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[5,1;5.3]hexadecyl)metylénbuténdiovej a sposob ich pripravy

1

Vynélez sa tyka 2,2,6,6~tetrametyl-4-piperidylesteru kyseliny 15-/7,15—diazadispiro[5,-
1,5,i]hexadecyl/metylenbutanéndiovej, 1,2,2,6,6~pentametyl-4~piperidylesteru kyseliny 15-
-/7,15-diazadispiro[5,1,5,3] hexadecyl/metylénbutdndiovej a spbsobu ich pripravy.

Uvedené zli¥eniny patria do skupiny stéricky brénenych amfnov, ktoré tvoria moderny
triedu svetelnych stabilizdtorov plastickych ldtok, najmé polyolefinov. Aj ked mechanizmus
ich stabilize¥ného pbsobenie nie je celkom Jasny, z literdrnych ddajov je znéme, Ze ldtky
obsahujice v molekule viac aktfvnych zloZiek s o mnoho d¥innejiie ako latky obsahujice
ibe jednu ektfvnu zloZku. Podobné zlueniny s Jednou ektivnou zlo¥kou su predmetom US pa-
tentu 3 992 351,

Uvedeni nevyhodu odstranuje tento vynédlez. Podstatou vyndlezu su zlid¢eniny 2,2,6.6-
~tetrametyl-4-piperidylester kyseliny 15—/7,15-diazadispiro[5,1 ,5,3_']hexadecyl/metylénbutén—
- diovej a 1,2,2,6,6-pentemetyl-4-piperidylester kyseliny 15-/7,15-diazadispiro[5,1,5,3]hexa—
decyl/metylénbuténdiovej obecného vzoreca I:

CH3 CH3
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kde R predstavuje protdén alebo metylskupinu. Podstatou vynélezu je dalej spésodb pripravy
z1d&enin obecného vzorca I, ktory sa vyznaduje tym, fe na dimetylester kyseliny 15=/T,15~
» -diazadispiro[§,1,5,3]hexadecyl/metylénbuténdiovej vzorca II:

CO0-CHy (11)
N—CH,—CH

CHy—COO0—CHy

‘sa pbsobf zli¥eninou 4-hydroxy-2,2,6,6- tetrametylplperidinom, resp. 4-hydroxy-1 2,6,6-penta~
metylpiperidinom obecného vzorce III: CHy CHg

R-N OH
(I11)

CH3 CHy

kde R predstavuje proton alebo metylovi skupinu vo vy¥&ie vricich uhlovod{koch (100 a%
160 °C) za pritomnosti reesterifikadného katalyzdtora.

Zl¥¥eniny obecného vzorca III sa mb%u vyuiit ako svetelné stabilizétory pre plastické
14tky, nejma polyolefiny. Obsahujui tri aktfvne zlozky, ¥im sa zvy3uje ich d¥innost v pro-
cese stabilizdcie. '

Priklad 1

Priprava 2,2,6,6-tetrametyl-4-piperidylesteru kyseliny 15-/7,15-diazadispiro[§,1,5,3]heza—
decyl/metylénbuténdiove].

Roztok 1 mélu dimetylesteru kyseliny 15-/7,15-diezedispiro[5,1,5,3]hexedecyl/metylén-
buténdiove] a 2,5 mélu 4-hydroxy~2,2,6,6-tetrametylpiperidinu v 2 000 ml sudeného xylénu
sa zahrieva 8 hodin pri 150 °C za pritomnosti katalytického mnoZstva amidu lftneho.

Reak¥né zmes bola prebubldvand dusikom. Po ochladeni sa reakdnd zmes premyla vodou
a xylénovy roztok sa vysufil s bezvodym siranom sodnym. Po oddestiloveni xylénu na rotad-S-
" nej vékuovej odparke sa surovy produkt ¥istil kry%talizdciou z petroléteru. Produkt v po-
dobe bielych kry3¥tdlov t. t. = 120 aZ 124 OC sa zfskal vo viteZku 67 %.

Analyza pre C37H66N404 molekulovéd hmotnost: 630,96
vypo&{tand: 70,63 % C, 11,14 $ H, 8,87 3 Nj
zistené: 70,90 % C, 11,43 $ H, 9,10 % N,

Priklad 2

Priprava 1,2,2,6,6-pentametyl-4-piperidylesteru kyseliny 15-/7.15-diazadispiro[5,1,5,3]
hexadecyl/metylénbuténdiove].

