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Cyklo 1ky1-p—hydroxybenzylisokyanuréty
oy

Oblast techniky

Tento vynédlez se tykd novych cykloalkyl—pthdroxybenzylisokyanurétﬁ, jejich bouiiti
ke stabilizaci organickych materidld a také organickych materidld, které jsou stabilizové-
ny proti odbourdvéni teplem, oxidaci a/nebo svitlem (aktinické odbourdvédni) pomoci téchto
slougenin.
Dosavadni stav techniky

p-Hydroxybenzylisokyanurdty a jejich pouZiti ke stabilizaci organického materidlu se
popisuje naptiklad v US patentovych spisech ¢. 3 531 483 a 3 699 962 a v némeckém zvéiej-

novacim spisu &. 2 445 307.

Podstata vyndlezu
Predmdtem tohoto vyndlezu jsou nové cykloalkyl—p-hydroxybenzy]isokyanuréty obecného

vzorce I

ve kterém

1 , . ,
R~ znameng skupln%Ebecneho vzorce IX

R4
- CHZG [0)34 (11

\

B

r2 znamend skupinu obecného vzorce IIT

70

/ .

- CHZQ OH (11I1)
R
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R3 znamend skupinu ovecného vzorce IV.
R8
CHg — 04 (1v),
\9
kde
R4 znamend cykloalkylovou skupinu s 5 aZ 7 atomy uhliku a
Rs, Ré, R7, RB a R9 Znamenaji nezéVisle na sabé alkylovou skupinu s 1 a# 4 atomy uhliku

>

nebo cykloalkylovou skupinu s 5 aZz 7 atomy uhliku.

Substituenty R4 a R9 znamenaji jako cykloalkylovd skupina s 5 aZ 7 atomy uhliku napfi-
klad cyklopentylovou, cyklohexylcvou nebo cykloheptylovu skupinu. S vyhodou jde o skupinu

cyklohexylovou.

9 alkylovou skupinu s 1 aZ 4 atomy uhliku, potom se

Znamenaji-1i substituenty R5 az R
miZe jednat o skupiny s pfimym nebo rozvétvenym Fetézcem. Jako pifiklady téchto skupin se
miZe uvést methylovd, ethylovd, propylovd, isopropylovd, n-butylovd, sek.-butylovd a terc.-
-butylovd skupina. Vyhodnou skupinou je obzvl14sté methylovd, sek.-butylovéd a terc.-butylo-
vd skupina.

2 3

mohou byt stejné nebo navzdjem rozdilné.

Vyhodné jsou substituenty Rl, R2 a R3

Substituetny Rl, R® a R

stejné.

Zv14d8te vyhodné jsou sloufeniny obecného vzorce I, ve kterém pl md vyznam rozdilny od
substituentu R2 a jak Rz, tak R3 maji stejny vyznam. ’

Také vyhodné jsou sloueniny obecného vzorce I, ve kterém substituenty Rl a R2 Jsou

stejné a RZ md vyznam rozdilny od RB.

Zajimavé jsou také sloudeniny obecnéhs vzorce I, ve kterém Rl znamend skupinu obecné-
ho vzorce II, R2 pfedstavuje skupinu obecného vzorce III a R4 zramens skupinu obecného
vzorce IV, kde substituenty R5 a R9 znamenaji nezdvisle na sobé& alkylovou skupinu s 1 aZ
4 atomy uhliku nebo cyklohexylovou skupinu.

Také zajimavymi Jsou slougeniny obecného vzorce I, ve kterém Rl znamend skupinu obec-
ného vzorce II, R2 pfedstavuie skupinu cbecného vzorce III a R3 znamend skupinu obecného
vzorce IV, kde substituent Ra znamend cyklohexylovou skupinu.

Dalsi skupinou vyhodnych sloudenin obecnégho vzocrce I Jjsou takové sloudeniny obecného
vzorce I, ve kierém Rl znamend skupinu obecného vzorce II, R2 pifedstavuje skupinu eobecné-
ho vzorce II1 a R3 znamend skupinu obecného vzorce IV, kde R4 znamend cyklohexylovou sku-
pinu a R5 az R9 znamenajl nezdvisle na sob& methylovou, terc.-butylovou nebo cyklahexylo-

vou skupinu.
Zv1asté vyhodné jsou sloudeniny obecného vzorce I, ve kterém gl znamend skupinu obec-
ného vzorce 11, R2 znamend skupinu obecného vzorce III a R3 ptedstavuje skupinu obecného

vzorce IV, kde Rq, R6 a RB
jsou stejné a predstavuji methylovou, terc.butylovou nebo cyklohexylovou skupinu.

znamenaji cyklohexyloveou skupinu a substituenty Rb, R7 a R9
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Také zajimavymi jsou slougeniny obecného vzorce I, ve kterém R1 znamend skupinu obec-
ného vzorce II, R2 ptedstavuje skupinu obecného vzorce III a R3 znamend skupinu obecného

7

vzorce IV, kde substituenty RS, R a R9 jsou stejné a znamenaji methylovou nebo cyklohexy-

lovou skupinu.

Zv1é4ste zajimavé jsou také slouceniny obecného vzorce I, ve kierém Rl znamend skupinu
obecného vzorce 11, szpfedstavuje skupinu obecného vzorce III a R3 znamend skupinu obec-
ného vzorce IV, kde substituenty R4, R6 a RB znamenaji cyklchexylovou skupinu‘a substitu-
enty RS, R7
kde Ra az R9 znamenaji cykloalkylovou skupinu s 5 a? 7 atomy uhliku, zv14¥t& cyklohexylo-
vou skupinu. ‘

a R9 znamenaji methylovou skupinu, stejné jako sloufeniny obecného vzorce I,

Jako piiklady sloufenin obecného vzorce I je moZné uvést tyto slougeniny:
N,N",N"-tris-[3,5-dicyklohexyl-4-hydroxybenzyl]isokyanurét,
N,N',N"—tris—[3acyklohexyl—S—methyl—A—hydroxybenzyl]isokyanurét,
N,N',N"—tris-[}—cyklohexyl—S—terc.—buty1-4—hydr0xybenzyl]isokyanurét,
N,N'-bis—[3,S—dicyklohexyl—Q-hydroxybenzyl]—N"-(3,S—di—terc.-buty1—4—hydr0xybenzy1)iso—
kyanurét, - )
N,N -bis-[3-cyklohexyl-5-methyl-4-hydrexybenzyl]-N"-(3,5-di-téTc.-butyl-4-hydroxybenzyl)-
isokyanurédt,
N,N'—bié-[}~cyk10hexy1—5—terc.—butyl—h—hydroxybenzyl]-N"-(3,5—di-terc.—butyl—&-hydroxy—
benzyl)isokyanurdt,
N,N'-bis[3,5—dicyklohexyl-4—hydroxybenzy1]—N“-(}-terc.—butyl-S-methyl—A-hydroxybenzyl)iso-
kyanurét, .

N,N -bis [3-cyklohexyl-5-methyl-4-hydroxybenzyl]-N"-(3-terc.butyl-S-methyl-4-hydroxyben-
zyl)isokyanuridt,
N,Nlbis[3—cyk1dwxyl—5—terc.butyl—a—hydroxybenzyl]—N"—(3—terc.hutyl—S—methyl—A—hydroxyben-
zyl)isokyanurdt,

N,N -bis[3,5-dicyklohexyl-4-hydroxybenzyl]-N"-(3,5-dimethyl-4-hydroxybenzyl)isokyanurdt,
N,N‘—bis[3—cyk10hexy1—S—methyl-4;hydroxybenhyl]—N"-(3,5—dimethy1—4—ﬁydroxybenzy1)isokyanu—
rét,

N,N -bis[3-cyklohexyl-5-terc.butyl-4-hydroxybenzyl]-N"-(3,5~dimethyl-4-hydroxybenzyl)iso-
kyanurdt,
N,Nibis[3,S—di—terc.butyl—&—hydroxybenzyl]-N"—[3,5—dicyk10hexy1—4—hydroxybnezy1]isokyanu—
rét,
N,Nf—bis[3,S-di-terc.butyl—4—hydroxybenzy1]—N“—[3—cyk10hexy1—5—methyl—S-hydroxybenzyI]iso—
kyanurdt,

