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kde.n = 2 a% 10, Rl znamend H alebo CH

a Rz znamend H, 1—/2,2,6,6—tetrametyl—3-

~-piperidyl/-2-propyl alebo 1-/1,2,2,6,6-
~-pentametyl-4-piperidyl/-2-propyl a spo-

sobu ich pripravy reduk&nou amindciou :
1-/2,2,6,6~tetrametyl-4-piperidyl/~2-pro- |
pandnu alebo 1-/1,2,2,6,6-pentametyl-4- :
~piperidyl/-2-propanénu s prisluéngm al-
kdndiaminom pri teplote 20 a%¥ 110 C , :
tlaku 0,5 aZ 15 MPa v pritomnosti organic-
kého rozpiitadla zo skupiny zahrnujtcej

C. aZ C,, alifatické uhlovodfky a ni%8ie
a?koholy, vody alebo zmesi vody s niZ%3{mi
alkoholmi za katalyzy platinovych alebo
palddiovych katalyzdtorov ako st¢ PtO,,
platina na akt{vnom uhlf{, pal&dium n& ak-
tivnom uhlf, palddium na Al,0,. Alk4ndia-
miny v3eobecného vzorca I sd %edziproduk—
tami na vyrobu sveteln§ych stabilizétorov
polymérov a na vyrobu biologicky d&inngch
l4tokx, vrdtane liediv. -
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Vyndlez sa tyka novych alkdndiaminov obsahujicich polyalkylpiperidylové skupiny v3e-
obecného vzorca I

/ 1T/

kde n = 2 a% 10, R, znamend H alebo CHy a R2 znamend H alebo skupinu vZeobecného
vzorca II ‘
s
CHé-CH-
H3C CH3
/ 1T/
N
H3C |1 CH3
R .
kde R1 m& uz uQedeny v¢znam

a spdsobu ich pripravy. Alkédndiaminy obsahujice polyalkylpiperldylové skuplny si medzi-
produktami na prfpravu vysokodinngch svetelngch ‘stabilizdtorov .polymérov a na pripra-
vu biologicky d&inngch ldtok, vrétane lie&iv.

) 2 literatdry a z priemyselnej praxe si zndme N,N -bis/2,2,6,6-tetrametyl- -4-piperidyl/
alkdndiaminy, najmi 1,6-bis/2,2,6, 6~tetrametyl-4-piperidylamino/hex4n ako hlavné medzi-
produkty na priemyselnd vyrobu celého radu oligomérnych derivdtov, ktoré predstavujd
nejnov3iu skupinu svetelngch’ atabilizétorov polymérov. Ich syntéza reduk&nou aminiciou
polyalkyl-4-piperidonov 8 alkédndiaminmi je v 11teratﬁre (US 4 104 248, US 4 326 063,

DE 3 007 996, US 4 607 104) podrobne .opfsani. '\

Teraz sa zistili nové alkéndiaminy obsahujdce polymetylpiperidylové skupiny vEeobec-
ného vzorxca I, kde n, RI a R2 maji uZ uvedeny vyznam a spbsob ich pripravy reduk&nou ami-
ndciou zldZenin vSeobecného vzorca III

0
”
CHy~C-CH, -
e .-CH; : / III /
H.C N m

kde Rl m& uZ uvedeny v¢znam

s alkéndiaminmi v3eobecného vzora IV

HyN-/CH,/,, -NH, /Iv/
kde n m4d uZ uvedeny vyznam,
pri teplote 20 a¥ 110° c, tlaku 0,5 a% 15 MPa v pritomnosti organického rozptifadla zo
skupiny zahrfiujicej Cg aZ C,0 alifatické uhlovodfky a ni%3ie alkoholy, vody alebo zmesi
vody s niZf{mi alkoholmi za katalyzy platinovych, resp. palddiovych katalyz&torov ako

si Pt02, platina na aktfvnom uhl{, palddium na aktivnom uvhlf, palddium na Al 203, resp.
aa1§1e
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Alkéndiaminy obsahujtce polyalkylpiperidfnovy skelet vZeobecného vzorca I podla
vyndlezu je moZné poufif ako medziprodukty na v¢robu svetelngch stabiliz&torov oligo-
mérneho typu vhodnych pre polymérne termoplastické substrity ako si polyolefiny, poly-
étery, polyuretdny, polystyrény a pripadne dal3ie a né vy§robu biologicky aktfvnych
latok.

Nasledujdce priklady ilustujd, ale neobmedzuji predmet vyndlezu,
Priklad 1 '

Do autokldvu o objeme 100 ml se vnieslo 19,7 g/0,1 molu/l-/Z,2,6,6-tetrametyl-4-
piperidyl/~2-propanénu, 5,8 g /0,05 molu/ 1,6~hex4ndiamfnu, 40 ml metanolu a 0,25 g
platinového katalyzdtora na akt{vnom uhlf s obsahom platiny 5 % vo forme vodnej sus-
penzie. Po uzatvoreni sa:autokldv prepléchol vodfkom a po vyhriatf{ na teplotu 110° C
sa reakénd zmes mie3ala pri tlaku 0,5 MPa 4 hodiny. Po skonZenf reakcie sa reak&n4 zmes
ochladila na laboratdrnu teplotu, katalyzédtor sa odfiltroval a po oddestilovan{ metano-
lu sa surovy produkt destiloval za znf{Z¥eného tlaku s odberom frakcie 180 - 182° ¢ pri
40 Pa. ’

ziskany 1,6-bis / 1-/2,2,6,6-tetrametyl-4-piperidyl/-2-propylamino /-hex&n predstavoval
svetloZltd kvapalinu.

Elementdrna analyza pre CyoHg2N, /478,855/ :

Vypo&itané : 75,25 % C 13,05 s H 11,70 ¢ N
Stanovené s 75,12 8 C 12,97 s # 11,78 ¥ N

I8 spektrum, roztok v cel, ¢ '
3 335 /s/ =Y /N~y 2 960 /sl, 2 920 /s/, 2 860 /s/ -1)“,0_8,"1) sic-us; 1 460 = fioopy,

1370 +1 3§° /8l - J/gem.c}!:,/‘ /a7, 1 240 81 "9 )é_N)cm-l

1H—NMR spektrum, roztok v CDCl3 H T

J : 0,97 - singlet, CHy -CH /6 H/, 1,12 - 1,15 ~ dublet, gem. CH, /24 H/,
1,05 - 2,2 - multiplet, -CH~, -CH,-kruh, -NH~, ~/CHY, = 3 ~CH,~, /26H/; 2,3 - 3,0 -
multiplet, ~CH,-N, -CH-N- /6H/; /ppm/

Priklad 2

Do 250 ml autokldvu sa vnieslo 31,4 g /0,15 molu/ 1-/1,2,2,6,6-pentamety1—4—piperidyll ’
-2-propanénu, 8,7 g /0,075 molu/ 1,6~hex4ndiamfnu, 90 ml vody a 0,5 g palddnatého katalyzd-
tora na aktivnom uhlf s obsahom palddia 5 %. Po uzatvoren{ sa autokl4v prepldchol vodikom )
a pri teplote go° C sa reak¥nd zmes mieSala pri tlaku 15 MPa 4 hodiny. Po skonZenf reakcie
sa odfiltrovaf kétalyzétor-a po oddestilovan{ vody sa surovy produkt destiloval za znfZe-
ného tlaku s odberom frakcie 184 - 186° ¢ prxi 40 Pa, ktord predstavovala 1,6-bis
1-/1,2,2,6,6~pentametyl-4-piperidyl/-2-propylamino / hgxan ako svetloZltd kvapalinu.

