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ISradimas priskiriamas naujiems junginiams, kuriy bendra formuleé !:

Ts
R, - NI - CH,CH - COOX 0

A-R,

kurioje: Ry yra sociojo arba nesociojo alkilo radikalas arba alkoksilo radikalas, turintis 1-22 anglies atomus,
gerau 12-18 anglies atomy,
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R, yra alkilo radikalas, turintis 1-18 anglies atomy, sociojo arba nesoéiojo karboksialklio radikalas, turintis 3-4
anglies atomus, karboksifenilo radikalas arba karboksilo radikalas (-COOH),

Rj yra vandenilis arba CH,

X yra vandenilis, $arminis metalas, Zemés $arminis metalas, amonis, alkilamonis arba alkanolamonis ir

A yra a) C=0, b) SO,, ¢} -CONH- arba d) alkileno radikalas, turintis 0-3 anglies atomus,

pasizymintiems emulguojanciomis ir pavir$iaus aktyviomis savybémis, ir siGloma juos panaudoti ody ir kailiy
hidrofobizacijai.
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Iiradimas yra skirtas N,N-dipakeistoms [B-aminopropano rigstimas, kurios
pasizymi hidrofobizuojan¢iomis savybémis ir yra skirtos ody ir kailiy impregnavimui, bei
Siy rigsciy gavimo budui.

Alkilaminopropano  rugtys, alkilaminodipropano  rig8tys ir  acilintos
alkilaminopropano rigdtys yra Zinomos. PavyzdZiui, JAV patente Nr. 2.462.012 yra
apraSytas N-alkilaminopropano riig§¢iy gavimas ir jy, kaip detergenty, emulgikliy ir puty
stabilizatoriy, panaudojimas. Oleino riigities sarkozidas bei oleilaminopropano ragstis,
kaip hidrofobizuojangios priemonés, siiilomos panaudoti ody impregnavimui. Taciau Siy
junginiy panaudojimo minétam tikslui trikumas yra tas, kad jais apdorotos odos pasizymi
dideliu vandens sugerimu.

Sio i§radimo tikslas yra surasti medZiagas, kurios pasizyméty geresnémis savybémis
vandens sugérimo ir ody isilginio lenkimo aspektu.

Minétas tikslas pasiekiamas, naudojant medZiagas, kuriy bendra formule I:

lllg
R; - N - CH;CH - COOX M
A-R,
kurioje: R; yra so&iojo arba neso¢iojo alkilo radikalas arba alkoksialkilo radikalas, turintis
1-22 anglies atomus, geriau 12-18 anglies atomy,

R, yra alkilo radikalas, turintis 1-18 anglies atomy, soiojo arba nesociojo karbok-
sialkilo radikalas, turintis 3-4 anglies atomus, karboksifenilo radikalas arba kar-
boksilo radikalas (-COOH),

R; yra vandenilis arba CHs,

X yra vandenilis, Sarminis metalas, Zemés Sarminis metalas, amonis, alkilamonis
arba alkanolamonis ir
A yra a) C=0, b) SO,, ¢) -CONH- arba d) alkileno radikalas, turintis 0-3

anglies atomus.

N-alkilaminopropano rigstys, apraSytos JAV patente Nr.2.468.012, yra gaunamos,
prijungiant pirminius aminus prie akrilo riigsties esteriy ir hidrolizuojant gautus N-

alkilaminopropano riigsties esterius iki atitinkamy rugsciy arba drusky.
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VFR paraiSkoje patentui Nr.2054649 apraSomos N-acil-N-alkilaminopropano
riigdtys, kurios gaunamos, veikiant aminus akrilo riigSties dariniais, butent, akrilo riigsties
esteriais, akrilonitrilu arba akrilamidu, ir toliau vykdant reakcijg su anhidridais.
Paskutinéje sintezés stadijoje funkcinés grupés - esterio, nitrilo ir amido - hidrolizuojamos
iki rigsties. Gaunami produktai yra tirpalai vandenyje arba vandens ir alkoholio miSinyje.

Sie Zinomi gavimo biidai turi eil¢ trikumy: '

Pagal gavimo biida reikalingoje hidrolizés stadijoje galima gauti produktus, tik
tirpale, o norint gauti 100 %-n¢ medZiagg, reikia papildomy technologiny stadijy.
Sudarius Zelatinuojancias struktiiras, galima gauti vandenyje tik pastos konsistencijos 20-
30 % tirpalus. Tik panaudojus kartu ir alkoholius, o tai yra nenaudinga, koncentracija gali
padidéti apytikriai 50 %. Kadangi hidroliz€ vyksta labai Sarmin¢je terpéje, neutralizavus
iki pH nuo 5 iki 8, produktai, placiai naudojami, pavyzdZiui, tekstiléje, turi didelius drusky
kiekius, kurios daZnai yra nepageidautinos.

Naudojant kietus alkilaminus, prijungima prie akrilo rigsties dariniy reikia atlikti
auk§tose temperatiirose (auk3Giau alkilamino lydymosi temperatiiros),o tai, esant
reaktingiems akrilo rligties dariniams, pagreitina nepageidauting Saluting diadukty
susidarymo reakcijg. Vykstant §iai $alutinei reakcijai, antra akrilo ragsties darinio
molekulé jungiasi prie jau susidariusio N-alkilaminopropano rugsties darinio, susidarant
tretiniam aminui, kuris jau nebegali acilintis sekancioje sintezés stadijoje.

Pagaliau, trikumas yra taip pat ir akrilo riigSties esterio arba akrilonitrilo
lickamyjy kiekiy kvapas produkte, nes jau 0,1 % akrilo riigdties esterio yra gerai
jauciamas.

Taigi, kitas Sio iSradimo tikslas yra gauti produkta, kuris neturi auksiau iSvardinty
trikumy, biitent produkta be nepageidaujamy dideliy kiekiy papildomy drusky ir be
nepageidaujamy Salutiniy produkty.

Netikétai pasirodé, kad alkilaminai 40-130 °C temperatiroje, geriau 70-100 °C
temperatiiroje, gali jungtis pric (met)akrilo riigSties. Nors sumaiSius reakcijos
komponentus susidaro organiné druska, prijungimas baigiasi po 1-4 valandy ir jvyksta
pilnai. Diadukty susidarymo Siomis salygomis nestebima. Tirpiklis nenaudojamas.

Su aminais, kuriy virimo temperatira Zemesné uZ taip vadinamg reakcijos

temperatiirg, reakcija vykdoma pagrindinai po slégiu, pavyzdZiui, autoklave.
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Alkilamino saveika su (met)akrilo rgstimi vyksta pagrindinai ekvimoliniais
kiekiais.

Kaip alkilaminai, turintys formul¢ R;NH;, naudotini, pavyzdZiui, Si¢ pirminiai
aminai: metilaminas, propilaminas, butilaminas, heksilaminas, nonilaminas, decilaminas,
dodecilaminas, tridecilaminas, izotridecilaminas, heksadecilaminas, oktadecilaminas,
propoksipropilaminas,  oktiloksipropilaminas,  oleilaminas,  oleiloksipropilaminas,
laurilaminas, kokosy aliejaus aminas, stearilaminas, lajaus aminas arba aukééiau minéty
aminy miSiniai. Ypa¢ tinkami aminai yra laurilaminas, kokosy alicjaus aminas, lajaus
aminas ir oleilaminas.

Tolesnis  pakeitimas  N-alkil-N-(2-karboksietil)aminuose  acilinimo  atveju
vykdomas, naudojant anhidridus, izocianatus, karboksiliniy riig8¢iy chloranhidridus arba
sulforiigé¢iy chloranhidridus. Acilinimo agentas 50-100 °C temperatiiroje naudojamas
ekvimoliniais kiekiais, esant nedideliam jy pertekliui (apie 5 %).

Reakcija su anhidridais arba izocianatais baigiasi per 1-2 valandas ir gaunami
reikiami N-alkil-N-(2-karboksietil)amidai 100% iSeiga. Naudojant monokarboksiliniy
riigd¢ly anhidridus, pavyzdZiui, acto rigsties anhidridg, gauta ekvivalentiniais kickiais
monokarboksiliné rligstis atskiriama distiliuojant arba perplaunant vandeniu.

Anhidridy pavyzdZiais gali biti: acto rigsties anhidridas, propano rigsties
anhidridas, sviesto rigsties anhidridas, maleino rigsties anhidridas, gintaro ragsties
anhidridas, ftalio riig§ties anhidridas.

Izocianaty  pavyzdZiais gali  bati:  butilizocianatas,  toluenizocianatas,
izopropilizocianatas.

Antroji reakcijos stadija, tai yra acilinimo stadija, taip pat vykdoma, esant
ekvimoliniams reakcijos komponenty kiekiams.

Jei acilinimo reakcija vykdoma karboksilinés riigSties chloranhidridais, tai ragst]
suriSanti priemoné yra sodos milteliai arba tretiniai aminai. Reakcijos metu susidariusig
druskg galima nufiltruoti arba iSplauti vandeniu.

Karboksiliniy rigd¢iy chloranhidridy pavyzdZiais gali biiti: acto riigSties
chloranhidridas, propano riigities chloranhidridas, sviesto rugSties chloranhidridas, o
tinkami squorﬁg§c':iq chloranhidridai yra, pavyzdZiui, metansulforfigities chloranhidridas,

etansulforiigsties chloranhidridas, para-toluensulforiigties chloranhidridas.
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Gautos N-alkilaminopropano rigsties tolesng reakcijg galima taip pat atlikti su
karboksilinémis riigstimis, turindiomis halogeny pakaitus, geriau chloro pakaitus
(pavyzdZiui, su chlorskruzdziy ragstimi, chloracto rtgstimi, chlorpropano ragstimi ir
chlorsviesto rigstimi) arba su (met)akrilo rigstimi.

Naujojo biido déka pavyksta gauti sitlomus iSradime N,N-dipakeistus (-
aminopropano riigSties darinius per dvi stadijas, nesusidarant Salutiniam produktui.
Gaunama 100 % produkto, be tirpiklio.

Neutralizuojant, N,N-dipakeisti 3-aminopropano riigSties dariniai sumaiSomi su
Sarminio metalo hidroksido, Zemés $arminio metalo hidroksido arba amonio hidroksido
vandeniniu tirpalu. Priklausomai nuo koncentracijos ir neutralizacijos agento gaunami nuo
klampaus iki pastos pavidalo vandeniniai tirpalai.

DaZniausiai neutralizuojama organinémis bazémis. Kaip organinés bazes labiausiai
tinka pirminiai, antriniai ir tretiniai aminai, pavyzdziui, alkilaminai ir alkanolaminai. Ypac
tinkami yra etanolaminai ir izopropanolaminai. Neutralizacijos agentg galima naudoti
ekvivalentiniais rugsciai kiekiais arba imant jo maZesnj kieki.

N,N-dipakeisty B-aminopropano riigséiy ir jy drusky dariniai naudojami kaip
emulgikliai ir vilgalai arba kaip odg apsaugojancios pavirSiaus aktyvios medziagos valymo

priemonése. Kita panaudojimo sritis yra miSiniai, skirti suteikti odai hidrofobiniy savybiy.

Neperslampama oda pagrindinai gaunama Siais dviem buidais:

1. UzZpildymas panaSiy | kapiliarus vandenj sugerianCiy pluoSo tarpy
sutankinanciomis medZiagomis.

Vandenyje netirpios medZiagos, kaip, pavyzdZiui, riebalai, parafinai, vaSkas arba
tam tikri polimerai, turi nepageidauting savybe, biitent, turi neigiamos jtakos svarbioms
dévejimui savybéms, tokios kaip laidumas orui ir laidumas garams. Geresni yra tokie
junginiai, kurie sugerdami vandenj iSbrinksta ir tuo paciu duoda odos pluosto iSbrinkimo ir
sutankinimo efekta. Siame bide naudojami produktai priskiriami emulgikliy tipui -
vanduo alyvojé (v/a).

2. Pluosto padengimas hidrofobinémis medzZiagomis.

Emulgikliai, kurie gali sudaryti kompleksinius junginius su daugiavalenciais metaly

jonais (katijonais), gali daugeliu atvejy taip pat jeiti | kompleksinj chromo-kolageno
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junginj ir sukelti hidrofobizacija. Tokie emulgikliai chemiSkai susiriSa su odos pluostu,
paveiktu chrominio ir aliumininio rauginimo, ir dél hidrofobinio padengimo sumazina
vilgumg ir mirkluma. Pasklidimo savybés sumazejimas pasireiskia rutuliuko formos laseliy
susidarymu (vandens atstimimo (hidrofobinis) efektas).

Labai padidéjusiy reikalavimy hidrofobizuotai odai Zinomais hidrofobizacijos
badais beveik negalima pasiekti arba tegalima pasiekti tik kity svarbiy savybiy saskaita.
Virsutiné oda, skirta kasdieniam dévéjimui, dabartiniu metu turi atitikti tokius pat
reikalavimus, kaip ir prie§ keleta mety karinei aprangai skirta oda, ncatsilikti nuo
patogumo dévint, madingo vaizdo ir kt.

D¢l §ios priezasties hidrofobizacija buvo atlickama dviem stadijomis.

Paruostas i§dZiovintas arba i§dirbtas odas galima papildomai apdoroti organiniuose
tirpikliuose itirpintomis  silikoninémis alyvomis. Nepalankiai veikia ir po suvilgymo
reikalinga dZiovinimo temperatiira (90-100 °C), kuri sukelia didelius dydZio nuostolius. Be
to, iskyla didelio kiekio iSmetamy j aplinkg tirpikliy problema.

Racionalios gamybos poZifiriu ypa¢ nepageidautinas yra tas faktas, kad papildomas
apdirbimas reikalauja papildomos darbo stadijos.

Panaudojant sitilomas medziagas, pasickiamas pakankamas jriebinimas ir
pakankama hidrofobizacija ne tik per apdailos stadija, bet ir vienu produktu.

Iiradime sifilomi produktai hidrofobizacijai, kuriy formul¢ I, naudojami arba
tiesiog nepilnai neutralizuotoje formoje, kaip maZai vandens turintis produktas daugeliu
atveju pastos pavidalo, arba neneutralizuoti. Daugeliu atvejy pastos pavidalo produktai
tirpinami angliavandeniliuose ir/arba chlorpakeistuose angliavandeniliuose, reikalui esant,
naudojant tirpiklius, ir po to bent dalinai neutralizuojami. Tam tikslui naudojamos bazcs,
ypaé pirminiai, antriniai ir tretiniai aminai ir alkanolaminai, o taip pat amoniako ir
Sarminiy metaly hidroksidy vandeniniai tirpalai.

Naudojama 0,1-25, daZniausiai 1-25 masés %, iSradime sitlomo junginio,
skai¢iuojant pagal nudroZtos odos arba §lapio kailio svorj, esant pH 4-9, po to pH
maZinamas iki 3,5-5,0 ir, esant reikalui, fiksuojama 2-, 3- ir 4-valen¢io metalo druskomis.

Iiradime siiilomas naudojamas hidrofobizacijai produktas turi (priklausomat nuo
tikslo) 5-80 masés %, daZniausiai 10-70 masés % I bendros formulés junginiy ir, esant

reikalui, 20-70 masés %, dazniausiai 30-60 masés % chlorpakeisty angliavandeniliy, esant



6 LT 3805 B

reikalui, su tirpikliais, tokiais kaip auk3tai verdantys oksosintezés produktai, o likusioji
dalis iki 100 % yra vanduo.

Nors naudojant tik vienus iSradime siilomus junginius pasickiamas puikus
jriebinimas ir puiki hidrofobizacija, iSradime sifilomas hidrofobizacijos priemones galima
naudoti ir kartu su Zinomomis priemonémis jriebinimui ir/arba su hidrofobizacijos
priemonémis, tokiomis kaip nepilnai esterintos fosforo rugstys, oleino rugsties silikono
sarkozidas ir/arba (chlor)parafinai.

Jeigu naudojamos nepilnai esterintos fosforo riigdtys, tai pirmenybe teikiama
rigstims, nepilnai esterintoms alkoholiais, turin¢iais grandinés ilgi nuo Cs iki Ca,
dazniausiai nuo Cy¢ iki Cis, kurie, esant reikalui, gali buti oksietilinti, imant jas tokiais
kickiais: nuo 0,5 iki 30 masés %, daZniausiai 1-20 masés % (skaiCiuojant 100 g
hidrofobizacijos priemones).

Bendra riigiéiy fosforo riigities esteriy panaudojimg galima realizuoti, naudojant
juos kartu su iSradime siilomais junginiais, praskiedZiant ir po to neutralizuojant kartu su
pastaraisiais. Gali biiti naudojami ir neutralios formos fosforo riigsties esteriai. Fosforo
riigities esterius siiloma panaudoti tuo atveju, jeigu reikia, pavyzdZiui, sumaZinti
ekstrahuojamy riebaly kieki; tai yra svarbu ody, skirty drabuZiams, atveju, nes pagereja jy
atsparumas cheminiam valymui.

Kai kartu su iSradime siilomais junginiais naudojamos silikonines alyvos, jy kiekiai
yra tokie: nuo 0,5 iki 80 masés %, daZniausiai 1-20 maseés % (skaiCiuojant 100 g
hidrofobizacijos priemoniy miSinio).

Kaip silikonines alyvas galima naudoti komercinius polisiloksanus, biitent, dimetil-
arba metilfenilpolisiloksang. Tinkamiausios klampumy ribos yra nuo 100 iki 500 mPa.s.
Be to, silikoniné alyva su iSradime sitilomais junginiais, esant reikalui, naudojama ir kartu
su angliavandeniliais ir/arba su chlorpakeistais angliavandeniliais arba tirpikliais. Silikony
panaudojimas leidZia gauti tam tikrus norimus pavirSinius efektus, kaip pavyzdziui,
suSvelnina odos geraja puse.

Norint labiau padidinti mink3tuma ir pasiekti didesnj jriebinimo laipsnj, galima
taip pat, kaip prieda, naudoti oleino rugsties sarkozida. Tam tikriems efektams gauti
aplamai gallima panaudoti bet kurig i§ nepilnai esterintos fosforo ruigsties, silikonin¢s

alyvos oleino riigsties sarkozido ir iSradime siilomy junginiy kombinacija.
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Oleino riigsties sarkozida kartu su iSradime sifilomais junginiais galima naudoti
tokiais kiekiais: nuo 0,5 iki 50 masés %, dazZniausiai 2-20 masés % (skaiCiuojant 100 g
naudojamo miSinio).

Isradimg paaiskina toliau duodami pavyzdziai.

1 pavyzdys

] kolba su maisikliu, termometru ir griZtamu Saldytuvu patalpinama 534 g (2 mol.)
oleilamino ir Sildoma iki 60 °C. Per 30 min. suladinama 144 g (2 mol.) akrilo rugsties.
Temperatiira pakyla apytikriai iki 90 °C. Po to maiSoma dar 2,5 valandos 90 °C
temperatiiroje. Reakcijos misinys atvésinamas iki 70 °C ir dalimis sumaiSomas su 196 g (2
mol.) maleino riigities anhidrido. Kad pilnai jvykty reakcija, maiSoma 2 val. 70-80 °C
temperatiiroje. Gaunamas N-oleil-N-(2-karboksictil)maleino ragsties monoamidas, kaip
Sviesial ruda pasta.

Rigstinis skaicius 250 mg KOH/g

Liekamasis bazinio azoto kiekis 0,2 mmol./g.

Neutralizacijai 80 °C temperatiiroje, maiSant, sulaSinama 122 g (2 mol.)

monoetanolamino.

2 pavyzdys
Analogiskai 1 pavyzdziui 269 g (1 mol.) stearilamino prijungiama prie 72 g (1 mol.)
akrilo riigsties, ir reakcijos miSinys veikiamas 98 g (1 mol.) maleino rtgsties anhidrido.
Gautas N-stearil-N-(2-karboksietil) maleino ragsties monoamidas sukietéja kambario
temperatliroje j Sviesiai rudg pastg.
Rigstinis skaicius 251 mg KOH/g.
Liekamasis bazinio azoto kiekis 0,32 mmol./g.

Neutralizuojama 100 °C temperatiiroje 35,5 g (0,5 mol) izopropanolamino.

3 pavyzdys
Analogiskai 1 pavyzdZiui 486 g (2,0 mol) lauriloksipropilamino prijungiama prie

144 g (2 mol.) akrilo ragsties, ir reakcijos miSinys veikiamas 196 g (2,0 mol.) maleino
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rigsties anhidrido. N-lauriloksipropil-N-(2-karboksietil)maleino riigSties monoamidas
sukietéja kambario temperatiiroje j tamsiai rudg nelabai skaidrig pastg.
Rigstinis skaicius 265 mg KOH/g.

Liekamasis bazinio azoto kiekis 0,3 mmol/g.

4 pavyzdys
Analogiskai 1 pavyzdZiui 785 g kokosy aliejaus amino (3,72 mol.) (bazinio azoto
kiekis: 4,74 mmol/g) prijungiama prie 268 g (3,72 mol.) akrilo riigdties, ir reakcijos

produktas veikiamas 364,8 g (3,72 mol.) maleino riigSties anhidrido. Gaunama raudonai

ruda labai klampi alyva.
Rugstinis skaicius 290 mg KOHy/g.
Lickamasis bazinio azoto kiekis 0,25 mmol./g.

Neutralizavimui 80 °C temperatiiroje, mai$ant, sulaSinama 554 g (3,72 mol.)

trietilamino.

5 pavyzdys
Analogiskai 1 pavyzdZiui 101 g (1,0 mol.) heksliamino prijungiama prie 72 g (1,0
mol.) akrilo riigsties, ir reakcijos produktas veikiamas 98 g (1,0 mol.) maleino riigsties

anhidrido. Gaunamas N-heksil-N-(2-karboksietil)maleino riig§ties monoamidas - $viesiai

ruda alyva.
Rugstinis skaiCius 418 mg KOH/g.
Liekamasis bazinio azoto kiekis 0,15 mmol./g.

6 pavyzdys
534 g (2 mol.) oleilamino kolboje su maisikliu, termometru ir griZtamu $aldytuvu
Sildoma iki 60 °C temperatiiros. Per 30 min. suladinama 172 g (2 mol.) metakrilo ragsties.
Temperatiira pakyla apytikriai iki 85 °C. Kad pilnai jvykty reakcija, misinys maiSomas 3
val. 100 °C temperatiiroje. Nustacius pirmines bazes, jvertinama ar pilnai jvyko reakcija.
Po to atvésinama iki 70 °C temperatiiros ir sula§inama 204 g (2 mol.) acto riigsties
anhidrido 70-80 °C temperatiiroje. Praéjus dar 2 valandoms, susidariusi acto riigstis

nugarinama vakuume 20 mbary slégyje. Gaunamas N-oleil-N-(2-karboksi-2-metiletil)acet-
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amidas - ruda, skaidri alyva.
Ragstinis skiacius 139 mg KOH/g.
Liekamasis bazinio azoto kiekis 0,1 mmol./g.
Neutralizuojama 80 °C temperatiroje 112,2 g (2 mol.) KOH, istirpinto 2402 g

vandens. Gaunamas vandeninis tirpalas, turintis 25 % kietos medZiagos.

