I G i—ﬁmb&mwuua iRz AR 3;!‘%@&5&L§.§SQHA-F 1
e TN - _ Sl
- ) 2 399 LMC/JOC f‘f‘-e;ﬂ*,& 6 /9-”
‘1297 Dr WofF.,-‘wv o Krefeld Uerdingen,den 30. Mal 1942
. _' - BAG Tdr,get Y

'Verfahren gur Berstellqu»von stlckékof%haléiégd(ézédensatlons—
TR b p;rodukten° ',;i i T
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'Es ist bekannt Harnstoff mlt einem aliphatischen prlmaren Dianin
3u. linearen Hochpolymeren Zu’ kondensn.eren° 4

Bs wurde un gefunden, dass man llneare Hochpolymere erhalt9 die
_sich durch bedeutend gesteigerte Elastizitat gegenuber den nach
dem vorerwahntan bekannten Verfahren anfallenden Hochpolymeren
{auszpichnen. ‘wenn man die Kondensatlon des. Harnstoffs mit einea
Gemisch aug einem Diol und einem solchen primiren; Qder sekundiren
Diamin vornimmt, in dem die Amlnogruppen durch eine gegebenenfallo
- dufch Heteroatodb oder Heteroatomgruppen unterbrochene Kohlenatoffa

qikntte_von mindestens 3 Gliedern getrennt sind. L e

‘Als Diole sind’ ‘2.B. geeignet Athylenglykol und sains hoheren E
Homologen, wie 1,3-Propandiol, 1, 4-Butandiol und 1y E—Hexandiol

'fbrner Polyglykole,'wia Diglykol° .

Als Diamine der vorerwahnten Art. kommen z.B. in braﬂa Eropylen~n,
giamin, Pen*amethylendiamin, Hexamethylen&iamin, 5-8ethvlhexamethys
lendismin,” -Dekame thyleadianin, 1; v4-Butandiol- :; . ~diamin@ipropyle
’athe: und Xylylendiamiz. Anéfelle der diprimiren. Amine kinnen such
Amine mit sekunddren Stickstoffatom verwendet weraen,-z.B. CMono-
Batylhexamethylendianis, N-=Ménobenzylhexamethylendifhin (hirstell-
bar durch Hydrierung des Reaktionsgemisches aus Butyraldéhyd und
’Benzaldehyd und uberschﬁssiéem Diamin) ung r1perazin ; :

-Die:iKondensation erfolgt durch Brhitzen der Komponentan, vorsugg-
veise in annihernd molekularen Mengen. Im~allgemeinen beginnt dfe
Kondensetion bei Temperaturen oberhalb 100°. Es empflehlt sich die
Tamperatur mit fortschred ténder Unsatzung langsam zu steigerm. Das
Entweichen der leicht fliichtigen Reaktionsprodukte. kann durck tbeps

oder Durchleiten eines’ inerten Gases. wie z. B. Stickstoff gefdrdert
werden. Zur Bntfernung der:letsten Reste der- gasfstmigen Reaktione-

prodiikte empfiehlt sich die Anwendung-von vermindertem: Druck
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Durch den Zusatz von Katalysatoren ‘kann die Umsetzung besdhleh—
nlgt und die Beaktlonstemperatur herabgesetzt werden. Als Kataly-

satoyen' elgnen 31ch Zo B Alumlnlumchlorld Zlnnchlorid und Eisen-
_-,chlorid.,‘~ ' : LT v e

‘Die Eigenschaften der Produkte hangen, abgesehen von der Wahl deré
» Ausgangastoffe, namentllch von der Hohe9 der Geschw1nd1gke1t und .

| der: Dauer des Erhitzens ab. Man érhalt feste, hochelastisohe Mas-.
~sen, die in| Wasser und in. den meisten organischen . Losungsmltteln :
~_un1bslich sind o T A .fﬂ L :

“Die. Kondensationsprodukte konnen zur Herstellung von Kunststoffen,
Pressmassen und Kunatfamern Verwendung flndenwa;,i» ’ a

iﬁv Beisplel 1.

-Elne Mlschung von-116 Gew1chtstellen Hexamethylendlamln, 90 Ge=
w1chtsteilen 1, 4-Butandiol und 120 Gewichtsteilen Harnstoff wird -
unter  Rilhren zunichst Y2 Stunde auf 140-160° erhitztes Dann wird die
Temperatur langgam' auf 220-240° gesteigert, bis die Ammoniakentwick-
lung aus der- Schmelze nachlisst. Mit. zunehmender Vlsk051tat der -
Schmelze vermindert men den Druck im Reaktlonsgefass allmzhlich’ auf
etwa 50 mm Hg. Nach dem Abkiihlen erhalt man. 216 Gewichtsteile einer
hornartigen ‘Messe, . die beim Erwarmen elne hochv1skose fadenz1ehende
Schmelze llefert R = e

::-Beispiel 20"

Eine Mischung von 88 Gew1chtéteilen Tetramethylendizmin, 118 Ge-~
wichtstéilen 1, 6-Hexandiol und 120 Gewichtsteilen Harnstoff wird
etwa HZ Stunde auf 160° ‘erhitzt, wobei zur besseren Entfernung des
abgespal tenen Ammonigks ein schwacher Stickstoffstrom durch die
‘Schmelze geleitet wird. Unter allmihlicher Temperdturstelgerung auf
240-250%und Verminderung dés Druckes im Reekiionsgefiss auf etwa

50 mm Hg erhdlt man eine zahflussige fadenziehende -S¢hielze, die zu

einer hornertigen Masse erstarrt. Die Ausbeute .an Kondensationspro-
dukt tetrigt 230 Gewichtsteile.

Beispiel 3.

Eine Mischung von 200 Gewicbtsteilan 1,4-Butandios-- Ly Tl e ad
propylather, 90 Gewichtsteilen 1,4-Butandiol und 120 Gewichtsteilep

Harnstoff wird auf 140-160° erhitzt. Bei nachlassender Ammoniaken t~
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ﬁickiung'wird"éié,Tgmperatgr'def§§dhmelze7allﬁgﬁlichbauf 23Q?ﬁge-
steigertﬁundtéié-§Chmélzeféokiange!unter,vermindertem“Dru k auf -

dieser Temperatur'gehéltén;jbis Sie-hoCh%iskoé’hﬁd'fadgpziéhend
ist, Nach dem’ Erkalten exhélt man!etwé"BOOfGewichﬁsjeilé'einer

,elasiischen;hbrhaftigenfMa§§ec% . -
. . R ) . o L T

. ﬁ.gQiif o ;j  féténtanspruch:
Verfahren zur Herstsllung von stickstoFfhal tigen Kondensationspréy
'dukter;_dgrch-KonaéHSation“vonHarns:toff__mit’.-_einem_Diam_j_’._n9 dadurg@’
gekennzeiCthtg dass man dép ;n3.HafnsiqfimmiieginerSMischung aus
.'einém“Dialkohq}‘&qd_einem solchen priméren odefﬁégkqndéren Diamin -

;kondeﬁsiéft;7iﬁ_aem*dfé Aminogruppen durgg;gipe*gegébenegfalls o
;durcthetefbato@e oder Héteiqaiomgrup§§n<gnterbrébhenenghlenstoff;
kette mit mindestens S‘Gligdern'befrénnt’sipd@ .