Elementdrna analyza pre c35866N4 /506,910/ :
Vypo&itané ¢ 75,82 § C 13,12 ¢ B 11,05 8 N
Stanovené : 75,71 8 C 13,07 8 H 11,12 ¢ N
.IC spektrum v ccl, ¢
3 335 /s/ ‘1)/»:-3/; 2 960 /s/, 2 920 /s/, 2 860 /S/ =) . e ui Ygjcns; 1 460 -
. -1
‘gr/c—n/; 1 370 + 1 360 /s/ - J/gem.CH3//d/; 1 240 /s/ -»))IC_N/cm
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1H -~ NMR spektrum v CDCl
sz 0,97 - singlet, CH3-CH /6H/, 1,12 - 1,15 dublet, gem. CH /24 °H/; 1,05 - 2,2 multi-
plet, -CH- , -CH -~ kruh, -NH- , —/CH / CH - /24 1/, 2, 22 - 51nglet CH -N /6H/;
2,3 -~ 3,0 - multlplet -CH2-N- CH-N /GH/ /ppm/
Pifklad 3

Do autokldvu o objeme 100 ml sa vsadilo 19,7 g /0,1 molu/ 1-/2,2,6,6- -tetrametyl-
-4-piperidyl/-2-propanénu, 11,6 g /0,1 molu/ 1,6~ -haxdndiam{nu, 0,1 g platiny na aktiv-
nom uhl{ s obsahom 5 % v 20 ml vody a 20 ml etanolu. Po uzatvoren{ sa autokliv prepléa-
chol vodikom, vyhrial na teplotu 80° c a pri tlaku 5 MPa sa mie3al 2,5 hodin. Po skonde-
ni reakcie sa reak&nd zmes ochladila, katalyz&tor sa odfiltroval a po oddestilovan{ eta-
nolu a vody sa surovy produkt destiloval za zni¥eného tlaku s odberom frakcie 122 - 124° ¢
pri 36 Pa, ktord predstavovala N-/ 1-/2,2,6,6- -tetrametyl-4-piperidyl/-2-propyl
/-1,6-hex4ndiamin vo forme svetloZltej kvapaliny.

Elementdrna anal§za pre CigH 39Y3 /297,532/

Vypo&itané : 72,66 3% C 13,21 3 H 14,12 & N
Stanovené : 72,51 8 C 13,14 3 H 14,18 8 N

IC spektrum, roztok v ccy, : _
3380 /s1/ =3 o upy, 3 310 /s1/ - a/nuy; 3 190 /s1/ -7 Jn-ny; 2 950 /s/, 2 930 /s/,

2 850 /s/ -+ as/c-a/,"Y sjc-ny; 1620 /str/ = J/n-ny; 1 450 /s/ -J/C”z/’ 1380 1 1 370
[V e 5
/ ,'J/gem.cn3/ /@ublet/; 1 230 - 0/ _y cm

1H-NMR spektrum, roztok v CDC13 H

J} 0,97 - singlet, C§3—CH /38/; 1,09 - 1,12 dqublet, gem. CB /12 H/; 1,05 - 2,2 multi~-
plet, -CH-, kruh, -CH,~ kruh, -NH, -/CKZI4 » ~CH,=, NH /19 H/; 2,3 - 3,0 multiplet
-cgz-N, CH-N /5 H/ /ppm/

Priklad 4

Do autokldvu o objeme 100 ml sa vnieslo 19,7 g\lo,l molu/ 1-/2,2,6,6~tetrametyl-
-4-piperidyl/-2-propanénu, -3,0 g /0,05 molu/ 1.2-eténdiamigu, 40 ml metanolu a 0,1 g pla-
tiny na aktivnom uhlf s obsahom 5 % Pt vo forme vodnej suspenzie. Dal%{ postup ako v pri-
kiade 3. Produkt 1,2-bis - / 1-/2,2,§; 6-tetrametyl-4-piperidyl/-2-propylamino /-etén s
teplotou varu 153 - 5° C/40 Pa, predstavoval svetloZltd kvapalinu.