7 pavyzdys
AnalogiSkai 1 pavyzdZiui 267 g (1,0 mol.) oleilamino prijungiama prie 72 g (1.0
mol.) akrilo ragsties. Po to 90 °C temperatiroje pridedama dalimis 148 g (1,0 mol.) ftalio

rigSties anhidrido ir maiSoma 3 valandas 100 °C temperatiroje. N-oleil-N-(2-

karboksietil)-
ftalio rigSties monoamidas yra geltonai ruda pasta.
Riigstinis skaicius 225 mg KOH/g.
Liekamasis bazinio azoto kiekis 0,5 mmol./g.
8 pavyzdys

AnalogiSkai 1 pavyzdZiui 267 g oleilamino prijungiama prie 72 g akrilo rugsties.
Prijungimo produktas sumaiSomas su 55 g bevandenio natrio karbonato ir apytikriai per 2
valandas 100 °C temperatiiroje sulaS§inama 301 g (1,0 mol.) oleino rigsties chloranhidrido.

Dar po 2 valandy acilinimas baigiamas. Susidariusi valgomoji druska iSplaunama

vandeniu.
Ragstinis skaicius 94 mg KOH/g.
Liekamasis bazinio azoto kiekis 0,1 mmol./g.

9 pavyzdys
AnalogiSkai 6 pavyzdZiui 267 g (1,0 mol.) oleilamino prijungiama prie 86 g (1,0
mol.) metakrilo ragsties.
Po prijungimo i reakcijos misinj jpilama 101 g (1,0 mol.) trietilamino ir 70-90 °C
temperatliroje  dalimis pridedama 190,5 g (1,0 mol.) para-toluensulforiigsties

chloranhidrido. Pasibaigus egzoterminei reakcijai, maiSoma 2 valandas 90 °C
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temperatiiroje, po to druska iSplaunama vandeniu. Gaunamas N-oleil-N-(2-karboksi-2-

me-

tiletil)-para-toluensulforiig§ties amidas - tamsiai ruda klampi alyva.

Rugstinis skaicius 99 mg KOH/g.
Liekamasis bazinio azoto kiekis 0 mmol./g.
Infraraudonasis (IR) spektras: C=0 1720cm’

C=C 1620 cm™ (arilo grupé)

SO,  1330ir 1170 cm™.
'H branduoliy magnetinis rezonanas: 7-8 m.d. (aromatiniai protonai)
Neutralizavimui 90 °C temperatiiroje, mai$ant, pridedama 105 g (1,0 mol.)

dietanolamino.

10 pavyzdys
Analogiskai 1 pavyzdziui 267 g (1,0 mol.) oleilamino prijungiama prie 72 g (1,0
mol.) akrilo riigSties.
Po prijungimo pridedama 53 g (0,5 mol.) natrio karbonato milteliy ir sulaSinama
114,4 g (1,0 mol.) metansulforiigities chloranhidrido 110 °C temperatiiroje. Kad pilnai
jvykty reakcija, maiSoma dar 2 valandas 110 °C temperatiroje. Susidariusi druska
iSplaunama vandeniu. Gaunamas N-oleil-N-(2-karboksictil)metansulforugsties amidas -

tamsiai ruda pasta.

Riigstinis skaicius 129 mg KOH/g.
Liekamasis bazinio azoto kiekis 0 mmol./g.
IR spektras: C=0 1730 cm™,
SO,N 1320 ir 1160 cm™.
11 pavyzdys

AnalogiSkai 1 pavyzdziui 267 g (1,0 mol.) oleilamino prijungiama prie 72 g (1,0
mol.) akrilo riigSties.

Po prijungimo pridedama 115 g (1,0 mol.) N-etilmorfolino ir sulaSinama 133 g (1,0
mol.) toluenizocianato 40-50 °C temperatiroje. Palaikoma dar 1 valandg ir gaunamas

N-oleil-N-(2-karboksietil)-N-toluenkarbamidas - ruda alyva.
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Riigstinis skaicius 89 mg KOH/g.
IR spektras: C=0 (ragsties) 1720 cm’,
N-C=0 1660 ir 1560 cm™,

C=C (arilo grupe) 1590 ir 1610 cm™.

12 pavyzdys ,
Analogiskai 1 pavyzdziui 267 g (1,0 mol.) oleilamino prijungiama prie 72 g (1,0
mol.) akrilo riigSties.
Po prijungimo pridedama 115 g (1,0 mol) N-etilmorfolino ir 40-50 °C
temperatiroje sulasinama 99 g (1,0 mol.) n-butilizocianato. Palaikoma dar 1 valandg ir

gaunamas N-oleil-N-(2-karboksietil)-N-butilkarbamidas - Sviesiai ruda alyva.

Ragstinis skaicius 96,4 mg KOH/g.
IR spekiras: C=0 (riigsties) 1720 cm™,
N-C=0 1620 ir 1540 cm™.
13 pavyzdys

Analogiskai 1 pavyzdZiui sudedama 204 g (0,6 mol.) oleilaminopropano ragsties, 70
g chloracto riigsties (natrio druska, 0,6 mol.), 54 g vandens, ir 108 g izopropanolio,
pasildoma iki 80 °C ir gaunamas skaidrus tirpalas. ] §j tirpalg per 45 minutes suladinama
106,6 g 45 %-nio natrio Sarmo (1,2 mol.). Reakcijos miSinio klampumas padid¢jo.
MaiSoma dar 4 valandas 80 °C temperatiroje, po to neutralizuojama koncentruota
druskos riigitimi, iSpilama j vandens pertekliy ir i8krenta nuosédos. Produktas (N-oleil-N-
karboksimetilaminopropano riigitis) atskiriamas ir iSdZiovinamas.

