi by se mély
udrZovat co nejvys3i, aby se dosdhlo maximalni &istoty a maximélniho vyt&zku HAm, viskozity
by viak nemély byt tak vysoké, aby reak&ni smés ipIné ztuhla, naptiklad nad 2000 cps absolutni
viskozity pfi 80 °C v laboratornich reaktorech v malém mé¥itku.

Vynélez bude dale popsan pomoci ptikladii provedeni.

Piiklady provedeni vynalezu

Priklad 1

Do 500 ml sklenéného reaktoru se umisti smés diethanolaminu (DEA) (131 g) a hydroxidu
draselného (KOH) (0,5 g) a pfevrstvi se dusikem. Tato smé&s se zahfiva na 100 °C ve vakuu
(27,5 kPa) za michéni. V tomto okamZiku se ke smési prikape dimethylester kyseliny adipové
(DMAJ). Tento dimethylester DMAd (106 g) se pfidava po dobu étyf hodin za soudasného
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oddestilovavani methanolu z reakéni smési. Béhem jedné hodiny po ukongeni pfidavani DMAd
se v reakéni smési objevi husta bila kaSe. Tato kase se dalsich 1,75 h udrzuje na teploté 100 az
103 °C. Produkt HAm se izoluje, vlije-li se ka$e na hlinikovy kruh pfi 20 az 25 °C.

Piiklad 2 (srovnavaci)

Aminolyza se zopakuje podobnym zpuisobem jako v pfikladu 1. Reakéni teplota se udrzuje na

93 °C, takze si reakce zachovava sviij homogenni charakter bez toho, aby se po pfidini DMAd

vytvofila kase. Reakéni smés se pak vlije na hlinikovy kruh pfi teploté 20 az 25 °C, aby se
izoloval produkt HAm.

Analyticka data produkti HAm, kterd byla ziskana postupem podle pfikladu 1 (podle tohoto
vynalezu) a postupem podle piikladu 2 (srovnavaci pokus — podle udaji znamych z odborné
literatury), jsou uvedena v tabulce L.

Tabulka I
priklad 1 Fikl
ad 2
podle tohoto slr)ovnévaci
vynalezu
fyzikalni vzhled: volné tekouci lepkava bila
kiidov€ bila pevné latka pevna latka
% zbylého DEA: 5,3 9,0
t.t. (°C) 124 117
Priklad 3

Podobnym zpisobem jako v pfikladu 1 se do 500 ml sklenéného reaktoru vloZi smés diethanol-
aminu (DEA, 129 g) a terc.butoxidu draselného (2,4 g). V3e se prevrstvi dusikem. Po pfidani
DMAd (106 g) a oddestilovani methanolu se teplota reakce zvysi na 108 az 110 °C a udrZuje se
na této teploté¢ 30 minut, aby se HAm pomalu pfevedl na roztaveny stav. Potom se teplota snizi
na 87 °C (b&hem 25 minut), kdy se opét ziska stav husté kaSe. V tomto stupni procesu se vzorky
odeberou z reaktoru, nechaji se ochladit a ztuhnout za vzniku HAm. Experimentalni podminky
a analyticka data ziskana z odebiranych vzorki jsou uvedena v tabulce II.

Tabulka I
doba tepl. operace/komentar % HAm % DEA AED/HAm
(min) (°C)
0 84 potitek pfidavani DMAd
30 79 zakalena reak¢ni smés

50 84 tvorba kase, teplota stoupa
60 108  ptidivani DMAd je ukon¢eno

75 110 husta kaSe (A) 90,4 1,7 0,043
90 109  husta kase (B) 90,8 1,6 0,044
120 109  slabsi kase (C) 90,0 1,9 0,056
150 108  zakaleni, Zddna kaSe (D) 84,8 2,4 0,064
180 108  zakaleni, Zadna kae (E)

teplota klesa 83,1 3,1 0,085
205 87 kase (F) 90,0 1,6 0,042
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(Obsahy HAm a AED/HAm byly stanovovany HPLC analyzou).

