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(57) Anotace:

Spésob pripravy N,N'-bis(2,2,6,6-tetrametyl-4-
piperidyhhexametyléndiaminu reakciou hexa-
metyléndiaminu s 2,2,6,6-tetrametyl-4-piperi-
dénom a s vodikom vo vodnom prostredi, v
pritomnosti katalyzatora vybraného zo skupiny
zahrnujdcej platinu, paladium, nikel a kobalt,
pri teplote 50 aZz 100°C a tlaku 1 aZ 15 MPa.
Vysledna reakéna zmes zbavena pouZitého ka-
talyzatora sa rozdeli na vodnu a organickd
vrstvu pri teplote 75 a% 100°C a z organickej
vrstvy sa izoluje kone¢ny produkt, ktory moZno
pouZi't ako medziprodukt na vyrobu oligo-
mérnych svetelnych stabilizatorov.



1 ' CS 277343 B6

Vyndlez sa tyka spdésobu pripravy N,N'-bis(2,2,6,6-tetra-
metyl-4-piperidyl)hexametyléndiaminu. Ide o 2znamy medziprodukt na
vyrobu polyaminotriazinovych svetelnych stabilizatorov syntetic-
kych polymérov.

Na pripravu réznych N,N'-bis(2,2,6,6-tetraalkyl-4-piperidyl)
diaminov sa vSeobecne vyuzZziva reakcia prislusného diaminu s 2,2,-
-6,6-tetraalkylpiperidénom a vodikom za tlaku a v pritomnosti
hydrogenaé¢ného katalyzatora.

V US 4 104 248 je opisany spésob pripravy N,N'-bis(2,2,6,6-
-tetrametyl-4-piperidyl)etyléndiaminu s pouZitim platiny nanese-
nej na aktivnom uhli ako katalyzatora a metanolu ako rozpustadla.
Riedenie podla US 4 605 743 vyuZiva ako hydrogenacény katalyzator
kovové palddium alebo jeho oxid a ako rekéné médium vodu, C, aZ

Ci0 alifatické alkoholy, C, az Cgq alifatické glykoly alebo ich

zmesi. S rovnakymi rozpdstadlami pracuje aj riesenie podla ich
zmesi. S rovnakymi rozpustadlami pracuje aj riedenie podla
US 4 607 104, ktoré vsak ako hydrogenadény katalyzdtor vyuziva ko-
vovi platinu, nikel alebo kobalt alebo ich oxidy a 2,2,6,6-tetra-
metyl-4-piperidén pouziva v prebytku. Pri vsSetkych uvedenych spd-
soboch sa ziskany N,N'-<bis(2,2,6,6-tetraalkyl-4-piperidyl)diamin
izoluje z vysledne] reakcnej zmesi odfiltrovanim pouzZitého hydro==
genaéného katalyzdtora a odstridnenim rozpuistadla a nec¢istét, vra-
tane nezreagovanych vychodiskovych reakénych zloZiek, vakuovou
destiléaciou.

Uvedené zname spdsoby pripravy N,N'-bis(2,2,6,6-tetraalkyl-4
-piperidyl)diaminov, vratane N, N'—~bis(2 2,6,6-tetrametyl-4-pipe-
rldyl)hexametylendlamlnu majli viaceré vyznamné nedostatky Patri
medzi ne najmid znaénd energetickd a investiénd ndroénost, suvi-
siaca s potrebou vakuovej destilacie vyslednej reakcénej zmesi,
pritomnost vyznamnych mnoZstiev nec¢istdt a nezreagovanych vycho-
diskovych surovin v konec¢nom produkte, podmienend blizkymi teplo-
tami varu, straty na produkte v predkvape apod.

Uvedené nedostatky odstranuje spbsob pripravy N,N'-bis(2,2,-
-6 ,6~tetrametyl-4-piperidyl)hexametylendiaminu reakciou  hexa-
metyléndiaminu s 2,2,6,6=-tetrametyl-4-piperidénom a s vodikom vo
vodnom prostredi, v pritomnosti katalyzatora vybraného zo skupiny
zahriujuicej platinu, palddium, nikel a kobalt, pri teplote 50 aZ
100 °C a talku 1 aZ 15 MPa podla vynédlezu.