N,N -bis[3,5-di-terc.butyl-4-hydroxybenzyl]-N"-[3-cyklohexyl-S-terc.butyl-4-hydroxybenzyl]-
isokyanurdt,
N,N-bis[3-terc.butyl-5-methyl-4~hydroxybenzyl]-N"-[3,5-dicyklohexyl-4-hydroxybenzyl]isoky-
anurdt,
N,N'~bis[3—terc.butyl—S—methyl—4—hydroxybenzyl]-N"—[3—cyk10hexyl—S—methyl-a-hydroxybenzylj-
isokyanurat,
N,N‘—bis[3—terc.butyl—S—methyl—4—hydroxybenzy1]—N"—[3—cyk10hexyl~5-terc.butyl—&—hydroxyben—
zyl]isokyanurét,

N, -bis[3,5-dimethyl-4-hydroxybenzyl] -N“[3,5-dicyklohexyl-4-hydroxybenzyl]isokyanurét,

N,N'—bis[3,S-diwethyl-a—hydroxybenzyl]—N"—[3—cyk10hexyl-5-mehyl—4—hydroxybenzyl]isokyanurét,
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N,Nv—bis[3,5-dimethyl-a—hydroxybenzyl]—N"—[3-cyk10hexyl—5—terc.butyl;A-hydroxybenzyl]iso—
kyanurdt.

Zv1dsté vyhodnymi slouceninami vzorce I jsou nésledujicf slouceniny:
N,N",N"-tric{3,5~dicyklohexyl-4-hydroxybenzyl]isokyanurét,
N,N",N"-tris[3-cykohexyl-5-methyl-4-hydroxybenzyl] isokyanurat,
N,N"-N"-tris[3-cyklohexyl-5-terc.butyl-4-hydroxybenzyl]isokyanurat,
N,N'—bis[3,5—dicyklchexyl—4—hydroxybenzyl]-N"-(E,5-di—terc.buty1—4—hydroxybenzy1)isokyanu-
rdt,
N,N'—bis[3,5—di~terc.buty1-4~hydroxybenzy1]—N"-[3,S-dicyklohexyl-a-hydroxybenzyl]isokyanu—
rat, .
N,N'-bis[3-cyklohexyl-S-methyl-4-hydroxybenzyl]-N"-(3,5-di-terc.butyl-4-hydroxybenzyl)iso-
kyanurdt,
N,N"-bis[3,5-di-terc.butyl-4-hydroxybenzyl]-N"-[3-cyklohexyl-5-methyl-4-hydroxybenzyl]iso-
Kyanurdt.

Slouteniny cbecného vzorce I se mohou vyrdbé&t o sob& zndmym zplisobem, napiiklad zpdso-
bem, popsanym v americkych patentovych spisech &. 3 669 941 a 3 669 962 tim, Ze se nechi
reagovat fenol obecného vzorce V nebo smési fenolt obecnych vzorct V, VI a VII

g4

{v)
R6
HO (vI)
®7
&8
HO {VII)
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ve kterych

4

RY a RY

maji shora uvedené vyznamy,
s isokyanurovou kyselinou a formaldehydem nebo sloufeninou uvolnujici formaldehyd.
Reak&ni slorky se pouZivaji vyhodn& ve stechiometrickém pOmMBTU.

Je vyhodné provédét tuto reakci pod atmosférou dusiku nebo vzéceného plynu, vyhodng
argonu, pii teplotd mezi 70 °C a 180 °C. Vyhodnd je teplota asi 130 aZ 150 .

Jako slouteniny uvolnujici formaldehyd jsou vhodné napfiklad rozioky formalinu, -para-

formaldehyd nebo trioxan.

Reakce se miZe provadst bez katalyzdtoru nebo-v ptitomnosti obvyklych bdzickych kata-
lyzdtord. Jako katalyzdtory jsou vyhadné sekunddrni a tercidrni aminy a polyaminy, jako
naptiklad diethylamin, tributylamin, ethylendiamin, tetramethylendiamin nebo hexamethylen-

tetramin.

Reakce se provadi- i8elnd v inertnim organickém rozpoudtédle s teplotou varu nad teplo—
tou, pii které se provadi reakce. Vhodnymi rozpoustédly jsou napfiklad formamid, acetamid,
diethylformamid a vyhodné dimethylformamid nebo acetonitril.

Reakce se mdie provadét také bez rozpouStédla nebo v inertnim rozpoustédle nebo ve
smési rozpoustédel s teplotou'varu; kters lesi pod reakéni- teplotou, avsak v tomto piipa-

dé se pracuje za tlaku.
Kromé toho je vyhodné, jestliZe je v reak&nim prostfedi pritomna voda.

Pou?ivé-1i se smEsi Tenocl® obecnych vzorct V, VI a VII, vznikajf jako produkty smééi
isckyanuratt, jejichZ d&leni je moZno provadét obvyklymi metodami, napfiklad sloupcovou
chromatografif nebo frak&ni krystalizaci.

Vychozi ldtky jsou zndmé (Cdsteind jsou dostupné na:.tthu) a mohou se vyrdbét podle
zndmych postunl. Vyroba 2-alkyl-6-cyklohexylfenold a 2,6-dicyklohexylfenold se popisuje
napfiklad v americkém patentovém spisu &. 3 093 587.

Slougeniny obecného vzorce I a jejich smési Jsou vhodné ke stabilizovéni organickych
materidlt proti tepelnému, oxidatnimu nebo/s aktinickému odbourdvani.

Jako pPiklady takovychto materidid je moZno uvést:

1. Polymery mono- a diolefint, naptiklad polypropylen, polyiscbutylen, 1-polybuten,
polymethylpent-l-en, polyisopren nebo polibutadien, ale i polymery'cykloolefinﬁ, jako na-
priklad cyklopentenu nebo norbornenu; déle polyethylen (ktery mGZe byt popifipadd zesitén),
napfiklad polyethylen s vysokou hustotou (HDPE),ipolyethylen s niZ8{ hustotou (LDPE), li-
nearni polyethylen ni23i hustoty (LLDPE). :

2. Smési polymerﬁ uvedenych v odstavci 1, napiiklad sm&si polypropylenu s polyiscbu-
tylenem, smési polypropylenu s polyethylenem (napifklad PP/HDPE, PP/LDPE) a smé&si ruznych
typt polyethylenu (napfiklad LDPE/HDPE). :

3. Kopolymery mono- a diclefind navzdjem nebo s jinymi vinylovymi monomery, jako na-
pfiklad kopolymery ethylenu a propylenu, linedrni polyethylen niz3i hustoty "(LLOPE) a
smisi tohoto linedrniho polyethylenu niz3i hustoty s polyethylenem nizsi hustoty (LDPE),
kopolymery propylenu a l-butenu, kopolymery propylenu a isobutylenu, kopolymery ethylenu
a l-butenu, kopolymery ethylenu a hexenu, kopolymery ethylenu a methylpentenu, kopolymery
ethylenu a heptenu, kopolymery ethylenu a oktenu, kopolymery propylenu a butadienu, kopo-
lymery isobutylenu a isoprenu, kopolymery ethylenu a alkylakryldtu, kopolymery ethylenu a
alkylmethakrylédtu, kopolymery ethylenu a vinylacetdtu nebo kopdymery ethylenu a akrylove
kyseliny a jejich soli (ionomery), ale i terpolymery ethylenu s propylenem a dienem, jako
hexadienem, dicyklopentadienem nebo ethylidennorbornenem; déle smési takovych kopolymer(
navzdjem a s polymery uvedenymi ad 1, napfiklad kopolymery polypropylenu, ethylenu a pro-
pylenu, kopolymery LDOPE, ethylenu a vinylacetdtu, kopolymery LDPE,ethylenu a akrylové
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kyseliny, kopolymery LLDPE, ethylenu a vinylacetdtu a kopolymery LLOPE, ethylenu a akrylo—
vé kyseliny.

3a) Uhlovodikové pryskyfice (napfiklad s 5 a2 9 atomy uhliku) vietns jejich hydrogeno-
vanych modifikaci (napfikladvpryskyfice zplsobujici lepivost).