Riigstinis skaicius 245 mg KOH/g.

Prijungimo produktas, panaudotas kaip pradiné medZiaga, gaunamas analogiSkai 1

pavyzdZiui i§ oleilamino reakcijos su akrilo riigtimi (ekvimoliniais kiekiais).

14 pavyzdys
Panaudojama 267,5 g oleilamino ir 0,2 g HOME (hidrochinonmonometilo esterio).
Lasinama 3aldant, kad reakcijos temperatiira nevirSyty 70 °C. Jau nuo 80 °C reakcija

vyksta egzotermiskai, ir klampumas labai padidéja. MaZdaug po 10 minuciy 120 °C
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temperatiiroje gaunamas pastos konsistencijos misinys. Po to maiSoma dar 3 val. 140 °C
temperatiiroje. Produktas (N-oleil-N-(2-karboksietil)aminopropano rugstis) turi rugstinj

skaiciy - 253 mg KOH/g.

15 pavyzdys

a) | aparata su mai$ikliu jpilama 13,6 g vandens ir 22,7 g natrio Sarmo (45 %) ir
pasildoma iki apytikriai 50 °C temperatiiros. Po to, maiSant, pridedama 63,7 g N-oleil-N-
(2-karboksietil)maleino riigtics monoamido i§ 1 pavyzdZio ir maiSoma iki homogenincs
konsistencijos.

b) Produktas, gautas a) bidu, panaudojamas Zemiau pateiktoje neperélémpamos
odos gavimo receptiiroje, tiriamas hidrofobinis poveikis:
Oda iS stambiyjy galvijy ody:
Tipas: neper§lampama.
Medziaga: karvés oda, mélynos spalvos, storis po nudroZimo - 2,0 mm.
Procentai skaic¢iuojami pagal nudroZtos odos svor;.
Perplovimas: 300 % vandens 35°C

+0,5 % acto rugsties 1:5% 15 min.
*(1 tario dalis konc. acto rigsties ir 5 tirio dalys vandens)

Plovimo tirpalg iSleisti.

Perplovimas: 300 % vandens 35°C 10 min.
Plovimo tirpalg iSleisti.
Neutralizacija: 150 % vandens 35°C
Dazymas: 2 % neistirpinto natrio formiato 90 min.
Baigiamasis rauginimas: + 2 % nei$tirpinto daZo 15 min.
| + 4 % neistirpinto tanigano QF** 30 min.
+ 12 % neiStirpinto kaStono N 60 min.

esant 8 apsisukimams per naktj

+ 250 % vandens 60 °C 10 min.
Plovimo tirpalg iSleisti.
Hidrofobizacija: 100 % vandens 60 °C
+ 0,5 % amoniako 1:5* 2 min.

*(1 tiirio dalis konc. amoniako ir 5 tiirio dalys vandens)
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+ 6,3 % 15 a pavyzdyje sitilomos hidrofobizacijos 60 min.
priemones 1:5*
*(1 tirio dalis produkto ir 5 tirio dalys vandens)

pH:3,6-4,0
** Firmos Bayer AG, Leverkuzenas, produktas

Plovimo tirpalg iSleisti.

Perplovimas 2 kartus: 300 % vandens 40 °C po 10 min.
Plovimo tirpalg iSleisti.
Fiksavimas: 150 % vandens 40 °C
3 % bauchromo A**, neiStirpinto 60 min.
pH: 42-438

Plovimo tirpalg iSleisti.

Perplovimas 3 kartus: 300 % vandens 20°C po 10 min.
Oda per naktj padZiovinti ant oZio, iStempti, padZiovinti vakuume (80 °C/2 min.)

i3védinti ore, kondicionuoti, suminkstinti, i§lyginti (80 °C/0,5 min.).

Bally penetrometras: (10 % nuosedy)

Permirkimo laikas: >7/>7 val.

Drégmés sugeriamumas, %:

po 7 valandy: 9,9/10,4.

Mezeris:

ISilginiai lenkimai ~ 21924/19207

Dregmeés sugeriamumas, %:

Po iSilginiy lenkimy  8,0/7,1.

16 pavyzdys
Panaudojamas gautas pagal 1 pavyzdj amidas. | aparata su maiSikliu jpilama 30 g
vandens ir 7 g diizopropilamino apie 50 °C temperatiiroje. Prie§ pradedant maiSyti
sudedama organiné fazé, susidedanti i§ 14 g iSradime sitilomo amido, 3,5 g fosforo rugsties
esterio amino druskos (gautos, veikiant alfolj 16-18, riebiyjy alkoholiy miSinio i§ Ciglerio
sintezés, P»Os, moliy santykiu 3:1, diizopropilaminu neutralizacijai) ir 45,6 g
chlorparafino, kurio grandinéje yra 40 % chloro, ir maiSoma iki homogenines

konsistencijos.
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Sis misinys naudojamas Zemiau duotoje procediiroje gaminant odg, skirtg karinei
aprangai:
Oda i§ stambiyjy raguociy ody:
Tipas: oda, skirta karinei aprangai.
MedZiaga: karvés oda, $lapia, mélynos spalvos, storis po nudrozimo: 2,0 mm.
Procentai Skaiéiuojami pagal svorj po nudroZimo.
Perplovimas: 300 % vandens 35°C

0,5 % skruzdZiy riigSties 1:5% 15 min.
*(1 tario dalis konc. riigsties ir 5 tiirio dalys vandens)

Plovimo tirpalg i$leisti.