Podstata vyndlezu spociva v tom, Ze vyslednd reak¢énd zmes,
zbavend pouzitého katalyzAtora, sa rozdeli na vodnd vrstvu a or-
ganickd vrstvu pri teplote 75 aZz2 100 °C a z organickej vrstvy sa
izoluje koneény produkt odstranenim zbytkov vody.

Spbésob podla vyndlezu sa opiera o prekvapujice a doteraz
neopisané zistenie, Ze N,N'-bis(2,2,6,6-tetrametyl-4-piperidyl)
hexametyléndiamin je neobmedzene miedatelny s vodou pri teplote
okolo 66,5 °C, ale pri teplote nad 75 °C je uZ velmi 'mdlo rozpu-
stny vo vode. Jeho rozpustnost vo vode pri teplote 75 °C je
1,8 %, pri teplote 80 °C 1,2 %, pri teplote 90 °C 0,8 %, pri te-
"plote 95 °C 0,6 % a pri teplote 100 °C 0,6 %.
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Spésob podla vyndlezu m& viaceré pozoruhodné vyhody v poro-.
vnani so zndmymi spbésobmi. Patri medzi ne niZ$ia energeticka
a investiénad naroénost, vysokd vytaZnost a vysoka &istota koned&-
ného produktu - az 99,4 %, dand podstatne vysSsou vodorozpustnos-
tou nedistdt a nezreagovanych vychodiskovych reakénych zloZiek,
pritomnych vo vyslednej reakénej zmesi, v porovnani s produktom,
pri teplote nad 75 °C a niZsie straty na konec¢nom produkte.

Hydrogenac¢ny katalyzdtor vybrany zo skupiny zahriujicej pla-
tinu, palddium, nikel a kobalt moZno pri spésobe podla vyndlezu
pouzit v kovovej forme alebo vo forme oxidu s vyhodou naneseny na
vhodnom nosiéi ako Jje napriklad aktivne wuhlie, oxid hlinity
a iné. Koneé¢ny produkt Jje moZné izolovat z vyslednej reakénej
zmesi bez potreby jej chladenia v dostatoc¢ne Sirokom teplotnom
intervale. Jeho mimoriadne vysoky stupen &istoty moZno este dalej
zvysit dalsou extrakciou vodou. Findlny produkt Jje moZné pouzit
bud priamo v kvapalnom stave, alebo vo forme tuhej taveniny, pri-
padne vo forme roztoku vo vhodnom rozpustadle ako Jje napriklad
toluén a cely rad daldich beZnych rozpustadiel. Spésob podla vy-
nalezu je moZné realizovat diskontinuitne i kontinuitne.

Nasledujuce priklady ilustrujd, ale neobmedzuju predmet vy-
nalezu. ,

Priklad 1

Do autoklavu Paar s objemom 3,75 1 sa navaZilo 594,68 g
(3,8 mol) 2,2,6,6~tetrametyl-4~-piperidénu o  Cistote 99,2 %
a 276 g (1,9 mol) 80% vodného roztoku hexametyléndiaminu, pridalo
sa 1600 g vody a 5,6 g 2% Pt na aktivnom uhli ako katalyzatora.
Po uzatvoreni sa autokldv prepléchol dusikom a ndsledne vodikom
a reakcénd zmes sa miesala 5,5 h pri teplote 80 °C a talku vodika
1,0 MPa. Po ukoncéeni reakcie a odfiltrovani pouzZitého katalyzdto-
ra sa vyslednd reakénd zmes rozdelila v delicke pri teplote
80 °C na vodni a organicku vrstvu a oddestilovanim zvyskov vody
z organickej fézy sa ziskalo 736,0 g N,N'-bis(2,2,6,6-tetrametyl-
-4-piperidyl)hexametylendiaminu s &istotou 98,9 % vo forme velmi
slabo sfarbenej taveniny s teplotou topenia 61,5 az 63,5 °C, cCo