Tato data ukazuji, Ze ,.kaSovité“ podminky (vzorky A, B, C a F) vedou k produktim o vysoké
gistot® (vice nez 90 % HAm, mén€ nez 2 % DEA, niZii pomér AED/HAm), zatimco ,roztavené®
podminky (vzorky D a E), pfedstavujici srovnéni se zpisoby znimymi z odborné literatury,
vedou k produktim o nizké &istoté (mén& nez 85 % HAm, vice nez 2 % DEA, vyssi pomér

AED/HAm). -

PATENTOVE NAROKY

1. Zpisob pfipravy hydroxyamidd obecného vzorce I

0) O

l |
(HOCH,CH, -N-C - ), - A~ (- C~ N CH, CH, OH),’

ke L
v némz znamena

n ... ¢islo 1 nebo 2,

n’ ... &islo 0, 1 nebo 2,

M,

A ... vazbu, atom vodiku, jednovaznou nebo vicevaznou organickou skupinu, které je vybréna ze
skupiny sestdvajici znasycené nebo nenasycené uhlovodikové skupiny, arylové skupiny,
karboxyalkenylové skupiny, alkoxykarbonyl-alkenylové skupiny, viechny o po&tu atom uhliku

1az10,

R' ... atom vodiku, alkylovou nebo hydroxy-alkylovou skupinu o po&tu atom@ uhliku 1 az 5,

za zvySené teploty a v pfitomnosti bazického katalyzitoru,vyzna&ujici se tim,Zeseza
zvySené reak&ni teploty 25 °C az 200 °C nech reagovat alkylester karboxylové kyseliny

obecného vzorce Il
o) o
I I
(R*0-C-)n-A-(-C-OR¥n’
v némzZ znamenaji
A,nan' .. jak shora uvedeno a
R? ... alkylovou skupinu o po&tu atomd uhliku 1 a% 5,

s alkanolaminem obecného vzorce II1

(n + n’) HN - CHz CHz OH

(D,

(11D,
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v némZ znamenaji
R', nan' jak shora uvedeno,

vznikly alkoholovy vedlej$i produkt se odstrani za atmosférického nebo snizeného tlaku 6,6 aZ
39,9 kPa, teplota surové reakéni smési se reguluje dokud hydroxyamid obecného vzorce 1
krystaluje za tvorby kase, reakéni smés se udrZuje v kaSovité struktufe regulaci teploty od 25 °C
do 200 °C po dobu od 15 min do 12 h, nageZ se ziskany hydroxyamid obecného vzorce I isoluje.

2. Zpisob pfipravy hydroxyamidové sloudeniny obecného vzorce 1 podle néaroku 1,
vyznadujici se tim, Ze se sloucenina obecného vzorce Il neché reagovat se slou¢eninou
obecného vzorce III za teploty v rozmezi od 25 °C do 200 °C, pfi tom se reguluje teplota tak, aby
doslo ke krystalizaci produktu obecného vzorce I na kasi, tato kaSe se udrzuje v tomto stavu

regulaci teploty a tfepanim od 15 min do 12 h, naleZ se isoluje hydroxyamidova slou¢enina
obecného vzorce L.

3. Zpusob podle kteréhokoliv z pfedchozich narokl, vyznadujici se tim, Ze se
teplota ka3e reguluje tak, aby se udrzovala na 25 °C az 200 °C.

4. Zpisob podle naroku3,vyznacdujici se tim, Ze se teplota kaSe reguluje tak, aby se
udrzovala na 80 °C az 115 °C.

5. Zpisob podle kteréhokoliv z pfedchazejicich narokii, vyznacujici se tim, Ze se
kaSe udrzuje v tomto stavu po dobu od 1 do 3 h.

6. Zpusob podle kteréhokoliv z predchazejicich narokli, vyznacdujici se tim, Ze se
hydroxyamidova slou¢enina uvede do pevného stavu vlotkovanim, hrudkovanim, rozpraSenim

nebo odlévanim.

7. Zplsob podle kteréhokoliv z predchazejicich narokl, vyznacujici se tim, Ze se
pfipravuje sloucenina obecného vzorce I, ve které znamena

A ... alkylenovou skupinu se 2 az 8 atomy uhliku,
R' ... hydroxy-alkylovou skupinu s 1 aZ 3 atomy uhliku,

nin’..¢&islo1.

Konec dokumentu
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