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(57) anotace:
VyrieSeny je  spbésob  pripravy

bis(2,2,.6,6tetrametyl-4-piperidy)hexametylén-

diaminu  reakciou hexametyléndiaminu s
2,2,6,6-tetrametyl-4-piperidénom a s vodikom
vo vodnom prostred{ v pritomnosti katalyzatora
vybraného zo skupiny zahriiujicej platinu, pa-
ladium, nikel a kobalt, pri teplote 5 az 100°C a
tlaku 1 aZz 15 MPa. Vyslednad reakénd zmes
zbavena pouZitého katalyzdtora sa ochladi na
teplotu 5 a2 35°C a vyzraZeny koneény produkt
sa znej izoluje. MoZno ho pouZi't ako medzipro-
dukt na vyrobu oligomérnych svetelnych stabi-

lizdtorov polymérov.



\.

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

1 CS 277344 B6

Na pripravu rdéznych N, N'-bls(z 2,6,6-tetraalkyl-4-piperi-
dyl)diaminov sa vSeobecne .vyuiZiva reakc1a prislusného diaminu
s 2,2,6,6=tetraalkyl-4-piperidém a vodikom za tlaku a v pritom-
nostl hydrogenacneho katalyzatora.

V US 4 104 248 je opisany spdsob 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.
RiesSenie podla US 4 605 743 vyuZiva ako hydrogenacény katalyzator
kovové palddium alebo Jjeho oxid a ako rekéné médium vodu, C, az

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

zmesi. S rovnakymi rozpustadlami pracuje aj rieSenie podla ich
zmesi. S rovnakymi rozpustadlami pracuje aj rieSenie podla
US 4 607 104, ktoré vsak ako hydrogenacény katalyzdtor vyuZiva ko-
vova platlnu, nikel alebo kobalt alebo ich oxidy
a 2,2,6,6~tetrametyl-4-piperiddén pouziva v prebytku. Pri vSetkych
uvedenych spdsoboch sa ziskany N,N'-bis(2,2,6,6-tetraalkyl=-4-
-piperidyl)diamin izoluje z stlednej reakénej zmesi odfiltrova-
nim pouzZitého hydrogenacného katalyzdtora a odstranenim
rozpistadla a nedistdt, vrdtane nezreagovanych vychodiskovych
reakcnych zloZiek, vadkuovou destildciou. Uvedené zname spdsoby
pripravy N, N'«bls(z 2,6,6-tetrametyl-4-piperidyl)diaminov, vrata-
ne N, N'”blS(Z 2,6 6~tetramety1~4—plperldyl)hexametylendlamlmu ma-
ji viaceré vyznamné nedostatky. Patri medzi ne najmd znacna
energetickd a investiénd nadroénost, suvisiaca s potrebou vakuovej
destilécie vysledne]j reakénej zmesi, pritomnost vyznamnych
mnoZstiev nec¢istdét a nezreagovanych vychodiskovych surovin
v koneénom produkte, podmienend blizkymi teplotami varu, straty
na produkte v predkvape apod.

Uvedené nedostatky odstranuje spdésob 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 Z0 skupiny
zahriujicej platlnu paladium, nikel a kobalt, pri teplote 50 aZ
100 °C a-talku 1 aZ 15 MPa podla vyndlezu. Podstata vyndlezu spo-
¢iva v tom, 2Z2e vyslednd reakénd zmes, zbavend pouzitého katalyza-
tora, sa ochladi na teplotu 5 aZ 35 °C a vyzraZany koneény pro-
dukt sa z nej izoluje.

Spésob podla vyndlezu sa opiera o prekvapujice a doteraz
neopisané zistenie, Ze N,N'-bis(2,2,6,6-tetrametyl-4-piperidyl)
hexametyléndiamin Jje neobmedzene mieSatelny s vodou pri teplote
okolo 66,5 °C a velmi mdlo rozpustny vo vode pri niZsich
teplotédch. Jeho rozpustnost vo vode pri teplote 10 “C je 1,2 %,
pri teplote 20 °C 1,4 % a pri teplote 40 °C 3,8 %.

Spésob podla vyndlezu mad viaceré pozoruhodné vyhody v poro-
vnani so zndmymi spdésobmi. Patri medzi ne niZsia energeticka
a investi&nd ndrodnost, vysokd vytaZnost a d&istota koneéného
produktu - az 99,7 %, dand vyznamnymi rozdielmi medzi jeho roz-
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pustnostou a rozpustnostou necistét a nezreagovanych vychodisko-
vych surovin pritomnych vo vyslednej reakénej zmesi, vo vode.

Hydrogenadny katalyzdtor vybrany zo skupiny zahrnujucej pla-
~ tinu, palddium, nikel a kobalt moZno pri spdsobe podla vyndlezu
pouzit v kovovej forme alebo vo forme oxidu, s vyhodou naneseny
na vhodnom nosié&i, ako je napriklad aktivne uhlie, oxid hlinity
a iné. Koneény produkt je moZné vyzrdzat vo vyslednej reakénej
zmesi, zbavenej pouzitého katalyzdtora, v Sirokom teplotnou in-
tervale, s vyhodou pri teplote 15 aZ 25 °C, ktord mozZno dosiahnit
technicky nendroénym spésobom ochladenia zmesi. Spésob podla vy-
nédlezu je moZné realizovat diskontinuitne i kontinuitne.