Elementdrna analyza pre C26H54N4 /422, 747/
Vypo&itané : 73,87 8 C 12,88 & H 13,25 s N
Stanovené : 73,81 & C 12,82 $ H 13,20 & N

I spektrum, roztok v ccL, :

3 340 /s/ -Q/NH/; 2 955, 2 920, 2 860 s -,Qas JC-R/ 3 »Qs Jc-1/;

. ) -1
1460 ~J 0 yy. 1370 +1 360 ‘J/gem.cn3/’d/' 1240 -4),0_y cm

Priklad 5

Do autokldvu o objeme 100 ml sa vnieslo 20,9 g /0,1 molu/ 1- -/1,2,2,6,6-pentametyl-
~4-piperidyl/-2-propanénu, 6,0 g /0,1 molu/ 1, 2-eténdiaminu, 40 ml n-butanolu a 0,05 g
Ptoz. Dalej sa postupovalo ako v priklade 1.
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produkt, 1-/ 1-2,2,6,6~pentametyl-4-piperidyl/2-propylamino / etén, s teplotou varu
138 - 142° ¢/65 Pa, predstavoval %ltd kvapalinu.

Elementdrna analyza pre C,gH;;N, /255, 450/

vypo&itané : 70,53 8 C 13,02 $ H 16,45 8 N
Stanovené H 70,41 & C 12,89 8 H 16,40 & N

IC spektrum, roztok v Ccl4 H

3 380 "D/tmzl 3320 = s , 2 950, 2 925, 2 855 =V scons; Y ssconss

-1
1 620 - Jyq.yy, 1 380+ 1370 - d /gen. e,/ /a/3 1 235 = J oy om0

pPriklad 6

Do autokldvu o objeme 100 ml sa vnieslo 19,7 /0,1 molu/ 1-/2,2,6,6—tetrametyi—
-4-piperidyl/-2-propandnu, 4,4 g /0,05 molu/ 1,4-butédndiamfinu, 20 ml 2-propanolu,
20 ml vody a 0,5 g palddia na Baso4 s obsahom 5 % Pd. Po uzatvoreni sa autoklav preplé-
chol vodikom a po vyhriat{ na 100° C'sa reakin& zmes mieSala pri tlaku 10 MPa 3,5 hodiny.
Po skonZenf reakcie sa reaknd zmes ochladila na laboratérnu teplotu, katalyzdtor sa
odfiltroval a po oddestilovanf{ rozpistadiel sa produkt destiloval za zniZeného tlaku
s odberom frakcie 165 - 8° ¢ /15 pa. ziskany'1,4-bis>/1-/2,2,6,6-tetrametyl-4—piperidyl/
/-2-propylamino /butédn predstavoval svetlofltd kvapalinu, ' .

Elementérna apalyza pre CygHooN, /450,800/ :

Vypodftané " : 74,60 $ C 12,97 % H 12,43 $ N
Stanovené s 74,47 8 C _112,92 $ H . _12,48 N

IC spektrum v CCl, :

3 340 =Yy, , 2 965, 2 920, 2 855 ~Nas sc-ns, YV sc-8/ 3
-1

- - - -
1 460 - Jc_ps, 1 370 + 1360 J/gem.cn3/ /a/, 1 240 Y ey =

Priklad 7

Do 100 ml autoklévu sa vnieslo 19,7 g.lo,l mol&V 1-/2,2,6,6-t§trametyl-4—piperidyl/
/-2-propanému, 7,2 g /0,05 molu/ 1,8-okténdiamfnu, 40 ml cyklohexénu a 0,4 g platiny na
akt{vnom uhlf s obsahom 1 0 Pt. Dalej sa pokraZovalo ako ¥ priklade 3. Produkt,
1,8-bis / 1-/2,2,6,S-tetrametyl-4-piper1dyl/-2-propylamino'/ oktédn, s teplotou varu
188 - 191° ¢ /5 Ppa, preastavoval svetloZltd kvapalinu.

Elementérna analgza pre Ci,HccN, /506, 905/
vypodf{tané : 75,82 8 C 13,12 8 H 11,05 ¢ N
Stanovené i - 75,67 8 C 13,03 s H 11,12 ¢ N

.IC spektrum v CCl, :

3 340 - ) g gy, 2 960, 2 920, 2 860 - Vassc-us,Y src-u/;
1

1 460 ~ d}c_ﬂl;‘l~370 + 1 360 - J}gem.CH3/; 1 240 —'Q/C_N/cm N

Priklad 8

Do 100 ml . autokldvu sa vnieslo 19,7 g /0,1 molu/ 1-/2,2,6,6~tetrametyl-4-piperidyl/
/-2-propanénu, ~ 17,2 g /0,1 molu/ 1,10-dek4ndiaminu, 35 ml n-hepténu a 0,2 g platiny
na aktf{vnom uhlf{ s obsahom 3 % Pt. Po uzatvoreni sa autokldv prepléchol vodikom a
pri teplote 90° ¢ sa reak®nd zmes mieSala pri tlaku 2 MPa 2,5 hodiny. Po skon&eni
reakcie sa odfiltroval katalyzdtor a po oddestilovani_rozpﬁéfadla a reak&nej vody sa
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surovy produkt destiloval za zniZeného tlaku s odberom frakcie 162 - 6% C/25 Pa, ktoré
predstavovala N-/ 1-/2,2,6,6-tetrametyl-4-piperidyl/~-2-propyl /-1,10-dek&ndiamin vo
forme hnedoZltej kvapaliny.

Elementdrna anal§za pre c22H47N3 /353, 640/

Vypo&itané H 74,72 3. C 13,40 3 H 11,88 § N
Stanovené : 74,63 8 C. 13,32 3 H 11,92 & N
I¢ spektrum v cel, -

3 335 'l)n-n/; 2 955, 2 920, 2 850 ——Q,s' 1 460 -

as /C~H/;

' -1.
1370 + 1360 - f, 0 cry/ ; 1 235 ‘l}/c-u/ cm

drc-us;

PREDMET VYNALEZU

1. Alkdndiaminy obsahujdce polyalkylpiperidylové skupiny vSeobecného vzorca I

CH
13 ,
HyC ~ CH - NH - /CH,/, - NH = R

HjC CH3 / I/

H.C N !
3 b %

kde n = 2 a% 10, R1 znamenid H alebo CHy a R2 znamend H alebo skupinu vZeobecného
- vzorea II

HiC-Gli |
CH, )
HC CH
3 3 / 11/
; »
HC™ . t, CHy
R

kde R! m& u. uvedeny vyznam

2. Sposob pripravy alkdndiaminov v3eobecného vzorca I podla bodu 1, vyznadujici sa
tym, Ze zlﬁéeniny vieobecného vzorca IIIX

0
"
CHZ-C—CH3
HyC CHj / III /
H3C N CH3

!
R1

kde R' ma uz uvedeny vyznam

sa podrobia reduk&nej amindcii s alkdndiamfnmi vZeobecného vzorca IV
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H)N = /CH,/ - NH, : /Iv/
kde n md uZ uvedeny v¢znam,
pri teplote 20° ¢ a% 110° ¢, tlaku 0,5 a% 15 MPa v pritomnosti organického rozpiitadla
zo skupiny zahrnujicej Cs a% C . alifatické uhlovodfky a niZffie alkoholy, vody alebo
zmesi vody s niZSimi alkoholmi za katal§zy platinovych, alebo palddiovych katalyzito-
rov ako su PtO,, platina na aktivnom uhlf, palddium na aktfvnom uhlf, palddium na
A1203. ’




	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS

