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®  GlycJdvUrtheramine  und  Varfahran  zu  Ihrer  Herstslung. 

jR'  für  2  bis  3  C-Atome  enthaltende  Alkylengruppen,  R:  für  2 
!  bia  6  C-Atome  enthaftende  Alkylengruppen  und  n  für  0  bis  15 
stehen,  die  besonders  wirksame  Vernetzer  für  coreaktive 
{Gruppen  aufweisende  Polymerisate  sind. 

Craydon  Prinöng  Company  Ud. 

Diese  Erfindung  betrifft  ein  Verfahren  zur  Herstellung 
von  Clycidylätheraminen  der  allgemeinen  Formel  (I) 

in  der 
X  für H und/oder mit  mindestens  2 

R' 
je  Mol, 

R1  für  1  bis  4  C-Atome  enthaltende  Alkylengruppen, 
R2  für 1 bis 20C-Atome enthaltende Alkytengruppen und 
n  für  0 bis  50 
stehen  durch  Umsetzen  von  Ätherdieminen  der  allgemeinen 
Formel  (II) 

In  der  R1,  R2  und  n die  oben  angegebenen  Bedeutungen 
haben,  mit  Epichlorhydrin  bei  erhöhter  Temperatur,  wobei 
zunächst  (II)  mit  überschüssigem  Epichlorhydrin  bei  Tempe- 
raturen  von  25  bis  40°C  in  Gegenwart  von  mindestens  0,5 
Gew.%  Wasser  umgesetzt  und  das  Reaktionsgemisch  dann 
mit  Alkali  bei  Temperaturen  unter  50°C  versetzt  wird. 

Die  Erfindung  betrifft  zudem  Glydicylätheramine  der  all- 
gemeinen  Formel  (I),  in  derX  ausshließlich  fur 

R1  für  2 bis  3  C-Atome  enthaltende  Alkylengruppen,  R2  für  2 
bis  6  C-Atome  enthaltende  Alkylengruppen  und  n  für  0 bis  15 
stehen,  die  besonders  wirksame  Vernetzer  für  coreaktive 
Gruppen  aufweisende  Polymarisate  sind. 



Aus  der   DE-PS  11  32  146,  d e r   US-PS  3  278  561  u n d  

J .   Org.  Chem.  28,  2283  (1963)   i s t   es  schon   b e k a n n t ,   d a ß  

man  p r i m ä r e   und  s e k u n d ä r e   D iamine   mit   E p i c h l o r h y d r i n  
u m s e t z e n   k a n n , w o b e i   man  z u n ä c h s t   d ie   3 - C h l o r - 2 - o x y p r o p y l -  
amine  und  d a r a u s   u n t e r   der   E i n w i r k u n g   w ä ß r i g e r   A l k a l i -  

l a u g e n   G y l c i d y l a m i n e   e r h ä l t .   Nach  dem  V e r f a h r e n   d e r  

US-PS  2  963  482  können   d u r c h   Umse tzung   von  s e k u n d ä r e n  

D i a m i n e n ,   w i e  P i p e r a z i n ,   d u r c h   Umse t zung   mit   E p i c h l o r -  
h y d r i n   und  A l k a l i l a u g e n   N , N ' - B i s - 2 , 3 - e p o x y p r o p y l d i a m i n e  
e r h a l t e n   w e r d e n .  

Außerdem  i s t   a u s  d e r   b r i t i s c h e n   P a t e n t s c h r i f t   745  499  b e -  

k a n n t ,   daß  man  P o l y a m i n e   mit   E p i c h l o r h y d r i n   ode r   D i c h l o r -  

h y d r i n  i n   G e g e n w a r t   von  A l k a l i   be i   e r h ö h t e r   T e m p e r a t u r  
u m s e t z e n   k a n n .   Dabe i   kann  auch   γ,γ'  - D i a m i n o p r o p y l ä t h e r  
a n s t e l l e   von  D i a m i n e n   be i   e i n e r   R e a k t i o n s t e m p e r a t u r   v o n  
50°C  in  A b w e s e n h e i t   von  A l k a l i   e i n g e s e t z t   w e r d e n ,   w o b e i  

man  P o l y a d d i t i o n s p r o d u k t e   e r h ä l t ,   d ie   zur   N a ß v e r f e s t i g u n g  

von  P a p i e r   e i n g e s e t z t   werden  k ö n n e n .   S c h l i e ß l i c h   i s t   e s  
aus  der   U S - P S  3   312  664  b e k a n n t ,   D i a m i n o m e t h y l - d i p h e n y l -  
ox ide   mi t   E p i c h l o r h y d r i n   be i   e twa  70°C  u m z u s e t z e n   u n d  
dann  A l k a l i l a u g e   z u z u s e t z e n ,   wobei   N , N ' - T e t r a ä t h o x y p r o p y l -  

d i a m i n o m e t h y l - d i p h e n y l o x i d e   e r h a l t e n   w e r d e n .   Aus  d i e s e n  



T e t r a g l y c i d y l v e r b i n d u n g e n   k ö n n e n   u n t e r   Ve rwendung   der   ü b -  
l i c h e n   H ä r t e r   E p o x y h a r z e   mit   v e r h ä l t n i s m ä ß i g   g u t e r   T e m p e -  
r a t u r b e s t ä n d i g k e i t   h e r g e s t e l l t   w e r d e n .  

Es  wurde  nun  g e f u n d e n ,   daß  man  G y l c i d y l ä t h e r a m i n e   d e r  

a l l g e m e i n e n   F o r m e l   ( I )  

in   de r   X  f ü r   H  u n d / o d e r  mi t   m i n d e s t e n s   z w e i  

je  M o l e k ü l ,   R1  f ü r   1  b i s  4   C-Atome  e n t h a l t e n -  

de  A l k y l e n g r u p p e n ,   R2  f ü r   1  b i s   20  C-Atome  e n t h a l t e n d e   A l -  

k y l e n g r u p p e n   und  n  f ü r   0  b i s   50  s t e h e n ,   d u r c h   U m s e t z e n  

von  Ä t h e r d i a m i n e n   der   a l l g e m e i n e n   F o r m e l   ( I I )  

in   der   R1,  R2  und  n  d ie   oben  a n g e g e b e n e n   B e d e u t u n g e n   h a b e n ,  
mi t   E p i c h l o r h y d r i n   be i   e r h ö h t e r   T e m p e r a t u r   mit   V o r t e i l   um-  
s e t z e n   kann ,   wenn  man  z u n ä c h s t   ( I I )   mi t   2 , 4   b i s  7   Mol  

E p i c h l o r h y d r i n   je  Mol  ( I I )   be i   T e m p e r a t u r e n   von  25  b i s   40°C  

in   G e g e n w a r t   von  m i n d e s t e n s   0 ,5   Gew.%,  b e z o g e n   au f   d i e  

Menge  an  ( I I )   W a s s e r   u m s e t z t   und  das  R e a k t i o n s g e m i s c h   d a n n  

mi t   de r   zu r   Menge  des  e i n g e s e t z t e n   E p i c h l o r h y d r i n s   m i n d e -  

s t e n s   g l e i c h e n   m o l a r e n   Menge  A l k a l i   be i   T e m p e r a t u r e n   u n -  
t e r   50°C  v e r s e t z t .   Je  n a c h  d e r   e i n g e s e t z t e n   Menge  d e s  

E p i c h l o r h y d r i n s   w e r d e n   2,  3  o d e r   a l l e ' A m i n - W a s s e r s t o f f -  
a tome  der   Ä t h e r d i a m i n e   ( I I )   d u r c h   2 , 3 - E p o x y p r o p y l - G r u p p e n  

s u b s t i t u i e r t ,   und  d ie   G l y c i d y l v e r b i n d u n g e n   f a l l e n   im  a l l -  

g e m e i n e n   a l s   Gemische   an.  Von  den  G l y c i d y l ä t h e r a m i n e n  

d e r  a l l g e m e i n e n  F o r m e l   (I)  s i n d   d ie   T e t r a g l y c i d y l ä t h e r -  
amine  von  b e s o n d e r e m   I n t e r e s s e .   In  i h n e n   b e d e u t e t   X  a u s -  
s c h l i e ß l i c h   den  2 , 3 - E p o x y p r o p y l r e s t  u n d  



R1  s t e h t   v o r z u g s w e i s e   f ü r   2  b i s   3  C-Atome  e n t h a l t e n d e  

A l k y l e n g r u p p e n ,   i n s b e s o n d e r e   f ü r   T r i m e t h y l e r g r u p p e n ,   R2 

v o r z u g s w e i s e   f ü r   2  b i s   6  C-Atome  e n t h a l t e n d e   A l k y l e n g r u p  

pen,   i n s b e s o n d e r e   f ü r   den  Ä t h y l i d e n - ,   T r i m e t h y l e n - ,  

T e t r a m e t h y l e n - ,   P e n t a m e t h y l e n -   u n d / o d e r   H e x a m e t h y l e n r e s t ,  
und  n  f ü r   a v o r z u g s w e i s e   0  b i s   15.  G e e i g n e t e   Ä t h e r d i a m i n e  

( I I )   zur   H e r s t e l l u n g   de r   G l y c i d y l ä t h e r a m i n e   (I)   s i n d   b e i -  

s p i e l s w e i s e   4 , 7 , 1 0 - T r i o x a t r i d e c a n - 1 , 1 3 - d i a m i n ,   4 , 7 - D i -  

o x a d e c a n - 1 , 1 0 - d i a m i n ,   4 , 9 - D i o x a d o d e c a n - 1 , 1 2 - d i a m i n ,   4 - O x a -  

h e p t a n - 1 , 7 - d i a m i n   und  4 , 1 1 - D i o x a t e t r a d e c a n - 1 , 1 4 - d i a t m i n ,  
4 - O x a h e p t a n - 1 , 7 - d i a m i n ,   4 , 1 1 - D i o x a t e t r a d e c a n - 1 , 1 4 - d i a m i n  

und  das  Ä t h e r a m i n   der   a l l g e m e i n e n   F o r m e l   H2NC3H6C(C4H8O)9'  

C3H6NH2. 

Bei   der   Umse tzung   der   Ä t h e r a m i n e   ( I I )   mit   E p i c h l o r h y d r i n  
a r b e i t e t   man  im  a l l g e m e i n e n   be i   T e m p e r a t u r e n   von  25  b i s   4 0 ,  

v o r z u g s w e i s e   b e i   30  b i s   35°C  in  G e g e n w a r t   von  S p u r e n  
W a s s e r .   Im  a l l g e m e i n e n   s o l l e n   m i n d e s t e n s   etwa  0 , 5 ,   i n s b e -  

s o n d e r e   1  %  W a s s e r ,   b e z o g e n   auf   d ie   Menge  des  t h e r a m i n s  

( I I )   z u g e g e n   s e i n   und  die   T e m p e r a t u r   s o l l   50°C  n i c h t   e r -  

r e i c h e n ,   um  d ie   B i l d u n g   u n e r w ü n s c h t e r   P o l y k o n d e n s a t i o n s -  

p r o d u k t e   zu  v e r h i n d e r n .   Es  ha t   s i c h   a l s   v o r t e i l h a f t   e r w i e -  

sen ,   d ie   Umse t zung   des  E p i c h l o r h y d r i n s   in  e inem  L ö s u n g s -  

m i t t e l ,   v o r z u g s w e i s e   in  m e i s t   1  b i s   3  C-Atome  a u f w e i s e n -  

den  A l k a n o l e n   wie  M e t h a n o l ,   Ä t h a n o l ,   I s o p r o p y l a l k o h o l  
o d e r   n - P r o p y l a l k o h o l   ode r   auch   in   Wasse r   ode r   G e m i s c h e n  

aus  Wasse r   und  A l k a n o l e n   der   g e n a n n t e n   Art   d u r c h z u f ü h r e n ,  
wobei   d ie   K o n z e n t r a t i o n   des  E p i c h l o r h y d r i n s   in  dem  L ö -  

s u n g s m i t t e l   in   w e i t e n  G r e n z e n   v a r i i e r t   w e r d e n   kann .   M e i s t  
l i e g t   s i e   z w i s c h e n   0,1  und  25  %,  v o r z u g s w e i s e   z w i s c h e n  0 , 5  

und  5  Gew.%,  b e z o g e n   auf   d ie   L ö s u n g .   Zu  der   Lösung   d e s  

E p i c h l o r h y d r i n s   w i rd   be i   dem  b e v o r z u g t e n   V e r f a h r e n   d a s  

Ä t h e r d i a m i n   ( I I ) ,   g e g e b e n e n f a l l s   in  Form  s e i n e r   L ö s u n g ,  
in   e inem  L ö s u n g s m i t t e l   de r   g e n a n n t e n   A r t ,   d . h .   e i n e m  



A l k a n o l   u n d / o d e r   Wasse r   z u f l i e ß e n   l a s s e n ,   wobei   m e i s t   g e -  
k ü h l t   w i r d .   Die  Zugabe  der  v o r z u g s w e i s e   w ä ß r i g e n   A l k a l i -  

l a u g e ,   d e r e n   K o n z e n t r a t i o n   an  A l k a l i ,   b e z o g e n   auf   d i e  

L a u g e ,   m e i s t   z w i s c h e n   10  und  50,  v o r z u g s w e i s e   z w i s c h e n  

30  und  45  Gew.%  l i e g t ,   e r f o l g t   v o r z u g s w e i s e ,   wenn  das  E p i -  
c h l o r h y d r i n   p r a k t i s c h   v o l l s t ä n d i g   mit   dem  Ä t h e r a m i n   a u s -  
r e a g i e r t   h a t .   Dabe i   w i rd   d ie   R e a k t i o n s t e m p e r a t u r ,   g e g e b e n e n -  
f a l l s   d u r c h   K ü h l u n g ,   u n t e r   50°C,  v o r z u g s w e i s e   z w i s c h e n   0 °  

und  400,  i n s b e s o n d e r e   z w i s c h e n   20  und  30°C  g e h a l t e n .   B e i  
der   U m s e t z u n g   der   Ä t h e r a m i n e   ( I I )   mit   E p i c h l o r h y d r i n   e n t -  
s t e h e n   im  R e a k t i o n s g e m i s c h   dei   e n t s p r e c h e n d e n   N - C h l o r h y -  
d r i n e ,   d i e   im  a l l g e m e i n e n   n i c h t   i s o l i e r t   w e r d e n ,   und  a u s  
denen   dann  u n t e r   der   E i n w i r k u n g   der   A l k a l i l a u g e   u n t e r   A b -  

s p a l t u n g   von  HCl  d ie   e n t s p r e c h e n d e n   G l y c i d y l v e r b i n d u n g e n  
e n t s t e h e n .  

Aus  dem  R e a k t i o n s g e m i s c h   können   d ie   G l y c i d y l ä t h e r a m i n e   b e i -  

s p i e l s w e i s e   u n t e r   V e r w e n d u n g   v o n f l ü s s i g e n   K o h l e n w a s s e r -  

s t o f f e n ,   wie  B e n z o l ,   P e n t a n   o d e r   T o l u o l   ode r   von  Ä t h e r n ,  

wie  D i ä t h y l ä t h e r   und  D i i s o b u t y l ä t h e r   e x t r a h i e r t   w e r d e n .  

Aus  dem  E x t r a k t   k ö n n e n   d ie   G l y c i d y l ä t h e r a m i n e   nach   dem 

T r o c k n e n   b e i s p i e l s w e i s e   d u r c h   Abdampfen  des  E x t r a k t i o n s -  

m i t t e l s   ( Ä t h e r   o d e r   K o h l e n w a s s e r s t o f f )   a l s   R ü c k s t a n d   g e -  

wonnen  w e r d e n .   I h r e   A u s b e u t e ,   b e z o g e n   auf   das  e i n g e s e t z t e  
Ä t h e r d i a m i n   ( I I ) ,   l i e g t   im  a l l g e m e i n e n   z w i s c h e n   50  u n d  

80  %  der   T h e o r i e   und  d i e   P r o d u k t e   können   bei   T e m p e r a t u r e n  

b i s   20°C,  i n s b e s o n d e r e   u n t e r   Z u s a t z   ü b l i c h e r   S t a b i l i s i e -  

r u n g s m i t t e l ,   p r a k t i s c h   u n z e r s e t z t   m e h r e r e   Wochen  g e l a g e r t  

w e r d e n .   Für   die   L a g e r u n g   i s t   es  von  V o r t e i l ,   d ie   G l y c i d y l -  
ä t h e r a m i n e   a l s   Lösung   in   D i o x a n   ode r   Ä t h y l e n g l y k o l d i m e t h y l -  

ä t h e r   a u f z u b e w a h r e n .  

Nach  dem  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n   wurden   z .B.   f o l g e n d e  

T e t r a g l y c i d y l ä t h e r a m i n e   h e r g e s t e l l t :  



T e t r a g l y c i d y l - 4 , 7 - d i o x a d e c a n - 1 , 1 0 - d i a m i n  

( P o x i d - 0 :   1 5 . 5  % ,   T h e o r i e   15,8   %) 

T e t r a g l y c i d y l - 4 1 9 - d i o x a d o d e c a n - 1 , 1 2 - d i a m i n  
( E p o x i d - 0 :   14 ,6   %,  T h e o r i e :   14 ,8   %) .  

A l l e   w e i t e r e n   T e t r a g l y c i d y l a m i n e   ( s i e h e   T a b e l l e )   w u r d e n  

n u r   a l s   R o h p r o d u k t e   mit   ca.  70 %  G e h a l t   an  H a u p t k o m p o n e n t e  
e r h a l t e n   und  n i c h t   in   d ie   E i n z e l k o m p o n e n t e n   a u f g e t r e n n t .  

Die  G l y c i d y l ä t h e r a m i n e   s i n d   im  a l l g e m e i n e n   n i e d r i g v i s k o s e  
f a r b l o s e   b i s   h e l l g e l b e   ö l e .   S ie   s i n d   in   v i e l e n   o r g a n i s c h e n  
L ö s u n g s m i t t e l n ,   z .B.   in  B e n z o l ,   T o l u o l ,   T e t r a h y d r o f u r a n ,  

D i o x a n ,   M e t h y l a l k o h o l ,   Ä t h y l a l k o h o l ,   C y c l o h e x a n o n   und  D i -  

m e t h y l f o r m a m i d   l e i c h t   l ö s l i c h .   Außerdem  s i n d   die   G l y c i d y l -  
ä t h e r a m i n e   m e i s t   w a s s e r l ö s l i c h ,   i n s b e s o n d e r e   s o w e i t   i h r e  

K o h l e n s t o f f z a h l   im  R e s t   R2  n i c h t   ü b e r   2  l i e g t .   Sie  r e a g i e -  

ren   mit   Amino- ,   A l k o h o l - ,   C a r b o n s ä u r e - ,   A n h y d r i d -   und  P h e -  

n o l g r u p p e n .   Sie   e i g n e n   s i c h   b e i s p i e l s w e i s e   a l s   V e r n e t z e r  
f ü r   c o r e a k t i v e   Gruppen   a u f w e i s e n d e   P o l y m e r i s a t e   und  ü b e r -  

t r e f f e n   d a b e i   d i e   s i c h   von  p r i m ä r e n   a l i p h a t i s c h e n   A m i n e n  

a b l e i t e n d e n   D i g l y c i d y l a m i n e ,   wie  n - B u t y l - b i s - g l y c i d y l -  
amin .   Außerdem  k ö n n e n   s i e   a l s   M i t t e l   f ü r   d ie   R e g u l i e r u n g  
de r   K o n s i s t e n z   von  S i e b d r u c k f a r b e n ,   i n s b e s o n d e r e   auf   B a -  

s i s   von  Ä t h y l e n g l y k o l ,   e i n g e s e t z t   w e r d e n .  

Die  neuen   a l i p h a t i s c h e n   T e t r a g l y c i d y l ä t h e r a m i n e   s i n d   im  

V e r g l e i c h   zu  den  a r a l i p h a t i s c h e n   T e t r a g l y c i d y l ä t h e r a m i n e n  

der   US-PS  3  312  664  w e s e n t l i c h   r e a k t i o n s f ä h i g e r   und  w e -  
s e n t l i c h   w e n i g e r   l i c h t e m p f i n d l i c h .   Außerdem  ü b e r t r e f f e n  

s i e   d ie   T e t r a g l y c i d y l v e r b i n d u n g e n   der   US-PS  3  312  6 6 4  

in   i h r e r   W a s s e r l ö s l i c h k e i t ,   was  bei   v i e l e n   R e a k t i o n e n  

von  V o r t e i l   i s t .  



D i e   in   den  f o l g e n d e n   B e i s p i e l e n   a n g e g e b e n e n   T e i l e   s i n d   G e -  

w i c h t s t e i l e .   Die  d a r i n   a n g e g e b e n e n   V o l u m e n t e i l e   v e r h a l t e n  
s i c h   dazu  wie  L i t e r   zu  K i l o g r a m m .  

B e i s p i e l   1 

In  e inem  R e a k t i o n s g e f ä ß ,   das  mit   T h e r m o m e t e r ,   Z u l a u f g e f ä ß  
und  R ü h r e r   a u s g e s t a t t e t   i s t ,   l e g t   man  e i n   Gemisch   v o n  
378  T e i l e n   E p i c h l o r h y d r i n   und  50  V o l u m e n t e i l e n   W a s s e r   v o r .  
Man  k ü h l t   von  außen   mit   E i s w a s s e r   und  d o s i e r t   240  T e i l e  
4 , 7 , 1 0 - T r i o x a t r i d e c a n - 1 , 1 3 - d i a m i n   ( R e i n h e i t s g r a d   91  %) 
d a r a r t   zu,  daß  d ie   T e m p e r a t u r   des  R e a k t i o n s g e m i s c h e s   z w i -  

s c h e n   30  und  35°C  b l e i b t .   Bei  d i e s e r   T e m p e r a t u r   r ü h r t   man 
n a c h   Zugabe  des  D i a m i n s   noch   4  S t u n d e n   n a c h ,   b i s   der   G e h a l t  

an  E p o x i d - S a u e r s t o f f   de r   R e a k t i o n s l ö s u n g   u n t e r   0 ,4   %  g e -  
s u n k e n   i s t . . M a n   v e r d ü n n t   dann  mi t   200  V o l u m e n t e i l e n   I s o -  

p r o p a n o l   und  g i b t   i n s g e s a m t   400  V o l u m e n t e i l   50  %ige  w ä ß -  

r i g e   N a t r o n l a u g e   im  V e r l a u f   e i n e r   h a l b e n   S t u n d e   be i   20  b i s  
25°C  zu.  Man  r ü h r t   a n s c h l i e ß e n d   noch   2  S t u n d e n ,   s a u g t   v o n  

a u s g e f a l l e n e m   N a t r i u m c h l o r i d   ab  und  e x t r a h i e r t   z w e i m a l  

mi t   je  500  V o l u m e n t e i l e n   T o l u o l .   Die  v e r e i n i g t e n   T o l u o l -  

E x t r a k t e   werden   ü b e r   K a l i u m h y d r o x i d ,   dann  ü b e r   M a g n e s i u m -  
s u l f a t   g e t r o c k n e t .   Von  den  g e t r o c k n e t e n   E x t r a k t e n   w i r d  

das  T o l u o l   u n t e r   v e r m i n d e r t e m   Druck  be i   60°C  a b g e d a m p f t .  

Als  R ü c k s t a n d   e r h ä l t   man  322  T e i l e   e i n e s   G e m i s c h e s   a u s  

N - G l y c i d y l - V e r b i n d u n g e n   des  4 , 7 , 1 0 - T r i o x a t r i d e c a n - 1 , 1 3 -  

d i a m i n s ,   da s ,   wie  s i c h   a u s  d e n   Angaben  ü b e r   den  P o x i d g e -  
h a l t   in   de r   f o l g e n d e n   T a b e l l e   e r g i b t ,   ü b e r w i e g e n d   aus  T e -  

t r a g l y c i d y l - 4 , 7 , 1 0 - t r i o x a t r i d e c a n - 1 1 1 3 - d i a m i n   b e s t e h t .  

B e i s p i e l e   2  b i s   6  

Man  a r b e i t e t   wie  in   B e i s p i e l   1  a n g e g e b e n ,   wobei   man  g l e i c h -  

f a l l s   j e w e i l s   je  Mol  der   in   de r   T a b e l l e   a n g e g e b e n e n   Ä t h e r -  

d i a m i n e   4 ,1  Mol  E p i c h l o r h y d r i n   e i n s e t z t .   Die  E r g e b n i s s e  



s i n d   g l e i c h f a l l s   in   d e r  f o l g e n d e n   T a b e l l e   1  a n g e g e b e n .  





Aus  den  R e a k t i o n s p r o d u k t e n   de r   B e i s p i e l   2  und  3  wurden  ü b e i  

F l ü s s i g k e i t s c h r o m a t o g r a p h i e   ( G e l p e r m e a t i o n )   auf   e i n e r  

M e r k o g e l   O R - P V A - 2 0 0 0 - S ä u l e   mit   T e t r a h y d r o f u r a n   a l s   E l u -  
t i o n s m i t t e l   und  e inem  D i f f e r e n t i a l r e f r a k t o m e t e r   a l s   D e t e k -  
t o r   d ie   e n t s p r e c h e n d e n   T e t r a g l y c i d y l ä t h e r a m i n e   i s o l i e r t .  
Im  R e a k t i o n s g e m i s c h   des  B e i s p i e l s   2  wurden   68  %  T e t r a g l y -  
c i d y l - 4 , 6 - d i o x a d e c a n - 1 , 1 0 - d i a m i n   vom  E p o x i d - O - G e h a l t  
1 5 , 5  %   ( T h e o r i e   15 ,8 )   und  S t i c k s t o f f g e h a l t   6 ,7   %  ( T h e o r i e  
6 ,9   %)  g e f u n d e n ;   30 %  des  P r o d u k t s   b e s t a n d e n   aus  h ö h e r -  

m o l e k u l a r e n   K o m p o n e n t e n ,   d ie   e b e n f a l l s   E p o x i d   e n t h i e l t e n .  
Zur  E p o x i d -   und  S t i c k s t o f f b e s t i m m u n g   wurde  d ie   H a u p t k o m -  
p o n e n t e   ü b e r   p r ä p a r a t i v e   F l ü s s i g k e i t s c h r o m a t o g r a p h i e   i s o -  
l i e r t .  

Nach  dem  a g l e i c h e n   V e r f a h r e n   wurden  aus  dem  P r o d u k t   v o n  
B e i s p i e l   3  

71  %  T e t r a g l y c i d y l - 4 , 9 - d i o x a d o d e c a n - 1 , 1 2 - d i a m i n  

mit   14 ,6  %  E p o x i d - 0   ( T h e o r i e   14,8   %) 
und  6 , 3  %   S t i c k s t o f f   ( T h e o r i e   6 ,5   %) 

i s o l i e r t .  



1.  V e r f a h r e n   zur   H e r s t e l l u n g   von  G l y c i d y l ä t h e r a m i n e n  
de r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l   ( I )  

in   d e r  

X  f ü r   H  u n d / o d e r  mit   m i n d e s t e n s  

je  M o l ,  

R1  f ü r   1  b i s   4  C-Atome  e n t h a l t e n d e   A l k y l e n g r u p p e n ,  
R2  f ü r  1   b i s   20  C-Atome  e n t h a l t e n d e   A l k y l e n g r u p p e n  

u n d  

n  f ü r   0  b i s   50  

s t e h e n ,   d u r c h   U m s e t z e n   von  Ä t h e r d i a m i n e n   de r   a l l g e m e i -  

nen  F o r m e l   ( I I )  

in   d e r   R1,  R2  und  n  d i e   oben  a n g e g e b e n e n   B e d e u t u n g e n  

h a b e n ,   mi t   E p i c h l o r h y d r i n   be i   e r h ö h t e r   T e m p e r a t u r ,  
d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  z u n ä c h s t   ( I I )   mi t   2 , 4   b i s  

7 ,0   Mol  E p i c h l o r h y d r i n   je  Mol  ( I I )   be i   T e m p e r a t u r e n  

von  25  b i s   40°C  in  G e g e n w a r t   von  m i n d e s t e n s   0 ,5   Gew.%, 

b e z o g e n   au f   d ie   Menge  an  ( I I ) ,   W a s s e r   u m g e s e t z t   u n d  

das  R e a k t i o n s g e m i s c h   dann  mi t   d e r   zu r   Menge  des  e i n -  

g e s e t z t e n   E p i c h l o r h y d r i n s   m i n d e s t e n s   g l e i c h e n   m o l a r e n  

Menge  A l k a l i   be i   T e m p e r a t u r e n   u n t e r   50oC  v e r s e t z t   w i r d .  



2 .   G l y c i d y l ä t h e r a m i n e   der   a l l g e m e i n e n   Fo rme l   ( I ) ,   in  d e r  
X  a u s s c h l i e ß l i c h   f ü r  

R1  f ü r   2  b i s   3  C-Atome  e n t h a l t e n d e   A l k y l e n g r u p p e n ,  
R2  f ü r   2  b i s   6  C-Atome  e n t h a l t e n d e   A l k y l e n g r u p p e n  

u n d  

n  f ü r   0  b i s   15 
s t e h e n .  