Roztok 1 mélu dimetylesteru kyseliny 15-/7,15-diazadispiro [5,1,5,3] hexadecyl/metylén-
‘butdndiovej a 2,5 mélu 4~hydroxy-1,2,2,6,6-pentametylpiperidinu v 2 000 ml suseného xylénu
sa zahrieva 8 hodin pri 150 °C za pritomnosti katalytického mnoZstva tetrapropylortotite-
ndtu. Resk&ndé zmes bola prebublédvend dusikom. Po ochladeni sa reaknd zmes premyla vodou
a povarila s aktivnym uhlim. Xylénovy roztok ziskany odfiltrovanim ektivneho uhlia se vy-
sugil s bezvodym sirenom sodnym. Oddestilovanim xylénu na rota&nej védkuovej odparke sa
z{skal produkt v podobe bledoZiltého oleja vo vytaZtku 68 %.
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Analyza pre 039H70N4Q4 molekulovd hmotnost: 659,02

vypo&fitané: 71,28 % C, 10,71 % H, 8,50-% N;
zistend: 71,56 % C, 10,91 % H, 8,27 % N.

Pri{klad 3

Zmes polypropylénu s 0,1% obsahom antioxidantu 2,6-di-terc.butyl-4-metylfenolu 0,15%
obsshom steardtu vdpenatého a 0,2% obsshom stabilizétora stéla v dichldrmetdne 18 hodin
pri laboratérnej teplote. Po oddestilovant metylénchloridu na rotadnej vékuovej odparke
sa zfskany prafok dalej homogenizoval v mie¥acej komore plaétografu\S minit pri teplote
200 °C. Zo zmesi sa vylisovali félie hribky 0,18 mm pri teplote 190 °C & dobe lisovania
30 sekind. Kontrolnd félia sa pripravila rovnakym péstupom, len sa nepridal stabilizdtor.
Félie sa oZarovali ortufovou vybojkou 125 W, Rovnomernost oimrovania sa dosiahle otd¥anim
vzoriek okolo zdroja Zisrenia.

Nérast karbonylovych skupin v zévislosti od &asu oZarovania je mierou degraddcie
polyméru vplyvom UV Ziarenia. Prirastok kerbonylovych skupfn sa sledoval pomocou I&-spektro-
metra. Kontrolné fdlia bez svetelného stabilizdtora dosishla nérast karbonylovych skupin
AACO = 0,15 po 750 hodin&ch. Félia obsahujica svetelny stabilizétor pripraveny podTa prikla-
du 1 dosiahla ‘AACO = 0,15 po 3 400 hodindch a u svetelného stabilizédtora pripraveného po-
dYa prikladu 2 ndrast karbonylovych skupin Z}ACO = 0,15 sa dosiahol po 3 000 hodindch,

Uvedend zlufeniny sa m8Zu vyuZit ako svetelné stabilizdtory do polymérov, predov¥etkym
do polyolefinov.,

PREDMET VYINALEZU

1. Zl4&eniny 2,2,6,6-tetrametyl-4-piperidylesteru kyseliny 15-/7, 15—diazadispiro[5 t-
5 3]hbxadecyl/metvlénbutandlove; obecného vzorca I CHj CHy

coo N-R

‘ CHj CH3

HN  N—CHp—CH (D

CHy CHjy
CH,-CO00 N—-R

kde R predstavuje protdn alebo metylovd skupinu. CHy CHj

2. Spbésob pripravy zlidenin obecného vzorca I podla bodu 1, vyznadujici sa tym, Ze na
dimetylester kxyseliny 15—/7,15—diazadispiro[§,1,5,3] hexadecyl/metylénbuténdiovej vzorea II

COO0—CHj

(II1)
HN  N—CH,—CH

6/ CH2—000—0H3

sa p8sobi zli¥eninou 4-hydroxy-2,2,6,6-tetrametylpiperidinu obecného vzorca III
CH3 CHy

R-N dH . : (III)

CH3CHy
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kde R méd vyznam uvedeny v bode 1, 6 a¥% 10 hodin v uhlovodikovom rozpi¥tadle o teplote va-
ru 100 a% 160 °C za prftomnosti reesterifikainého katalyzdtora.

3. Sp8sob pripravy pod¥a bodu 2, vyznaZujici sa tym, %e reakZnéd doba je 8 hodin e re-
akcia sa prevddza v xylénovom roztoku pri teplote 150 °C.

Severografia, n. p., MOST ’ Cena 2,40 Kés



	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS

