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ИЗУЧЕНИЕ НАПРАВЛЕННОСТИ ПРОЦЕССА ПОЛИКОНДЕНСАЦИИ  
АДИПИНОВОЙ КИСЛОТЫ С ДИЭТИЛЕНТРИАМИНОМ 

Полиаминоамиды, образующиеся в процессе поликонденсации адипиновой кислоты с ди-
этилентриамином, нашли широкое применение при изготовлении влагопрочных смол для цел-
люлозосодержащих композиционных материалов, при этом благодаря наличию в их структуре 
вторичных аминогрупп возможно дальнейшее их модифицирование. 

В данной работе изучено протекание процесса взаимодействия эквимолярных количеств ди-
этилентриамина и адипиновой кислоты в расплаве при различных температурах: 160, 170 и 
180°С. Изучено изменение количественного и качественного состава аминогрупп (по отноше-
нию к составу аминогрупп исходной смеси) в процессе поликонденсации адипиновой кислоты с 
диэтилентриамином. Установлено, что при проведении процесса при температуре 180°С ско-
рость реакции выше по сравнению с процессами, проведенными при меньших температурах 
(160 и 170°С), о чем свидетельствовало снижение общего количества аминогрупп в смеси на 
34,94%, причем в реакцию вступило 58,33% первичных аминогрупп. Количество вторичных 
аминогрупп в смеси уменьшается незначительно вне зависимости от температуры реакции.  
Вместе с этим при проведении поликонденсации адипиновой кислоты с диэтилентриамином 
часть амина теряется вследствие его летучести. Структуру полученных продуктов изучали мето-
дом ИК-спектроскопии. Установлено, что при проведении процесса поликонденсации адипино-
вой кислоты диэтилентриамином при вышеуказанных условиях образуются соответствующие 
полиаминоамиды линейного строения. 

Ключевые слова: поликонденсация в расплаве, диэтилентриамин, адипиновая кислота, со-
держание аминогрупп, ИК-спектроскопия, полиаминоамиды. 
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STUDY OF THE DIRECTION OF THE POLYCONDENSATION  
OF ADIPIC ACID WITH DIETHYLENETRIAMINE 

Polyaminoamides formed in the process of polycondensation of adipic acid with diethylenetriamine 
are widely used in the manufacture of moisture-resistant resins for cellulose-containing composite ma-
terials, while their further modification is possible due to the presence of secondary aminogroups in 
their structure. 

It this paper, we study the interation of eguimolar amounts of diethylenetriamine and adipic acid in 
the melt at different temperatures: 160, 170 and 180°C. The changes in the quantitave and qualitative 
composition of the aminogroups (in relation to the composition of the aminogroups of the initial mix-
ture) during the polycondensation of adipic acid with diethylenetriamine were studied It is established 
that when the process is carried out at a temperature of 180°C, the coex system the reaction rate is hing-
er compared to processes carried out at lower temperatures (160 and 170°C), as evidenced by a de-
crease in the total number of aminogroups in the mixture by 34.94%, with 58.33% primary amino-
groups reacting . The number of secondary aminogroups in the mixture decreases slightly regardless of 
the reaction temperature, while during the polycondensation of adipic acid with diethylenetriamine, part 
of the amine is lost due to its volatility. The structure of obtained products was studied by the method of 
IR-spectroscopy. It is established that during the process of polycondenstion of adipic acid whit diethy-
lenetriamine under the above conditions what corresponding fully aminoamides of a linear structure.  

Key words: polycondensation in a melt, diethylenetriamine, adipic acid, aminogroup content,  
IR-spectroscopy, polyaminoamides.  
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Введение. В настоящее время высокомоле-
кулярные соединения (полимеры, в том числе, 
биополимеры) благодаря своим ценным и раз-
нообразным свойствам нашли применение во 
многих отраслях промышленности.  

При изготовлении бумаги и картона поли-
меры широко используются в качестве упроч-
няющих (полиакриламид, модифицированные 
крахмалы) и проклеивающих веществ (поли-
мерные клеи, например на основе сополимеров 
стирола с малеиновым ангидридом), коагулян-
тов (полиоксихлорид алюминия), флокулянтов 
(полиэлектролиты), влагопрочных смол (поли-
амидамин эпихлоргидриновые смолы) [1]. По-
лиаминоамиды дикарбоновых кислот и поли-
этиленполиаминов используются для изготов-
ления бумаги и картона и являются исходными 
веществами для дальнейшего их модифициро-
вания [2–5]. Перспективным направлением ис-
пользования полиаминоамидных смол является 
получение на их основе бифункционального про-
дукта, который оказывает на целлюлозосодержа-
щие композиционные материалы одновременно 
упрочняющее и гидрофобизирующее действие [6]. 

Основная часть. Целью данной работы яв-
лялось изучение направленности процесса по-
ликонденсации адипиновой кислоты с диэти-
лентриамином.  

Общеизвестно, что реакция адипиновой 
кислоты и ДЭТА протекает с образованием со-
ответствующих полиаминоамидов линейного 
строения (рис. 1) [7]. 

Взаимодействие эквимолярных количеств 
осуществляли в реакторе, снабженном механиче-
ской мешалкой, термометром и обратным холо-
дильником с насадкой Дина – Старка, необходи-
мой для сбора отводимого низкомолекулярного 
продукта (воды). Мономеры загружали следую-
щим образом: ДЭТА помещали в колбу и при не-
прерывном перемешивании порциями добавляли 
адипиновую кислоту, при этом температура реак-
ционной смеси самопроизвольно повышалась до 
40–45°С за счет экзотермической реакции.  

Протекание процесса поликонденсации 
адипиновой кислоты с ДЭТА изучали при тем-
пературах 160, 170 и 180°С. Выбор температур 
обусловлен физическими свойствами исходных 
мономеров, а также литературными данны-
ми [8–10]. Контроль за ходом реакции осу-
ществляли по изменению количества функцио-
нальных групп (карбоксильных и аминогрупп) 
мономеров, для чего определяли кислотное и 
аминное числа реакционной массы [11]. Кис-
лотное число показывает количество свобод-
ных карбоксильных групп в смеси, аминное 
число – суммарное количество первичных, вто-
ричных, третичных аминогрупп в смеси, однако 
данный показатель не дает информации о каче-
ственном составе аминогрупп исследуемого про-
дукта. Поэтому параллельно определению кис-
лотного и аминного чисел реакционной массы 
осуществляли определение содержания первич-
ных, вторичных и третичных аминогрупп в смеси 
методом титрования в неводной среде [12]. Из-
менение содержания первичных, вторичных и 
третичных аминогрупп в смеси в процессе поли-
конденсации адипиновой кислоты с ДЭТА при 
различных температурах показано на рис. 2. 

Из представленных зависимостей видно, 
что при проведении изучаемого процесса при 
температуре 160°С количество первичных ами-
ногрупп в смеси уменьшается на 36,14%, при 
этом содержание третичных аминогрупп уве-
личивается на 1,15%. Повышение температуры 
процесса на 10°С приводит к уменьшению ко-
личества первичных аминогрупп на 38,40%, 
количество третичных аминогрупп в смеси 
увеличивается на 1,23%. Количество первич-
ных аминогрупп в смеси при проведении про-
цесса поликонденсации адипиновой кислоты с 
ДЭТА при температуре 180°С уменьшается на 
58,33%, количество третичных аминогрупп уве-
личивается на 1,80%. Количество вторичных 
групп в смеси уменьшается незначительно вне 
зависимости от температуры проведения реакции 
поликонденсации адипиновой кислоты и ДЭТА. 
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Рис. 1. Схема образования полиаминоамидов адипиновой кислоты и ДЭТА 
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Рис. 2. Изменение количества первичных (1),  
вторичных (2), третичных (3) аминогрупп  

в реакционной смеси в процессе поликонденсации 
адипиновой кислоты с ДЭТА,  
проводимом при температуре:   
а – 160°С; б – 170°С; в – 180°С 

 
Изменение общего количества аминогрупп 

в смеси в процессе поликонденсации адипино-
вой кислоты и ДЭТА представлено на рис. 3. 

Из представленной на рис. 3 зависимости 
видно, что при взаимодействии ДЭТА с адипи-
новой кислотой в расплаве при различных тем-
пературах общее количество аминогрупп сни-
жается: на 20,41% (от исходного количества 
аминогрупп в смеси) – при проведении процес-
са при 160°С; на 22,80% – при 170°С; на 
34,94% – при 180°С. 