)

predstavuje vytaZok 98,2 %.
Priklad 2

Do autokldvu Paar s objemom 3,75 1 sa navazilo 598,90 g
(3,8 mol) technického 2,2,6,6-tetrametyl-4-piperiddénu s cistotou
98,5 ¥ a 368 g (1,9 mol) 60% vodného roztoku hexametyléndiaminu
pridalo sa 1600 g vody a 2,3 g 5% Pt na aktivnom uhli ako kataly-
zatora. Po uzatvoreni sa autoklav prepldchol dusikom a ndsledne
vodikom a reak¢énd zmes sa miesala 2,5 h pri teplote 50 °C a talku
vodika 15 MPa. Po ukoncéeni reakcie, odfiltrovani pouzZitého kata-
lyzdtora a rozdeleni vyslednej reakénej zmesi pri teplote 99 °C
" v temperovanej delic¢ke na vodnu a organickid vrstvu sa vodnd vrst-
va vypustila, k organickej vrstve sa pridalo 1000 g vody a po
rozdeleni fdz pri teplote 95 °C sa vodnd vrstva opat vypustila.
Vakuovym oddestilovanim zvyskov vody z vyslednej organickej vrst-
vy sa ziskalo 718,0 g N,N'-bis(2,2,6,6~ tetrametyl 4-piperidyl)
hexametylendiaminu s 01stotou 99,2 % vo forme velmi slabo sfarbe-
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nej tuhej krystallckej latky s teplotou topenia 62,5 aZ 64,0 °C,
o predstavuje vytaZok 95,8 %.

Priklad 3

Do autokldvu Jahndorf s objemom 100 1 sa nadavkovalo
23,88 kg (0,15 kmol) technického 2,2,6,6-tetrametyl-4-piperiddnu
s &istotou 97,5 %, 14,53 kg (0,075 kmol) 60% vodného roztoku he-
xametylendlamlnu a prldalo sa 25 kg vody a 84 g 5% Pt na aktivnom
uhli ako katalyzatora. Po uzatvoreni sa autoklav preplachol dusi-
kom a nasledne vodikom a reakénd zmes sa miesala 3,5 h pri teplo-
te 100 °C a tlaku vodika 2 MPa. Po ukonéeni reak01e odfiltrovani
pouZitého katalyzadtora a rozdeleni faz pri teplote 90 °C sa k or-
ganickej vrstve pridalo 20 kg vody a po rozdeleni faz pri teplote
sa vakuovou destildciou odstrdnili z vyslednej organickej vrstvy
zvysky vody a ziskalo sa 29,16kg N,N'-bis(2,2,6,6-tetrametyl-4-
-piperidyl)hexametylendiaminu s éistotou 99,4 ¥ vo forme krysta-
lickej taveniny s teplotou topenia 61,5 aZ 64,0 °C, Co predsta-
vuje vytazZok 95,2 %.

o

PATENTOVE NAROKY

Sposob pripravy N,N'-bis(2,2,6,6-tetrametyl-4-piperidyl)
hexametylendiaminu reak01ou hexametylendlamlnu s 2,2,6,6-tetra-
metyl-4-piperidénom a s vodikom vo vodnom prostredl, v prito-
mnosti katalyzatora vybraneho zo skupiny zahrnujucej platinu, pa-
ladlum, nikel a kobalt, pri teplote 50 aZ 100 °C a tlaku vodika
1 aZ 15 MPa, vyznacéujuci sa tym, Ze vyslednd reakénd zmes zbavena
pouzitého katalyzatora sa rozdeli na vodnd vrstvu a organicku
vrstvu pri teplote 75 aZ 100 °C a z organickej vrstvy sa izoluje
konecny produkt.

Konec deokumentu
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