4. Polystyren, poly-(-methylstyren), poly—(oC—methylstyren).

5. Kopolymery styrenu nebo of -methylstyrenu s dieny nebo s akrylderivdty, jako na-
piiklad kopolymery styrenu a-butadienu, kopolymery styrenu a akrylonitrilu, kopolymery
styrenu a alkylmethakryladtu, kopolymery styrenu, butadienu a alkylakryldtu, kopolymery
styrenu a anhydridu maleinové kyseliny, kopolymery styrenu, akrylonitrilu a methylakrylé-
tu; sm&si vysoké rdzové houZevnatosti z kopelymerd styrenu a daldiho polymeru, jako na-
pfiklad polyakrylatu, bolymeru dienu nebo terpolymeru ethylenu, propylenu a dienu; ale
i blokové kopolymery styrenu, jako napfiklad styrenu, butadienu a styrenu, styrenu, iso-
prenu a styrenu, styrenu, ethylenu, butylenu a styrenu nebo styrenu, ethyleﬁu, propylenu
a styrenu. A 4

6. Roubované kopolymery styrenuy nebo o -methylstyrenu jako napfiklad styrenu na
polybutadien, styrenu na koholymery polybutadienu a styrenu pebe kopolymery polybutadienu
o akrylonitrilu, styren a akrylonitril (popfipad® mcthakryloniteil) na pol}butudicnu;
styren, akrylonitril a methylmethakryldt na polybutadienu; styren a anhydrid maleinové
kyseliny na polybutadienu; styren, akrylonitril a anhydrid maleinové kyseliny nebe imid
maleinové kyseliny na polybutadienu; styren a imid maleinové kyseliny na polybutadienu,
styren a alkylakryldty, popfipadé alkylhethakryléty na polybutadienu, styren a akrylo-

~nitril na terpolymeru ethylenu, propylenu a dienu, styren'a akrylonltrll na polylkylakry-

létech nebo polyalkylmethakryldtech, styren a akrylonitril na kopolymerech akryldtu a bu-
tadienu, ale i jejich smési s kopolymery uvedenymi ad 5, které jsou zndmé napfiklad jako
tzv. ABS-, MBS-, ASA- nebo AES-polymery.

7. Polymery bbsanjIci halogen, jako naptfiklad polychlorpren, chlorkauuk, chlorova-
ny nebo chlorsulfonovany polyethylen, homo- a kopolymery epichlorhydrinu, zejména polyme-
ry z vinylslougenin obsahujicich halogen, jako napiiklad polyvinylchlorid, polyvinyliden-
chlorid, polyvinylfluorid, polyvinylidenfluorid, ale i jejich kopolymery, jako kopolymer
vinylchloridu a vinylidenchloridu, kopolymer vinylechloridu a vinylacetdiu nebo kopolymer
vinylidenchloridu a vinylacetédtu.

8. Polymery, které se odvozuji do o , /3 -nenasycenych kyselin a jejich derivétﬁ, jako
polyakryldty a polymethakryldty, polyakrylamidy a polyakrylnitrily.

9. Kopolymery monomerd uvedenych ad 8 navzdjem nebo s dalsimi nenasycenymi monomery,
jako napfiklad kopolymery akrylonitrilu a butadienu, kopolymery akrylonitrilu a alkylakry-
l14tu, kopolymery akrylonitrilu a alkoxyalkylakryldtu, kopol\mery akrylonitrilu a v1ny1ha—
logenidu nebo terpolymery akrylonitrilu, alkylmethakrylatu s butadienu.

10. Polymery, které se odvozuji od nenasycenych alkcholl a aminl, poptipadé& jejich
acylderivdtt nebo acetalli, jako polyvinylalkohol, polyvinylacetdt, polyvinylsteardt, poly-
vinylbenzodt, polyvinylmaledf, polyvinylbutyral, polyallylftaldt, polyallylmelamin; 3akoZ
i jejich kopolymery s olefiny uvedenymi ad 1.

11. Homopolymery a kopolymery cyklickych etherd, jako polyalkylenglykoly, polyethylen-
oxydy, polypropylenoxidy nebo jejich kopolymery s bisglycidylethery.

12. Polyacetaly, jako polyoxymethylen, ale i takové polyoxymethyleny, které obsahuji
komonomery, jako napfiklad ethylenoxid, polyacetaly modifikované termoplastickymi poly-
urethany, aknylédty nebo MBS.

13. Polyfeny}enoxidy a polyfenylensulfidy-a jejich smési s polymery styrenu nebo s po-
lyamidy.
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14. Polyurethany, kieré se odvozuji od polyetherl, polyesterl a polybutadiend s konco-
vymi hydroxylovymi skupinami na stran& jedné & alifatickych nebo aromatickych polyisokya-
n&td na strané druhé, ale i jejich meziprodukty. ‘

15. Polyamidy. a kopolyamidy, které se odvozuji od diamind a dikarboxylevych kyselin
nebo/a aminokarboxylovych kyselin nebo od odpovidajicich laktamt, jako je polyamid 4, po-
lyamid 6, polyamid 6/6, 6/10, 6/9, 6/12, 4/6, polyamid 11, polyamid .12, aromatické poly-
amidy vychdzejici z m-xylenu, diaminu a adipové kyseliny; polyamidy piipravované z hexa-
methylendiaminu a8 iso- nebo/a iereftalové kyseliny a poptipadd elastomeru jako modifikd-
toru, napiiklad poly-2,4,4-trimethylhexamethylentereftalamid, poly-m-fenylenisoftalamid.
Blokové kopolymery shora uvedenych polyamidi s polybléfiny, kopolymery olefinu, ionomery
nebo chemicky vézanymi nebo roubovanymi elastomery; nebo é_polyethery, Jjako napiiklad s
polyehyienglykolem, polypropylenglykolem nebo polytetramethylenglykolem. Dséle pomoci EPDM
nebo ABS modifikované polyamidy nebo kopolyamidy; ale i polyamidy kondenzované v prab&hu
zpracovdni ("RIM-polyamidové systémy™).

16. Polymoloviny, polyimidy, polyamidimidy a polybenzimidazoly.

17. Polyestery, které se odvozujl od dikarboxylovych kyselin a dialkoholl nebo/a
od hydroxykarboxylovych kyselin nebo od odpovidajicich laktonlr, jako polyethylenterefta-
14t, polybutylentereftaldt, poly-1,4-dimethylolcyklohexantereftaldt, polyhydroxybenzoi-
ty, ale i blokové polyether-estery, které se odvozuji od pelyetherd s koncovymi hydroxy-
lovymi skupinami; déle polyestery modifikované polykarbonéty nebo MBS.

18. Polykarbondty a polyesterkarbonaty.
19. Polysulfony, polyethersulfony a polyetherketony.

20. Zesiténé polymery, které se odvozuji na strané& jedné od aldehydd a na strang
druhé od fenollt, modeviny nebo melaminu, jako fenolformaldehydové pryskytice, modovino-
formaldehydové pryskyfice a melaminformaldehydoveé pfyskyfice.

21. Vysychavé a nevysychavé alkylové pryskyfice.

22. Nenasycené polyesterdvé pryskyfice, které se odvozuji od kopolyesterd .nasycenych
a nenasycenych dikarboxylovych kyselin s vicemocnymi alkoholy, ale i vinylnvych sloutenin,
jakozto zesitovaciho prostiedku, ale i jejich obtiZn& hoflavé, halogen obsahujfci modifi-

kace.

23. Zesitovatelné akrylové pryskyfice, které se odvozuji od substituovanych estert
akrylové kyseliny, jako napiiklad od epoxyakryldtd, urethanakryldtd nebo polyesterakry-
14ta. -

24. Alkydové pryskyfice,polyesterové pryskyfice a akryldtové pryskyfice, které jsou
zesitény melaminovymi pryskyficemi, moovinovymi pryskyficemi, polyisokyandty nebo epoxi-

dovymi pryskyficemi.

25. Zesiténé epoxidové pryskytfice, které se odvozuji od polyepoxidd, napfiklad od
bis-glycidyletherd nebo od cykloalifatickych diepoxidd.

26. Prirodni polymery, jako celulosa, pfirodni kauduk, Zelatina, ale i jejich poly-
merhomologické chemicky obménéné derivdty, jako acetdty celulosy, propiondty celulosy a
butyrdty celulosy, popiipadé ethery celulosy, jako methylcelulosa; ale i kalafunové pry-
skyfice a derivdty téchto pryskyfic.

27. Smési (polyblends) shora uvedenych polymer, jako napfiklad smés PP a EPIM,
smés polyamidu a EPDM nebo ABS, smé&s PVC a EVA, sm&s PVC a ABS, smés PVC a MBS, smés PC
a ABS, smé&s PBTP a ABT, smés PC a ASA, smés PC a PBT, smds PVC a CPE, smés PVC a akrylé-
td, smés POM a termoplastického PUR, smis PC a termoplastického PUR, smés POM a akrylétu,
smés POM a MBS, smé&s PPO a HIPS, smés PPO a PA 6,6 a kopolymery, sm&s PA a HOPE, smés PA
a PP a sm&s PA a PPO. :
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28. Ptirodni a syntetické organicke létky, které predstavuji &isté monomerni slouge-
niny nebo smgsi takovych sloucenin, jako naptiklad minerdini oleje, Zivotisné nebo rostlin-
né tuky, oleje a vosky nebo oleje, vosky a tuky na bdzi syntetickych estert (napfiklad
ftalaty, adipdty, fosféty nebo trlmellltaty), ale i smési ‘syntetickych esterlaminerdlni-
mi o0leji v libovelnych hmotnostnich pomérech, které se pouzivaji napfiklad jako zvlékna-
vaci pfipravky, ale i jejich vodné emulze.

29. Vodné emulze piirodnich nebo syntetickych kaugukl, jako napfiklad latex ptirod-
niho kauduku nebo latexy karboxylovanych kopolymerd styrenu a butadienu.

Dalsim pfedm&tem vyndlezu jsou proto smési, které obsahuji organicky materiédl a
alespon jednu slougeninu cbecného vzorce I.

V pfipadé organickych materiald se jedné vyhodné o synteticky polymer, pfirodni nebo
synteticky elastomer nebo pfirodni nebc syntetickou funkéni kapalinu, zejména potom o syn-
teticky polymer, kterd je citlivy vi&i termooxidaénimu odbourdni nebo/a odbourdni, kters
Je vyvoldvdno svétlem. Zvlsste vyhodnymi organickymi materidly jsou polyolefiny, jako na-
pEfiklad polypropylen a polyethylen.

Jako funkéni kapaliny lze uvést ngpfiklad hydraulické kapaliny, mazaci prostiedky,
mazaci oleje atd.

Obecn& se slouteniny podle vynalezu pfiddvaji k organickému materidlu, ktery mé byt
stabilizovdn v mnozstvi 0,01 a% 10 %, vyhodn& 0,05 az 5 %, zejména 0,05 az 0,5 %, vztaze-
no na celkovou hmotnost stabilizovaného materidlu. Ke stabilizaci se mohou popfipads po-
uzit také ziskané smési sloudenin vzorce I, aniZz by bylo nutno povadeét jejich déleni. To
se tykd zejména takovych slougenin, ve kterych Rl a2z R3 nejsou stejné a ktere vznikaji
pfi vyrobnim postupu zpravidla Jako smési.

Dalsim pfedmetem tohoto vyndlezu jsou proto fyzikélni smési obsahujici alespon dv@

slougeniny vzorce I. -

4

Tyto smési se mohou vyrab&t také smisenim gistych sloZek.

Pro stabilizaci organického materidlu mlze byt vyhodné, kdy# se slouceniny podle vy-
nalezu pouZivaji spolednd s tzv. thiosynergisty. Thiosynergicky G&inné 14tky jsou zndmé
jako sekunddrni antioxidagni prostfedky a jako prostfedky rozklédajici peroxidy a nédlezeji
kromé jiného k ndsledujicim skupindm l&tek:

merkaptany, thioethery, disulfidy, dithiokarbamdty a heterocyklické thioslougeniny. Jako
priklady thiosynergicky GZinnych létek lze uvést ng isledujict sloucenlny

pentaerythrit-tetrakis[( 8- -alkylmerkapto)propiondat],
Jako napfiklad pentaerythrit- tetrakis[(A -dodecylmerkapto)propiondt];
pentaerythrit—tetrakis(merkaptoacetét),

1,1 l—trimethylolethantris(merkaptoacetét)

1,1,1- trlmethylolpropan trls(merkaptoacetat)
dioleyl-3,3" -thiodipropionét,

dilauryl-3,3 -thlodlproplonat,

ditridecyl-3,3 "-thiodipropionst,

dimyristyl-3,3 -thiodipropionat,

distearyl-3,3 -thiodipropionat,

dicyklohexyl-3,3 -thiodipropionét,
dicetyl-B,}'—thiodipropionét,

dioktyl-3,3 ~thiodipropiondt,

dibenzyl-3,3 "-thiodipropion4t,
laurylmyristyl—3,3'-thiodiaropionét,

difenyl-3,3 -thiodipropionat,

di-p-methoxyfenyl-3,3 -thiodipropionét,

didecyl-3,3 -thiodipropionat,
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dibenzyl-3,3 -thiodipropionat,

diethyl-3,3 -thiodipropiondt,

laurylester 3-methylmerkaptopropionové kyseliny,
laurylester 3-butylmerkaptopropicnové kyseliny,
laurylester 3-laurylmerkaptopropionové kyseliny,
fenylester 3-oktylmerkaptopropionové kyseliny,
laurylester 3-fenylmerkaptopropionové kyseliny,
laurylester 3-benzylmerkaptopropionové kyseliny,
lsurylester 3-(p-methoxy)fenylmerkaptopropionové kyseliny,
laurylester 3-cyklohexylmerkaptopropionové kyseliny,
laurylester 3-hydroxymethylmerkaptopropionové kyseliny,
myristylester 3-hydroxyethylmerkaptopropionové kyseliny,
oktylester 3-methoxymethylmerkaptopropionové kyseliny,
laurylester 3—hydroxymethylmerkaptopropionové kyseliny,
myristyiester 3-hydroxyethylmerkaptopropionové kyseliny,
oktylester 3-methoxymethylmerkaptopropionové kyseliny,
dilaurylester 3-karboxymethylmerkaptopropionové kyseliny,
dilaurylester 3-karboxypropylmerkaptopropionové kyseliny,
dilaurylester &4,7-dithiasebakové kyseliny,
dilauryl-4,7,8,11-tetrathiatetradekandiodt,
dimyristyl-4,11-dithiatetradekandiost,
lauryl-3-benzthiazylmerkaptopropiondt;

dialkyldisulfidy, jake napfiklad dioktyldisulfid, didodecyldisulfid, dioktadecyldisulfid;
dialkylsulfidy, jako napPiklad didodecylsulfid, dioktadecylsulfid;

alkylthiopropionové kyseliny a jejich soli, jako napifklad 3-laurylmerkaptopropionovd ky-
selina a jeji vépenatd sil nebo sloufeniny obéaﬁﬁﬁici siru;; "které se popisujl v japonskych
zvefejnovacich spisech 47-13533, 47-24004, 47-24541 a 47-24005.

Vyhodné se pouzivaji slouteniny podle vyndlezu spolegné s lauryl- nebo stearylestery
/A-thiodipropionové kyseliny. ‘

Vyndlez se tykd proto také organického materidlu, ktery obsahuje alespon jednu slou-
geninu vzorce I a jednu thiosynergicky d€innou sloZku.

Hmotnostni pomér thiosynergicky G&inné ldtky ku stabilzdtoru podle vyndlezu maze
ginit napfiklad 1 : 1 a% 20 : 1, vyhodn& 2 : 1 aZ 10 : 1 a zejména vyhodn& 3 : 1 az 7 : 1.