Neutralizacija: 100 % vandens 35°C
3 % natrio formiato, neiStirpinto 15 min.
pH: 4,4
+ 0,5 % natrio bikarbonato 1:10 90 min.
pH: 4,8.
Plovimo tirpala i§leisti.
Perplovimas: 300 % vandens 30°C 10 min.
Plovimo tirpalg i§leisti.
Baigiamasis rauginimas: 200 % vandens 30°C
1 % dazy 1:20 20 min.
+ 4 % neistirpinto tanigano** (QF) 30 min.
+ 12 % kvebracho, neistirpinto 60 min.
Automatika per naktj
Ramybé/sukimas 15 min./1 min.
+ 200 % vandens 60 °C 20 min.
Plovimo tirpalg iSleisti.
Perplovimas: 300 % vandens 60 °C 10 min.
Hidrofobizacija: 200 % vandens 60 °C

10 % hidrofobizacijos priemoniy i§ 16 pavyzdZio,
praskiesty vandeniu santykiu 1:5 (tiris/tiris) 60 min.

+ 1 % skruzdziy rugsties 1:5*
*(1 tario dalis konc. rugsties ir 5 tlirio dalys vandens)

+ 3 % baichromo** F, neiStirpinto 60 min.
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pH: 3,6 - 3,7.
Plovimo tirpalg iSleisti.
Perplovimas 3 kartus: 300 % vandens 25°C po 10 min.
Plovimo tirpalg iSleisti.
Perskalavimas: vanduo 20°C 10 min.

Oda per naktj padZiovinti ant oZio: iStempti, padZiovinti vakuume (80 °C/3 min.), i¥vedinti
ore, sumink§tinti, i§lyginti (80 °C/5 min.).

Bally penetrometras (10 % nuosédy).

Permirkimo laikas: >420/>420 min.

Drégmeés sugeriamumas, %:

po 7 val. 12/14
Mezeris:
I8ilginiai lenkimai 29787/25971

Drégmeés sugeriamumas, %:

Po i8ilginiy lenkimy 10/12.

17 pavyzdys

a) | aparatg su maisikliu 50 °C temperatiiroje jpilama 30,5 g vandens ir 5,5 g 45 %
natrio Sarmo vandeninio tirpalo. Létai maiSant, sudedama organin€ faze¢, susidedanti is
18 g amido (i 1 pavyzdZio), 40 g aukStai verdanCios mineralineés alyvos ir 6 g
dimetilpolisiloksano, kurio klampumas 350 mPa.s, po to maiSoma iki homogeninés
konsistencijos.

b) Misinys i§ a) dalies naudojamas procese, apraSytame 16 pavyzdyje, ir gaunami
tokie rezultatai:
Bally penetrometras (10 % nuosédy)
Permirkimo laikas: >420/>420 min.
Drégmes sugeriamumas, %:
po 7 val. 7/8
Mezeris:
Kilginiai lenkimai ~ 48123/48316

Drégmeés sugeriamumas, %:
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po isilginiy lenkimy 9/8.

18 pavyzdys

Buvo panaudotas i§radime siilomas amidas i$ 1 pavyzdzio.

] aparatg su maiikliu jpilama 39 g vandens ir 3 g 45 % natrio Sarmo apie 50 °C
temperatiiroje. Po to, létai maiSant, [dedama organiné faze, susidedanti 18 6 g 1 pavyzdzio
amido, 1,6 g oleino riigsties sarkozido, 40 g aukstai verdancios mineralines alyvos ir 5 g
dimetilpolisiloksano, kurio klampumas 35 mPa.s, ir homogenizuojama.

Taip gautas produktas naudojamas procese neperSlampamai odai gauti,
aprasytame 16b pavyzdyje. Gauti tokie rezultatai:

Bally penetrometras (10 % nuosédy).
Permirkimo laikas: >420/>420 min.
Drégmés sugeriamumas, %:

po 7 valandy 9/10
Mezeris:

ISilginiai lenkimai 29885/30147
Drégmés sugeriamumas, %:

Po i8ilginiy lenkimy 14/11,6.

19 pavyzdys

a) | aparata su maisikliu apie 50 °C temperatiiroje jpilama 39 g vandens ir 4 g 45 %
natrio $armo. MaiSant jdedama organin¢ faze, susidedanti iS 12 g 4 pavyzdzio amido, 35 g
aukstai verdandio angliavandenilio, 5 g dimetilpolisiloksano, kurio klampumas 100 mPa.s,
ir 5 g dalinai esterintos fosforo rigsties (alfolio 12-18, po reakcijos su P»Os, moliy santykis
3:1) ir maiSoma iki homogeninés konsistencijos.

b) Panaudojus 16 pavyzdyje apradyta procediira, buvo gauti tokie rezultatai:
Bally penetrometras (10 % nuosédy).
Permirkimo laikas: >7/>7 val.
Drégmes sﬁgeriamumas, %o

po 7 valandy: 13,3/12,0
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Mezeris:
ISilginiai lenkimai  15849/16717
Drégmés sugeriamumas, %:

Po iSilginiy lenkimy ~ 12/8

20 pavyzdys

Naudojamas 13 pavyzdyje apraSytas produktas. | aparatg su maiSikliu jdedama 20 g
Sios medZiagos ir 68,4 g chlorparafino, kurio grandin¢je yra 40 % chloro, maiSoma 100-105
°C temperatiroje iki homogeninés konsistencijos. Atvésinus iki apie 70 °C, | miSinj
neutralizavimui pridedama 11,6 g diizopropilamino.

Sis miinys naudojamas toliau duodamame procese neperSlampamai odai gauti ir
tirlamas jo poveikis:
MedZiaga: karviy odos, mélynos spalvos, storis po nudroZimo - 2 mm.
Procentai skai¢iuojami pagal svorj po nudroZimo.
Perplovimas: 300 % vandens 35°C

0,5 % acto rugsties 1:5 15 min.

Plovimo tirpalg iSleisti.

Neutralizacija: 100 % vandens 35°C
2 % natrio formiato, neistirpinto 15 min.
+ 0,5 % natrio bikarbonato 1:10 90 min.

Plovimo tirpalai - pH: 5,3
Skersinis odos pjivis bromkrezolio Zaliojo:Zydrojo atzvilgiu.

Plovimo tirpalg iSleisti.

Perplovimas: 300 % vandens 30°C 10 min.

Plovimo tirpalg iSleisti.

Dazymas: 100 % vandens 30 °C

Baigiamasis rauginimas: 1 % juody daZy chromo odai TU 141 % 1:20 20 min.
+ 4 % Tanigano QF**, neiStirpinto 30 min.
+ 12 % neistirpinto kvebracho, esant 6 aps./min. per naktj.

Rauginimaé: + 200 % vandens 60 °C 20 min.

Plovimo tirpalg iSleisti.
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Perplovimas: 300 % vandens 60 °C 10 min.

Plovimo tirpala iSleisti.

I—Iidrofobi_zaciia: 100 % vandens 60 °C

Fiksavimas: 8 % hidrofobizacijos priemones 1:4 60 min.
+ 1 % skruzdziy rigsties 1:5 15 min.
+ 3 % baichromo F ' 60 min.

Plovimo tirpalai - pH: 3,6 - 3,7.
Plovimo tirpalg iSleisti.
Perplovimas 3 kartus: 300 % vandens 25°C po 10 min.
Plovimo tirpalg iSleisti.

Oda per naktj padZiovinama ant oZio, i§tampoma, padZiovinama vakuume (80-85
°C, 2 min.), i§védinama ore, sudrékinama, suminkstinama, i$lyginama vakuume (80-85 °C,
30 sek.). Jokiy iSskirtiniy pastebéjimy darby Slapioje bisenoje metu nebuvo.

Bally penetrometras: (10 % nuosedy).
Permirkimo laikas: >7/>7 val.

Drégmés sugeriamumas, %:

po 7 valandy 13,1/8,2.
Mezeris:
ISilginiai lenkimai 15407/14320.

Drégmés sugeriamumas, %:

Po iSilginiy lenkimy 7,7/5,0.
21 - 25 pavyzdZiai

Sumai$oma 25 g junginio, kurio formulé I, 25 g aukStai verdancios mineralines
alyvos ir toks kiekis trietilamino, kurio reikia riigstinei grupei neutralizuoti. Misinys
emulguojamas 200 g vandens 60 °C temperatiroje. Tokie miSiniai naudojami kaip
hidrofobizavimo priemonés techninio taikymo receptiiroje, apraSytoje 16 pavyzdyje.

Bandymy rezultatai duoti 1 lenteléje.
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1 lentele
Pavyzdys Naudojamas Bally penetrometras, (10% atspaudimas) Valandy
junginys vandens pra€jimo vandens sugerimas, skaicius
laikas (min.) %o

21 amidas apie 360 ' 8 6
(i8 6 pavyzdzZio)

22 sulfamidas 23 55 1
(18 9 pavyzdzio)

23 sulfamidas 135 13 1
(i$ 10 pavyzdzio)

24 karbamido darinys 48 58 2
(i§ 11 pavyzdzio)

25 karbamido darinys 10 67 2

(18 12 pavyzdzio)

26 palyginamasis pavyzdys

Sumaisyta 20 g produkto, gauto pagal 1, 6 arba 13 pavyzdyje apraSytas metodikas,

arba toks pat kiekis Zinomy junginiy i§ JAV patento Nr.2.468.012 (oleino riigSties

sarkozido arba oleilaminopropano riigsties) su 68,4 g chlorparafino, kurio grandin€je yra

40 % chloro, ir neutralizacijai reikalingas diizopropalolamino kiekis. Bandymas

atlickamas pagal 20 pavyzdyje apraSytg metodikg. Rezultatai pateikti 2 lentel€je.

2 lentele
Junginys V-testas Drégmés sugeriamumas, %
iSilginiai lenkimai
1-o pavyzdZio 25600723900 9,0/9,8
6-0 pavyzdzZio 12000/14000 6,0/7,0
13-0 pavyzdzio 15400/14300 7,1/5,0
Oleino rigsties sarkozidas 13000/12600 15,0/22,1
(oleil-CON(CH3)CH,COOH)
Oleilaminopropano rugstis 4600/1400 11,0/7,6

(oleil-NHCH,CH,COOH)



LT 3805 B

20

ISRADIMO APIBREZTIS

1. N,N-dipakeistos 3-aminopropano riigstys, kuriy bendra formul¢ I:
Illg,
R; - N - CH;CH - COOX (D
A-R;
kurioje: R; yra sociojo arba neso€iojo alkilo radikalas arba alkoksialkilo radikalas, turintis
1-22 anglies atomus, geriau 12-18 anglies atomy,

R, yra alkilo radikalas, turintis 1-18 anglies atomy, sociojo arba nesociojo karbok-
sialkilo radikalas, turintis 3-4 anglies atomus, karboksifenilo radikalas arba kar-
boksilo radikalas (-COOH),

R; yra vandenilis arba CHs,

X yra vandenilis, $arminis metalas, Zemés Sarminis metalas, amonis, alkilamonis
arba alkanolamonis ir
A yra a) C=0, b) SO,, ¢) -CONH- arba d) alkileno radikalas, turintis 0-3

anglies atomus,
pasiZzymincios emulguojanciomis ir pavirSiaus aktyviomis savybémis, skirtos ody ir kailiy
hidrofobizacijai.

2. N,N-dipakeisty [B-aminopropano riig8¢iy pagal 1 punktg gavimo bidas,
besiskiriantis tuo, kad

a) alkilaminus jungia prie akrilo arba metakrilo ragsties ekvimoliniais kiekiais 40-
130 °C temperatiroje, ir

b) gautg produktg N-acilina ekvimoliniais kiekiais karboksiliniy ragsciy anhidridy,
izocianaty, karboksi- arba sulforligd¢iy chloranhidridy,

ir gauna I formulés junginj, neuZterstg Salutiniais produktais.
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