Таким образом, увеличение температуры 
процесса поликонденсации адипиновой кисло-

ты с ДЭТА приводит к повышению скорости 
реакции, о чем свидетельствует значительное 
снижение общего количества аминогрупп при 
проведении реакции при температуре 180°С 
(относительно изменения количества амино-
групп в смеси при проведении процесса при 
160 и 170°С). 

 

Рис. 3. Изменение количества аминогрупп  
в процессе поликонденсации адипиновой кислоты  

с ДЭТА, протекающем при температуре:  
1 – 160°С; 2 – 170°С; 3 – 180°С 

Следует отметить, что в процессе поликон-
денсации часть ДЭТА в силу его летучести те-
ряется, что приводит к нарушению стехиомет-
рического состава смеси и, соответственно, к 
изменению свойств образующегося продукта. 
При проведении процесса в лабораторных 
условиях незначительное количество ДЭТА 
отводилось с удаляемой водой, которую под-
вергали дополнительному анализу. Суммарные 
потери в процессе его взаимодействия с адипи-
новой кислотой (при исходном мольном соот-
ношении реагентов 1 : 1) в расплаве составляют 
в среднем 0,07 мас. % вне зависимости от тем-
пературы [11]. 

Полученные продукты представляли собой 
твердые вещества светло-коричневого цвета, 
растворимые в воде. Структуру продуктов, по-
лученных при проведении процесса поликон-
денсации адипиновой кислоты с ДЭТА при 160 
(образец 1) и 180°С (образец 2) изучали мето-
дом ИК-спектроскопии. ИК-спектр полученных 
образцов регистрировали на ИК-микроскопе 
Nicolet iN 10 (Thermo Scientific, США) с при-
ставкой НПВО с кристаллом Ge с разрешением 
8 см–1 при 64-кратном сканировании в диапа-
зоне частот 675–4000 см–1. 

Наблюдаемые на ИК-спектрах продуктов 
полосы поглощения валентных колебаний ами-
ногруппы (3270 см–1 для образца 1 и 3254 см–1 
для образца 2), валентных колебаний С=О 
(«I амидная полоса», 1639 см–1 для образца 1 и 
1637 см–1 для образца 2), которые также могут 
быть отнесены к полосе поглощения валентных 
колебаний С=О третичных амидов; «II амидная 
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полоса» (составные частоты деформационных 
колебаний NH и колебаний C–N; 1543 и 
1547 см–1 для образцов 1 и 2 соответственно), а 
также отсутствие полосы поглощения, харак-
терной для валентных колебаний первичной 
аминогруппы (3300 см–1), свидетельствуют, что 
при взаимодействии эквивалентных количеств 
диэтилентриамина и адипиновой кислоты обра-
зуются соответствующие полиаминоамиды, 
причем для продукта (образца 2), полученного 
при более высокой температуре, основные ха-
рактеристические полосы поглощения имеют 
большую интенсивность. 

Заключение. Таким образом, в данной ра-
боте была изучена направленность процесса 
поликонденсации адипиновой кислоты с 
ДЭТА, протекающего в расплаве при темпера-
турах 160, 170 и 180°С. Для этого изучено из-
менение количества первичных и вторичных 

аминогрупп в системе в процессе взаимодей-
ствия исходных реагентов. Установлено, что 
наиболее интенсивно процесс протекает при 
180°С, что подтверждается снижением общего 
количества аминогрупп в реакционной смеси 
на 34,94%, причем количество первичных ами-
ногрупп уменьшается на 58,33% (от количества 
исходных первичных аминогрупп). Количество 
вторичных аминогрупп при взаимодействии 
адипиновой кислоты с диэтилентриамином 
снижается незначительно вне зависимости от 
температуры реакции, что свидетельствует о 
линейности процесса поликонденсации. Струк-
тура образовавшихся продуктов изучена мето-
дом ИК-спектроскопии. Анализ полученных 
результатов показал, что процесс поликонден-
сации адипиновой кислоты с ДЭТА в расплаве 
при температуре 160–180°С протекает с образо-
ванием полиаминоамидов линейного строения.  
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