Stabilizované polymerni sm&si podle vyndlezu mohou navic obsahovat také rGzné obvyklé
pfisady, jako napfiklad: )

1. Antioxidatni prostiedky:
1.1 Alkylované monofenoly, napfiklad

2,6-di-terc.butyl-4-methylfienol
2-terc.butyl-4,6-dimethylfenol
2,6-di-terc.butly-4-ethylfenol
2,6-di-terc.butyl-4-n-butylfenol
2,6-di-terc.butyl-4-isobutylfenol
2,6-dicyklopentyl-4-methylfenol

2-(d -methylcyklohexyl)-4,6-dimethylfenol
2,6—dioktadecyl—k—methylfenoi
2,4,6-tricyklohexylfenol
2,6~di—terc.butyl-4~meth0xymgthylfen01
2,6-dinonyl-4-methylfenol



CS 276392 B 6
1.2 Alkylované hydrochinony, napfiklad

2,6-di-terc.buty1—4-methoxyfenol
2,5-di-terc.butylhydrochinon
2,5-di-terc.amylhydrochinon
2,G;difeny1—4—0ktadecyloxyfen01

1.3 Hydroxylované thiodifenylethery, napfiklad

2,2 -thio-bis-(6-terc.butyl-4-methyifenol)
2,2 -thio-bis-(4-oktylfenol)

4,4 -thio-bis-(6-terc.butyl-3-methylienol)
4,4 -thio-bis-(é-terc.butyl-2-methylfenol)

1.4 Alkyliden-bisferoly, napiiklad

2,2 -methylen-bis-(6-terc.butyl-4-methylfenol)

2,2 -methylen-bis-(6-terc.butyl-4-ethylfenol)

2,2 -methylen-bis- [4-methyl-6-( L —methylcyklohexyl)fenol]
2,2'rmethylen~bis—(4—methyl—6—cyklohexylfen01) -

2,2 -methylen-bis-(6-nonyl-4-methylfenol)

2,2 -methylen-bis-(4,6-di-terc.butylfenol)

2,2 -ethyliden-bis-(4,6-di-terc.butylfenol)
2,2'—ethyliden—bis—(é—terc.butyl—A-isobutylfenol)

2,2 -methylen-bis- [6-( of -methylbenzyl)-4-nonylfencl]

2,2 -methylen-bis-[6-Cel , o ~dimethylbenzyl)-4-nonylfenol]

4,4 -methylen-bis-(2,6-di-terc.butylfenol)

4,4 -methylen-bis-(s-terc.butyl-2-methylfenol)
1,1-bis-(5-terc.butyl-4-hydroxy~-2-methylfenyllbutan
2,6-di-(3-terc.butyl-5-methyl-2-hygroxybenzyl)-4-methylfencl
1,1,3-tris-(5-terc.butyl-4-hydroxy-2- methylfenyl)butan

1, 1 bis-(5~terc.butyl-4- hydroxy 2- methylfenyl) 3-n-dodecylmerkaptobutan
ethylenglykol -bis-[3,3-bis-(3 -terc.butyl-4’ -hydroxyfenyl)butyrat)
di-(3-terc.butyl-4~hydroxy-5-methylfenyl)dicyklopentadien

di-[2-(3'—terc.butyl—Z'—hydroxy—S'—methylbenzyl)—é—terc.bqtyl—A—methylfenyl)tereftalét].

1.5 Benzylderivdty, napfiklad

1,3,5-tri-(3,5-di-terc.butyl-4 4-hydroxybenzyl)-2,4,6-trinethylbenzen
di(3,5-di-terc.butyl-4-hydroxybenhyl)sulfid

isooktylester 3,S—di—terc.butyl—4—hydr0xybenzy1merkatooctuvé kyseliny
bis-(4-terc.butyl-3-hydroxy-2,6-dimethylbenzyl)dithioltereftaldt
1,3,5-tris-(3,5-di-terc.butyl-4-hydroxybenzyl)isokyanurdt
1,3,S-tris-(h-terc.butyl-B—hydroxy—Z,6—dimethy1benzy1)isokyanurét
dioktadecylester 3,5-di-terc.butyl-4-hydroxybenzylfosfonové kyseliny

vépenatd sal monoethylesteru 3,5-di-terc.butyl-4-hydroxybenzylfosfonové kyseliny
1,3,5-tris(3,5-dicyklohexyl-é-hydroxybenzyl)isokyanurat.

1.6. Acylaminofenoly, napfiklad

anilid 4-hydroxylaurové kyseliny

anilid 4-hydroxystearové kyseliny
2,4—bis—okty1merkaptp—6—(3,S—di~terc.butyl-4—hydroxyanilino)—s—triazin
oktylester N-(3,5-di-terc.butyl-4-hydroxyfenyl)iarbamoveé kyseliny.

1.7. Estery A -(3,deiQterc.butyl-4-hydroxyfeny1)propionové kyseliny
s jednomocnymi nebo s vicemocnymi alkoholy, jako napfiklad s

10
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mnethanolem

oktadekanolem

1,6-hexandiolen

neopentylgylkolem -

thiodiethylenglykolem

diethylenglykolem e
triethylenglykolem

pentaerythritem

tris—hydroxyethyl—isokyanurétem

N,N'—bis(hydroxyethyl)oxaldiamidsm.

1.8 Estery A —(S—terc.butyl—A—hydroxy'}-methylfenyl)propionové kyseliny
s jednomocnymi nebo vicemocnymi alkoholy, jako napiiklad s

methanolem,

oktadekanolen

1,6~hexandioclem

neopentylgylkolem
thiodiethylenglykoclem
diethylenglykolen
triethylenglykelem

pentaerythritem
tris-(hydroxyethylisokyanuréten
N,N'-bis(hydrokyethyl)oxaldiamidem.

1.9. Estery /A3 —(3,S-dicyklohexyl—4—hydroxyfeny1)propionové kyseliny
s jednomocnymi nebo vicemocnymi alkoholy, Jjako napfiklad s

methanolem

oktadekanolem

1,6-hexandiolem

neopentylglykolem
thiodiethylenglykolem
diethylenglykolem
triethylenglykolem

pentaerytritem
tris-(hydroxyJethylisokyanurdten
N,N -bis-(hydroxyethyl)oxaldiamiden.

1.10 Amidy A —(3,S-di-terc.butyl-4—hydroxyfenyl)propionové kyseliny, jako napfiklad

N,N'-di-(B,S—di—terc.butyl—&-hydroxyfenylpropionyl)hexamethylendiamin
N,N'—di—(B,S—di—terc.butyl—4—hydroxyfeny1propiony1)trimethylendiamin
N,N'-di~(3,5-di—ierc.buty1—4-hydroxyfcnylpr0pionyl)hydrazin

2. Absofbéry UV svétla a prost¥edky k ochrané proti svétlu
2.1 2-(2'-hydroxyfenyl)benzt:iazoly, jako napiiklad

5 -methyl-, 3,5 -di-lerc.butyl-, 5 -terc.butyl-, 5°-(1,1,3,3-tetramethylbutyl)-, S-chlor-
-37, 5'-di-terc.butyl-, 5-chlor-3 -terc.butyl-5 -methyl-, 3 -sek.butyl-5 ~terc.butyl-,
4 -oktoxy-, 37,5 -diterc.amyl-, 37,5 -bis(ol, o —dimethylbenzyl)-dirivat.

2.2 2-hydroxybenzofenony, jako napitiklad

4-hydroxy-, 4-methoxy-, &-oktoxy-, 4-decyloxy-, 4-dodecyloxy-, 4-benzyloxy-, 4,2 ,4 -tri-
hydroxy-, 2 -hydroxy-4,4 -dimethoxy-derivét.
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2.3 Estery popfipadé substituovanych benzoovych kyselin, jako napiiklad

4-terc.butylfenylsalicyldt,

fenylsalicylét,

oktylfenylsalicylét,

dibenzoylresorcin,

bis-(4-terc.butylbenzoyl)resorcin

benzoylresorcion

2,4-di-terc.outylfenylester 3,5-di-terc.butyl-4-hydroxybenzoové kyseliny,
hexadecylester 3,5-di-terc.butyl-4-hydroxybenzoové kyseliny.

2.4 Akryldaty, jako napifiklad

ethylester of -kyan-/3, @B -difenylakrylové kyseliny,

isooktylester o -kyan- 43, 4B -difenylakrylové kyseliny,

methylester < -methoxykarbonylskoficové kyseliny,

methylsester, popfipodd butylester of -kyan-/3-methyl-p-methoxyskoficové kyseliny,
methylester of -methoxykarbonyl-p-methoxyskoficové kyseliny,

N-(@ -methoxykarbonyl- 4-kyanvinyl)-2-methylindolin.

2.5 Slouteniny niklu, jako napfiklad komplexy 2,2'—Thio—bis—[4—(1,l,3,3-tetramethylbutyl)—
fenolu] s niklem, jako

komplex 1 : 1 nebo komplex 1 : 2, pcpfipadd s piidavnymi ligandy, jsko s n-butylaminem,
triethanolaminem nebo N-cyklohexyldiethanolaminem,

nikl-dibutyldithiokarbamét,

soli monoalkylesterly 4-hydroxy-3,5-di-terc.butylbenzylfosfonové kyseliny s niklem,

jako methylesteru nebo ethylesteru, '

komplexy ketoximd s niklem

jako komplex 2-hydroxy-4-methylfenylundecylketonoximu,

komplexy l-fenyl-4-lauroyl-5-hydroxypyrazolu s niklem a popiipadé s ptidavnymi ligandy.

2.6 Stericky brdné&né aminy, jako napiiklad

bis-(2,2,6,6-tetramethylpiperidy)sebakdt,

bis-(1,2,2,6,6-pentamethylpiperidyl)sebakit,

bis-(1,2,2,6,6-pentamethylpiperidyl)ester n—buty1—3,S—di—térc.butyl—4-hydroxybenzy1malono-
vé kyseliny,

kondenza&ni produkt l-hydroxyethyl-2,2,6,6-tetramethyvl-4-hydroxypiperidinu a jantaroveé
kyseliny, '

kondenzaéni produkt N,N'-(2,2,6,6-tetramethyl-4-piperidyl)hexamethylendioaminu s 4-terc.- )

oktylamino-2,6-dichlor-1,3,5-s-triazinem,
tris-(2,2,6,6-tetramethyl-4-piperidyl)nitrilotriacetdt,
tetrakis-(2,2,6,6-tetramethyl-4-piperidyl)-1,2,3,4-butantetrakarboxylova kyselina,
1,1°-(1,2-ethandiyl)-bis-(3,3,5,5-tetramethylpiperazinon).

2.7 Diamidy 3favelové kyseliny, jako napfiklad

4,4 -dicktyloxyoxanilid,

2,2 -dioktyloxy-5,5 -di-terc.butyloxanilid,
2,2'-didodecyloxy—S,S'—di~terc.butyloxanilid,
2-ethoxy-2 ‘ethyloxanilid,
N,N'-bis-(3-dimethyiaminopropyl)oxalamid,

2-ethoxy-5-terc.butyl-2 -ethyloxanilid a jeho smés s 2-ethoxy-2 -ethyl-5,4 -di-terc.butyl-

oxanilidem, smési ortho- a para-methoxy-, ale i o- a p-ethoxydisubstituovanfch oxanilidu.

3. Derivédtory kovd, jako napiiklad

N,N -difenyloxaldiamid,



13 CS 276392 8 6

N-salicylal-N -salicyloylhydrazin

N,N -bis-salicyloylhydrazin,
N,N'~bis—(3,S-di~terc.butyl—4—hydroxyfeny1propiony1)hydrazin,
3-salicyloylamino-1,2,4~-triazol, \
bis-benzylidenoxaldihydrazid.

4. Fosfity a fosfonity, jako napiiklad

trifenylfosfit,

difenylalkylfosfit,

fenyldialkylfosfit,

tri-(nonylfenyl)fosfit,

trilaurylfosfit,

trioktadecylfosfit,

distearylpentaerythritdifosfit,
tris-(2,4-di-terc.butylfenyl)fosfit,
diisodecylpentaerythritdifosfit,
di-(2,4-di-terc.butylfenyl)pentaerythritdifosfit,
tristearylsorbittrifosfit,
tetrakis—(z,4-diterc.buty1feny1)—4,4’—bifenylendifosfonit,
3,9—bis—(2,A—di—terc.butylfenoxy—z,é,8,10-tetraoxa—3,9—difosfaspi:of5,5]undekan.

5. Slouteniny rozklddajici peroxidy, jako napfiklad

estery A -thiddipropionové kyseliny,

napifiklad laurylester, stearylester, myristylester nebo tridecylester,
merkaptobenzimidazol, ‘
zinetnatd s@l 2-merkaptobenzimidazolu,

dibutyldithiokarbamdt zine&naty,

dioktadecyldisulfid,

pentaerythrit-tetrakis-( B-dodecylmerkspto)propiondt.

6. Stabiliz&dtory polyamidl, jako napiiklad

soli m&di v kombinaci s jodidy nebo/a slougeninami fosforu a soli manganaté.

7. Bézické pomocné stabilizdtory, jako napiiklad

melamin,

polyvinylpyrrolidon,

dikyandiamid,

triallylkyanurét,

derivédty mocoviny,

derivédty hydrazinu,

aminy,

polyamidy,

polyurethany,

soli vy3sich mastnych kyselin s alkalickymi kovy a kovy alkalickych zemin, napfiklad vé-
penatd stl stearové kyseliny, zinetnatd sdl stearové kyseliny, hofe&natd sul stearové ky-
seliny, natriumricinoledt, draselnd stl palmitové kyseliny, antiomon-pyrokatechindt nebo

cin-pyrokatechindt.

8. Nulea&ni ¢inidla, jako napiiklad

4-terc.butylbenzoovd kyselina,
adipovd kyselina,

difenyloctovd kyselina.
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9. Plnidla a zpevnujici prostiedky, jako naprfiklad

uhlicitan vépenaty,
kEemicitany,

sklené&nd vldkna,
azbest,

mastek,

kaolin,

slids,

siran barnaty,

oxidy a hydroxidy kovd,
saze, grafit.

10. Dalsi ptisady, jako napiiklad

zmék&ovadla,

kluzné 1ldtky,

emulgdtory,

pigmenty,

optické zjasnavaci prostiedky,
prostfedky k nehoflavé lpravg,
antistatické pfipravky,
nadouvadla.

Hmotnostni pomér stabilizdtoru podle vyndlezu vici obvyklym pfisadédm se mGZe pohy-
% .
bovat napfiklad od 1 : 0,5 do 1 : 5.

Zpracovdni stabilizdtort do organického materidlu. se provddi podle zndmych metdd.
Priddvéni lze uskuteénit b&hem kaZdého stupnd zpracovdni pfed tvarenim.

Vyndlez se tykd také pouZitf sloulenin obecného vzorce I ke stabilizaci organického
materidlu proti odbourédvdni teplem, oxidaci nebo/a odbourdvéni svétlem. Vyhodné organické
materidly, které se stabilizuji, jsou uvedeny shora.

Ndsledujici pfiklady slouzi k blizZimu objasnéni vyndlezu. Tyto pfiklady viak rozsah
vyndlezu v Zddném smsru neomezuji. VSechny ddaje v procentech se vztahuji na hmotnost,
pokud neni uvedeno jinak. ’

Pfiklad 1

Vyroba N,N',N“—tris[B,5—dicyklohexy1—a—hydroxybenzyl]isokyanurétu

A) PFi teplotd mistnosti se do aparatury sestdvajici ze sulfona&ni banky (o obsahu
2,5 litru) s vrtulovym michadlem, vnitfniho teploméru, zp&tného chladige a zafizeni pro
piived plynného dusiku pfedlozi ’

135,5 g (1,05 mol) kyanurcvé kyseliny,

853,5 g (3,3 mol) 2,6-dicyklohexylfenolu,

114 g (3,8 mol) paraformaldehydu,

1,76 g (0,0126 mol) hexamethylentetraminu,

1176 g (16 mol) dimethylformamidu a

31,5 g (1,75 mol) vody.

Tato suspenze se zahfivé pod aimosférou dusiku za dobrého michdni na teplotu asi
116 °C a potom se vafi 24 hodin pod zp&tnym chladidem. Za ukocnéeni reakce se povaZuje
stav,'kdy je v reakéni smési pfitomno méné nez 2 % 2,6-dicyklahexylfenolu (stanovenim po-

moci chromatografie na tenké vrstve).

Mezitim Zerveny, &iry roztok se ochladi na teplotu mistnosi a za pomalého michdni
se naotkovdvd tak dlouho, aZ zatng& krystalizace. Potom se suspenze michd jesté asi 10 ho-
din, potom se ochladi na teplotu 0 a% 5 % v probéhu 2 hodin a pifi této teploté se michd
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jestd dalsd{ hodinu.

Produkt se odfiltruje pomoci sklen&ného filtru, promyje se 1 000 g methanoclu a vysu-
3i se ve vakuové suddrng pfi teploté 40 5 a pfi 2 000 Pa.