Nasledujuce priklady ilustrujd, ale neobmedzuju predmet vy-
nalezu.

Priklad 1

Do autokldvu Paar sa navaZilo 618,85 g (3,97 mol)2,2,6,6~-
~-tetrametyl-4-piperidénu o d&istote 99,5 % a 288,08 g (1,98 mol)
80% vodného roztoku hexametyléndiaminu, pridalo sa 1700 g vody
a 2,26 g 5% ‘Pt na aktivnom uhli ako katalyzdtora. Po uzatvoreni
sa autoklav preplachol dusikom a potom vodikom a reakéna zmes sa
miesSala 3,5 h pri teplote .80 °C a tlaku vodika 6 MPa. Po ukonceni
reakcie sa zmes za stdleho mieSania postupne ochladila na teplotu
20 °C, vyzrazany produkt sa odfiltroval na odstredivke, premyl so
100 g chladnej vody o teplote 5 °C a vysu$sil sa pri teplote
.40 °C za vakua. Ziskalo sa 766,2 g N,N'-bis(2,2,6,6-tetrametyl-4-
-piperidyl)hexametyléndiaminu o cistote 99,7 % vo forme bielej
krystalickej latky s teplotou topenia 63,5 aZ 65,0 g, ¢o predsta-
vuje vytazok 97,9 %.

Priklad 2

Do 100 1 autoklavu Jahndorf sa nadavkovalo 23,70 kg
(0,15 kmol) technického 2,2,6,6-tetrametyl-4-piperidénu o cistote
98,2 % a 10,89 kg (0,75 kmol) 80% vodného roztoku hexametyléndia-
minu, pridalo sa 37,5 kg vody a 140 g 3% Pt na aktivnom uhli ako
katalyzatora. Po uzatvoreni sa autokldv preplachol dusikom a po-
tom vodikom a jeho obsah sa miesSal 2 h pri teplote 60 °C a tlaku
vodika 10 MPa. Po ukonéeni reakcie a odfiltrovani pouzZitého kata-
lyzédtora sa zmes Vv 100 1 reaktore pomaly ochladila na teplotu
5 °C, vytvorend suspenzia sa zriedila pridanim 5 kg vody a od-
stredila a vysledny produkt sa premyl s 10 kg vody. Jeho vysuse-
nim sa ziskalo 28,1 kg N,N'-bis(2,2,6,6-tetrametyl-4-piperidyl)
hexametyléndiaminu o ¢istote 99,5 % ako bielej krysStalickej latky
s teplotou topenia 63,0 aZ 65,0 °C, &o predstavuje vytazok
94,98 %.

Priklad 3

Do 100 1 autoklavu Jahndorf sa nadavkovalo 23,88 kg
(0,15 kmol) technického 2,2,6,6-tetrametyl-4-piperiddénu o cistote
97,5 % a 14,53 kg (0,075 kmol) 60% vodného roztoku hexametyléndi-
aminu, pridalo sa 25 kg vody a 84 g 5% Pt nanesenej na aktivnom
uhli ako katalyzatora. Po uzatvoreni sa autokldv preplachol dusi-
kom a ndsledne vodikom a jeho obsah sa miesal 3,5 h pri teplote
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100 °C a tlaku vodika 2 MPa. Po skonc¢eni reakcie a odfiltrovani
pouzitého katalyzdtora na vyhrievanej tlakovej nuc¢i sa k zmesi
pridalo 10 kg vody a pomaly sa za miesania ochladila na 35 °C,
vzniknutd suspenzia sa prefiltrovala na tlakovej nuc¢i a produkt
sa premyl s 15 kg vody. Jeho vysusenim sa ziskalo 27,6 kg
N,N'-bis(2,2,6,6-tetrametyl-4-piperidyl)hexametyléndiaminu o c¢is-
tote 99,3 % vo forme bielej krystalickej latky s teplotou topenia
61,5 aZ 64,0 °C, &o predstavuje vytaZok 93,29 %.

PATENTOVE NAROKY

Spésob  pripravy N,N'-bis(2,2,6,6~tetrametyl-4-piperidyl)
hexametylendiaminu reakciou hexametyléndiaminu s 2,2,6,6-tetra-
metyl-4-piperiddénom a s vodikom vo vodnom prostredi, v pritomnos-
ti katalyzdtora vybraného zo skupiny zahrnujicej platinu, paladi-
um, nikel a kobalt, pri teplote 50 azZ 100 °C a tlaku vodika 1 aZ
15 MPa, vyznadujuci sa tym, Ze vyslednd reakénd zmes zbavena po-
uZitého katalyzatora sa ochladi na teplotu 5 az 35 °C a vyzraZany
koneény produkt sa z nej izoluje.

Konec dokunmentu
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