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Sposob otrzymywania dwuamidowieloamin

1

Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymywa-
nia dwuamidowieloamin przez reakcje biuretu
z wieloaminami.

Jako wieloaminy wchodzg w gre przede wszyst-
kim wszystkie alifatyczne i aromatyczne zwigzki,
ktéore zawierajg przynajmniej dwie pierwszorzedo-
we grupy aminowe jak. np. etylenodwuamina, dwu-
etylenotréjamina, tr6jetylenoczteroamina i fenyle-
nodwuamina. Biuret mozna otrzymaé w znany
i prosty sposéb, przez ogrzewanie mocznika.

Wedlug wynalazku zwigzki dwuamidowe wielo-
amin atrzymuje sie w ten sposéb, ze 1 mol biuretu
ogrzewa sie z przynajmniej 2 molami wieloaminy.

Mieszanine reakcyjng ogrzewa sie w temperatu-
rze 100—300°C. w atmosferze obojetnego gazu, aby
przeszkodzié reakcjom ubocznym 1 zabarwianiu
produktu koncowego. Temperatura reakcji jest
oczywiScie zalezna od rodzaju zwigzkéw uczestni-
czacych w reakcji, mozna jg ustali¢ za pomocy
wstepnych prob. W wiekszosci przypadkéw wystar-
czaja juz temperatury cd 130—200°C. Podczas reak-
cji zostaja wydzielone 2 mole amoniaku, ktéry ze
Srodowiska reakcji zostaje odprowadzony. O koncu
reakcji §wiadczy zaprzestanie wydzielania sie amo-
niaku.

Reakcja zachodzi calkowicie w wyzej podanych
temperaturach w ciggu okolo 2 godzin, po czym
ewentualnie oddziela sie nadmiar wieloaminy za
pomocag destylacji. Otrzymywanie produktéw kon-
densacji sposobem wedlug wynalazku mozna pro-
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wadzi¢ w spos6b ciggly lub periodyczny. Przy za-
stosowaniu alifatycznych wieloamin otrzymuje sie
produkty kondensacji w postaci cieczy lekko z61-
tawo zabarwionych, ktére dajg sie dobrze mieszaé
z plynnymi zywicami epoksydowymi.

Przy wprowadzeniu aromatycznych wieloamin,
jak na przyklad fenylenodwuamin powstajg ciem-
ne, state produkty kondensacji.

Zwiazki dwuamidowieloamin otrzymywane sposo-
bem wedlug wynalazku moga byé stosowane na
przyktad jako produkty pomocnicze lub produkty
przejsciowe dla uzyskiwania tworzyw sztucznych,
a szczegblnie jako utwardzacze dla zywic epoksy-
dowych. W takim przypadku szybko§é utwardzania
zalezy od liczby aminowej produktu majgcego byc
uzytym jako utwardzacz. Liczba aminowa jest de-
finiowana liczba miligraméw wodorotlenku potasu,
ktéry odpowiada iloSci kwasu solnego niezbednegon
do zobojetnienia wolnych grup aminowych w jed-
nym gramie substancji.

Przez zmiane stosunkéw molowych produktow
wyjSciowych mozna wedlug zyczenia nastawié licz-
be aminowa produktu kondensacji. Gdy pracuje sie
z duzym nadmiarem poliaminy, na przyklad 4 mole
poliaminy na 1 mol biuretu, mozna uzyskaé dowol-
ng liczbe aminowsa lezacg ponad 400 przez nie cal-
kowite oddzielenie nadmiaru aminy z produktu
kondensacji. Usuwajgc caly nadmiar aminy, uzy-
skuje sie produkt kondensacji o liczbie aminowej
400 mg KOH/g substancji. Mozna rowniez ilo§¢ pro-



duktéow wyjsciowych tak dobraé, aby osiagnaé od
razu produkt kondensacji o zamierzonej liczbie ami-
nowej bez konieczno$ci usuwania hadmiaru aminy.
Produkty kondensacji biuretu i poliamin moga byé
magazynowane dowolnie dilugo bez rozkiadu lub
zmian wlasciwodci.

Przyklad I. W 3-litrowej kolpie tréjszyjnej
zaopatrzonej w termometr, rure prowadzajgcs
gaz i chlodnice zwrotng, ogrzewano \515 g biuretu
(5 moli) i 2060 g dwuetylenotréjaminy {20 moli) pod-
czas slabego przeptywu azotu. W mperaturze
128°C. rozpoczelo sie wydzielanie amoniaku i tem-
peratura w ciggu 2 godzin podniosta sie do 200°C.
Po upltywie tego czasu amoniak nie wydzielat sie
wiecej i reakcja byla zakonczona. Nadmiar dwu-
etylenotr6jaminy odprowadzono pod préznig przy
30 torr do uzyskania pozostalo$ci wykazujacej tem-
perature 160°C. Jako pozostalo§é uzyskano 1455 g
klarownego, jasnego, lekko z6itawego produktu
kondensacji, ktéry wykazywatl lepko§¢ 1765 cP
(absolutna) w temperaturze 25°C, a liczba aminowa
wynosila 501.

Przyklad II. W aparaturze opisanej w przy-
ktadzie I ogrzewano 103 g biuretu (1 mol) z 206 g
(2 mole) dwuetylenotréjaming przy stabym przeply-
wie azotu. W temperaturze 130°C. zaczelo sie¢ wy-
dzielanie amoniaku, kt6ére zakonczylo si¢ po uply-
wie 2 godzin przy temperaturze 200°C. Z pozosta-
toSci nie mozna bylo wydzieli¢ przez destylacje
dwuetylenotr6jaminy. Otrzymano 262 g jasnego,
lekko zo6ttawego, przezroczystego produktu konden-
sacji, ktéry wykazywat lepko§¢ 834 cP (absolutna)
w temperaturze 25°C, a liczba aminowa wynosila
406.

Przyklad III. W aparaturze opisanej w przy-
ktadzie I ogrzewano 103 g biuretu (1 mol) i 228 g
dwuetylenotr6jaminy (2 mole + 22 g) w ciggu 2 go-
dzin w temperaturze 200°C. Po oddzieleniu 2 moli
amoniaku reakcja byla zakonczona i otrzymano
przezroczysty, jasny produkt kondensacji o liczbie
aminowej 468.

Przyklad IV. W aparaturze opisanej w przy-
kladzie I ogrzewano 103 g biuretu (1 mol) z 378 g
czteroetylenopiecioaminy przy slabym przeptywie
azotu. W temperaturze 130°C. zaczelo sie wydziela-
nie amoniaku, ktére zakonczylo sie po uptywie 2 go-
dzin przy temperaturze 200°C. Z pozostaloSci nie
‘mozna bylo wydzieli¢é przez destylacje czteroetyle-
nopiecioaminy. Otrzymano 420 g przejrzystego
ciemnozéltego produktu kondensacji, ktérego liczba
aminowa wynosita 510.

Przyktad V. W aparaturze opisanej w przy-
ktadzie I ogrzewano 51,5 g biuretu (1/2 mola) z 116 g
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(1 mol) sze§ciometylenodwuaminy przy stabym prze-
plywie azotu. W temperaturze 130°C. zaczelo sie
wydzielanie amoniaku, ktére zakohczylo sie po
uplywie godziny przy temperaturze 200°C. Z po-
zostalo§ci nie mozna bylo wydzieli¢é przez destyla-
cje wolnej szeSciometylenodwuaminy. Otrzymano
148 g krystalicznego produktu kondensacji, ktérego
liczba aminowa wynosita 384.

Przyktad VI. W aparaturze opisanej w przy-
ktadzie I ogrzewano 51,5 g biuretu (1/2 mola) z 216 g
(1 mol) wieloaminy osiggnietej przez kondensacje
1 mola e-kaprolaktamu z 1 molem dwuetylenotr6j-
aminy przy slabym przeplywie azotu. W tempera-
turze 140°C. zaczelo si¢ wydzielanie amoniaku, kté-
re zakonczylo sie po uplywie okoto 90 minut przy
temperaturze 200°C. Z pozostalo§ci nie mozna bylo
wydzielié przez destylacje zadnego spoéréd substra-
tow. Otrzymano 234 g jasnozbitego przejrzystego
gestego produktu kondensacji, ktérego liczba ami-
nowa wynosita 152.

Przyktad VII. W aparaturze opisanej w przy-
kladzie I ogrzewano 51,5 g biuretu (1/2mola) z 108 g
(1 mola) p-fenylenodwuaminy przy stabym przepty-
wie azotu. W temperaturze 130°C. zaczelo sie wy-
dzielanie amoniaku, ktére zakonczylo sie po uply-
wie 1 godziny przy 180°C. Z pozostato§ci nie mozna
bylo wydzieli¢é p-fenylenodwuaminy. Otrzymano
142,5 g ciemnego krystalicznego produktu konden-
sacji, ktérego liczba aminowa wynosila 376.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb otrzymywania dwuamidowieloamin, zna-
mienny tym, ze 1 mol biuretu ogrzewa sie
z przynajmniej 2 molami wieloaminy.

2. Spos6b wedlug =zastrz. 1, znamienny tym, :ze
mieszanine reakcyjna ogrzewa sie w temperatu-
rze 100—300°C., korzystnie w 130—200°C.

3. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
ogrzewanie mieszaniny reakcyjnej prowadzi sig
w atmosferze obojetnego gazu.

4. SposOb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, Ze sto-
suje sie alifatyczne wieloaminy zawierajgce
przynajmniej dwie pierwszorzedowe grupy ami-
nowe.

5. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze stc-
suje sie aromatyczne wieloaminy, zawierajace
przynajmniej dwie pierwszorzedowe grupy ami-
nowe.

6. SposO6b wedlug zastrz. 1 i 4, znamienny tym, ze

stosuje si¢ dwuetylenotréjamine. :

Czst. zam. 521 z dn. 8.2.66. 270 egz.
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