Vytdzek &inf 610 g (65 % teorie).
Produkt taje pFi teplots 247 °C.

Elementdrni analyza:

vypotteno: 76,6 % C, 8,7 % H, 4,5 % N, 10,2 % 0;
nalezeno 76,7 % C, 8,8 % H, 4,7 % N, 10,2 % 0.
8) Aparatura sestdvd z banky s dvojitym pldstém o obsahu 500 ml s ocelovym vickem,

ale i z trubice pro odvod bryd s kulickovym kohoutem, pojistného ventilu, termocldnku a

snimade tlaku.
Do banky o obsahu 500 ml se postupng predloZi

38,7 g (0,3 mol) kyanurové kyseliny,

244,1 g (0,946 mol) 2,6-dicyklohexylfenolu,

31,3 g (0,99 mol) 100% (technického) paraformaldehydu,
0,5 g (0,0036 mol) hexamethylentetraminu,

150 g dimethylformamidu a

9 ml vody.

Za. michdni se pii teploté mistnosti nadoba evakuuje na vakuum 10 000 Pa a zavede se
proud argonu. Nidoba se potom znavu evakuuie na 2 000 az 3 000 Pa a banka se uzavie pomo-
ci kuligkového kohoutu. Reakdni smés se nyni zahfivé prii uzaviené bance po dobu 90 minut
na teplotu 130 Oc. Pritom prejde bilé suspenze pfi teploté asi 120 OC a pti tlaku asi 80 00O
Pa zcela do roztoku. Potom se nyni giry, zlatohn&dy roziok michd 2 a? 3 hodiny pfi teploté
130 °C. Tlak pFitom vystoupi na asi 180 000 Pa. Reakce se pokladd za ukoncenou, kdyZ na
chromatogramu na tenké vrstvé 1 ze prokdzat ménd nez 2 % 2,6-dicyklohexylfenolu.

Nyni gervenohnédy roztok ge ochladi na teplotu asi 100 Oc 2 banka se otevie pfi atmo-
sférickém tlaku pomoci kuligkového kohoutu. Zahtdtim na 130 O¢ a snizenim aZ na 20 000 Pa

se oddestiluje smés dimethylformamidu a vody (asi 40 g destildtu s obsahem vody 50 az 60 %).

Roztok zbaveny maximdlnihe mnozstvi vody se vylije di sulfona&ni banky o obsahu 1 500 ml.
Pfi vnitfni teploté asi 110 O¢ se za varu pod zpétnym chladigem pfikape 200 ml methanolu
a potom dal§ich 150 ml methanolu. Vnitfni teplota pfitom poklesne na asi 70 °c.

Nyni se roztok naotkuje. Rychle krystalujici roztok se michd jesté asi 1 hodinu za
teploty 70 aZ 72 Oc. Z1uts krystalickd ka3e se ochladi abéhem asi 4 a? 5 hodin na teplotu
mistnosti a potom ddle ledem na teplotu C aZ 5 O¢. Smés se michd jestd 1 hodinu pfi teple-
t60a25°%a potom se produkt odfiltruje. Zbytek na filtru se tr¥ikrdt promyje 100 ml
studeného methanolu. Potom se produkt odsaje a vysu3i se pii 70 a2 80 °C ve vakuové su-
s4rné.
vytdzek tin{ 263 g (93 % teorie).

Produkt pfitomny ve formé bilého prédku md teplotu tdni 243 aZz 250 .

Priklad 2
Vyroba N,N',N"—tris[3—cyklohexy1—A—hydroxy—S—methylbenzyl]isokyanurétu

Do sulfona&ni banky, kterd je opstfena vrtulovym michadlem, teplomérem a zp&tnym
chladicem se ptedlozi )
3,23 g (25 mmol) kyanurové kyseliny,
14,70 g (77 mmol) 2-cyklohexyl-é-methylfenalu,
2,50 g (83 mmol) paraformaldehydu,

0,30 g (2,1 mmol) hexamethylentetraminu a-
47,50 g (50 ml) dimethylformamidu.

-
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Suspenze se pod atmosférou dusiku za pozvolnéhc michdni zahfivad na teplotu 110 oc
a potom se zahfivd 48 hodin k varu pod zp&tnym chladiZem. Potom se reakni smés ochladi
na teplotu mistnosti, vylije se na 150 ml ledové vody a ziskand smés se ddle michd. Bily
produkt se odfiltruje, po nékolikandsobném promyti vodou se rozpusti v diethyletheru a
extrahuje se vodou. Po odstran&ni etheru za sniZeného tlaku se ziskd produkt ve formeé
nazloutlé pény, kterd krystaluje z vodného ethanolu.

VytéZzek &ini 14,5 g (78 % torie).
: andukt, ktery je pfitomen ve formé& bezbarvych krystald md teplotu téni 212 aZz 218
oc. ‘
Elementdrni analyza:
vypoéteno 5,71 % N;
nalezeno 5,31 % N.

Pfiklad 3
Vyraba N,N',N"—trisES—terc.butyl-S-cyklohexyl—&-hydroxybenzyl]isokyanurétu

Sloudenina uvedend v ndzvu se uvédi analogickym postupem, jako je popsdn v ptfikladu
2. Misto 2-cyklohexyl-é-methylfenolu se pouZije odpovidajiciho mnoZstvi 2-terc.butyl-6-
-cyklohexyfenolu. Po promyti horkym hexanem se ziskd 33,24 g (77 % teorie) bilého présku
o teplotd tani 220 °C. '

Elementdrni analyza:
vypodteno 4,87 % N;
nalezeno 5,05 % N.

Priklad 4
Do stejné aparatury jako je popsand v pfikladu 2 se pfedloZi

6,45 g (50 mmol) kyanurové kyseliny,

10,73 g (52 mmol) 2,6-di-terc.butylfenolu,

26,70 g (103 mmol) 2,6~dicyklohexylfenolu,

16,3 g (195 nmol) roztoku formaldehydu (36%),

0,50 g (4 mmol) hexamethylentetraminu a

71,3 g (75 ml) dimethylformamidu.

Suspenze se pod atmosférou dusiku za pomalého michdni zahfivd na teplotu asi 110 o

a potom 42 hodin k vdru pod zpétnym chladitem. Reaké&éni smés ochlazend na teplotu mistnosti
se vylije na 250 ml vody a smés se dobfe michd. Rekagni produkt se odfiltruje. Zpracovdéni

- se provadi analogicky jako v pifikladu 3 za pouZiti 200 ml petroletheru (o teplot& varu 30
az 60 °C). Zisks se pryzovity produkt a po pfekrystalovdni s 200 ml petroletheru se ziska
prdsek, ktery md tepltou tédni 127 az 131 .

VytgZek ¢ini 35,4 g (80 % teorie).
Elementdrni analyza:

vypocteno 4,73 % N;
nalezeno 4,51 % N.

Priklad S
Analcgickym zpGscbem jako je popsdn v prikladu 4 se nechd reagovat

6,45 g (50 mmol) kyznurové kyseliny,

21,25 g (103 mmol) 2,6-di~terc.butylfenolu,
13,44 g (52 mmol) 2,6-dicyklohexylfenolu,

- 16,3 g (195 mmol) 34% roztoku fomaldehydu,
0,50 g (4 mmol) hexamethylentetraminu a
71,3 g (75 ml) dimethylformamidu.
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Zpracovdni produktu se provddi stejnym zplsobem jako Je popsédn v p¥ikladu 4 za pouZi-
t{ diethyletheru. Zisksd se prasek o teploté tdni 122 °c.

Vytdzek &ini 23 g (54 % teorie).

Elementdrni analyza:
vypodteno 5,03 % N;
nalezeno 5,13°% N.

Ptiklad 6
Analcgickym zpiéisobem jako je popsén v piikladu 4 se nechd reagovat:

6,45 g (50mmol) kyanurové kyseliny,

10,73 g (52 mmol) 2,6~di-terc.butylfenolu,
19,60 g (103 mmol) 2-cyklohexyl-é-methylfenoclu,
16,3 g (195 mmol) 36% roztoku formaldehydu,
0,50 g (4 mmol) hexamethylentetraminu a

71,3 g (75 ml) dimethylformamidu.

Reak@&ni smés e ochladi, vylije se na 250 ml vody a ziskand smé&s se dobfe promichd.
Produkt se odfiltruje a miZe se Gistit jedté déle sloupcovou chromatografii na silikagelu.

Ziskd se sviétle #luty prések o teploté téni 114 aZz 120 °c.

Vytézek &ini 22,97 g (79 % teorie).

Elementérni analyza:
vypoéteno 5,49 % N;
nalezeno 5,30 % N.

Priklad 7
Analogickym postupem jako je popsdn v pfikladu 4 se nechd reagovat

6,45 g (50 mmol) kyanurové kvseliny,

21,25 g (103 mmol) 2,6-di-terc.butylfenolu,
9,90 g (52 mmol) 2-cyklohexyl-4-methylfenolu,
16,3 g (195 mmol) 36% roztoku formaldehydu,
0,5 g (4 mmol) hexamethylentetraminu a

71,3 g (75 ml) dimethylformamidu.

Zpracovani reakdni smési se provadi zpisobem popsanym v piikladu 3. Ziskd se pryZovi-
ty produkt, ktery po opétovném piekrystalovsini z hexanu pfedstavuje prédsek o teploté tani
110 az 120 °c. '

Vytézek €ini 21,60 g (56 % teorie).

Elementdrni analyza:
vypodteno 5,47 % Nj
nalezeno 5,75 % M.

Pfiklad 8

Praskovy polypropylen (tavny index pfi 230 OC a p#i 2,16 kp: 2,3 g/10 min) obsahu-
jici 0,1 % vépenaté soli kyseliny stearové se smisi s pfisadami uvedenymi v nédsledujici
tabulce 1 a potom se smés hné&te na plastografu (Brabender) pfi teplotd 200 ¢ po debu
10 minut. Takto ziskand smés se lisuje na lisu o teploté lisovacich desek 260 % na 1 mm
tlusté desky, ze kterych se vysekaji prouZky o 3ifi 1 cm a délce 8,5 cm. Z kaZdé desky se
vyséké nékolik takovych prouikd a tyv se zavési do cirkula&ni suddrny vyhfivané na teplotu
149 °C a vzorky se v pravidelnych &asovych intervalech kontroluji. Oxida&ni rozklad téch-
to prourkd je moZno zjisit podle Zlutého zbarveni, které se zatind projevovat v kruzich.

Mirou stdlosti vzorku je doba aZ do rozkladu.
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Tabulka 1

stabilizdtor pocet dnd v cirkulaéni sudsrng
pfi teploté 149 °C a% do rozpadu
zkuSebniho vzorku

bez stabilizdtoru <1
0,3 % 0STDP 8

0,3 % DSTDP + 0,1 %
slougeniny z pfikladu 1A 91

0STDP = distearylthiodipropiondt

Ptiklad 9

ZkouSend sloudenina:

] 0 .
\\‘N”/u\ﬁﬁ’//f/

A

R

Blz R= ~CH3

C(CH3)3

(slougenina podle pfikladu 3).

~

Préskovy polypropylen (taveny index pfi teploté 230 °C a 2,16 kp: 2,3 g/10 min)
obsahujici 0,1 % vépenaté soli kyseliny stearové a 0,3 % distearylthiodipropanstu se smi-
si se stabilizdtorem uvedenym v tabulce 1 a potom se smés hnéte na plastografu (Brabender)
pii teploté 200 oc po dobu 10 minut. Takto ziskana Smés se lisuje na lisu o teploté liso-
vacich desek 260 °C na 1 mm tlusté desky, ze kterych se vysekaji prouzky o 3ifi 1 cm a
délce 8,5 cm. Z kaZzdé desky se vysekd nékolik'takovych prouZkt a ty sc zavési do cirkulag-
ni su8drny vyhifivané na teplotu 149 Oc a vzorky se v pravidelnych €asovych intervalech
konfroluji. Cxidagni rozklad t&chto prouzkd je moZno zjistit podle #lutého zbarveni, kte-
ré se zatind projevovat v kruzich. Mirou stdlosti vzorku je doba aZ do rozkladu.
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Tabulka 2

stabilizédtor potet dn& v cirkuladni sudarng pii
teploté 149 O¢ a7 do rozpadu zku$ebniho
vzorku

bez stabilizédtoru 8

0,1 %8 102

1

PATENTOVE NARODKY

1. Cykloalkyl-p-hydroxybenzylisokyanurdty obeného vzorce I

0
r* i R
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0 0

ve kterém

1

R znamend skupinu cbecného vzorce II

g
—CH [o}8}
2 ‘Q‘ (11,
R’ .

znamend skupinu obecného vzorce I1I
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CHZ‘Q‘ fels) (111),
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. Slouceniny podle ndrocku 1, kde substituenty Rs, R
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znamend skupinu obecného vzorce IV

// \\. on (),

znémegé cykloalkylovou skupinu s 5 aZ 7 atomy uhliku 3

7 8 9

R, R"y R° a R
uhliku nebo cykloalkylovou skupinu s 5 aZz 7 atomy uhliku.

znamenajl nezdvisle na sob& alkylovou skupinu s 1 aZ 4 atomy

. Sloudeniny podle naroku 1, kde R4 znamend cyklohexyloveu skupinu a Rb az R9 znamena ji

nezdvisle na sob& methylovou, terc.-butylovou nebo cyklohexylovou skupinu.

Slouceniny podle ndroku 1, kde substituenty Rl aZ R3 maji stejny vyznanm.

Slouceniny podle ndrocku 1, kde RA, R6 a R8 znamenaji cyklohexylovou skupinu a substi-

tuenty R°, R’ a R’

cyklohexylovou skupinu.

maji stejny vyznam a znamenaji methylovou, terc.-butylovou nebo

. SlouZeniny podle niroku 1, kde Rl méd jiny vyznam neZ R2 a substituenty R2 a R3 maji

stejny vyznam.

. Slouceniny podle ndroku 1, kde substituenty Rl a R2 maji stejny vyznam a R2 méd jiny

vyznam neZ substituent RB.

7 a R9 maji stejny vyznam a znamenaji

methylovou nebo cyklohexylovou skupinu.

Slouteniny N,N N"-tris-[3-cyklohexyl-5-terc.-butyl-4-hydroxybenzyl]isokyanurdt, N,N'-
—bis-[3,S—dicyklohexyl—4—hydroxybenzy1]—N"—(3,S—di-terc.-butyl-44hydroxybenzy1)-iso—
kyanurdt, N,N'—bis—EB,S—di-terc.—butyl-&—hydroxybenzyl]-N" -(3,5-dicyklohexyl-4-hydro-
xybenzyl)isokyanurat, N,N -bis-[3-cyklohexyl-5-methyl-4-hydroxybenzyl]-nN"-[3,5-di-terc.-
~butyl-4-hydroxybenzyl]isokyanurdt a N,N -bis-[3,5-di-terc.-butyl-4-hydroxybenzyl]-
-N"—[3—cyk10hexy1—S—methyl—4—hydroxybenzy1]-isokyanurét podle nédroku 1.

. Zplsob vyroby sloufenin obecného vzorce I odle ndroku 1, vyznafujici se tim, Ze se
b k 7 v 3

fenol obecného vzorce V nebo na smés fenold abecnych vzorctt V, VI a VII

r4

\
7\ W

HO

‘RS
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I (v

30 - {vin)

ve kterych

substituenty R4 aZ R9 maji vyznam uvedeny v ndroku 1,

plsobi isokyanurovou kyselinou a formaldehydem‘nebo slouéeninou uvolnujic{ formaldehyd,
popfipadé v pfitomnosti rozpoustédla.

10. Prostfedek ke stabilizaci organickéhoc materidlu proti odbourdvdni teplem, oxidaci a/ne-
bo svétlem, vyznaldujici se tim, Ze obsahuje slouteninu ocbecného vzorce I podle ndrokd
1az8.,

11. PouZiti sloudenin obecného vzorce I podle ndrok( 1 aZ 8 ke stabilizaci organického ma-
teridlu proti odbourdvéni teplem, oxidaci a/nebc svétlem.

12. PouZziti sloucenin obecného vzorce I podle ndroku 11, vyznatujici se tim, Ze organickym
materidlem je synteticky polymer, piirodni nebo synteticky elastomer nebo ptirodni ne-
bo syntetickd funkéni kapalina.

a" ’
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