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RieSenie sa tyka spdsobu pripravy N-fe-
nyl-N‘-izopropyl-p-fenyléndiaminu s vyso-
kou spracovatelskou bezpe&nostou, z reak-
tného produktu tlakovej alkylatnej hydro-
genacie p-amino-difenylaminu acetonom. Re-
akény produkt s obsahom min. 92 % hmot.
N-fenyl-N‘-izopropyl-p-fenyléndiaminu, max.
4 % hmot. vysokomolekulovych latok a pro-
duktov termooxiddcie, max. 4 % hmot. i-
nych primesi, resp. vedlajSich produktov a
s relativnou spracovatelskou bezpetnostou
t(R) 60 aZ 90 % sa vakuovo rektifikuje pri
tlaku 0,25 aZ 2,5 kPa a teplote 175 aZ 230
stupfiov Celsia s rektifikaénou t&innostou 3
aZ 10 teoretickych etdZi. Vdkuovd rektifi-
kéacia sa vedie tak, aby obsah N-fenyl-N‘-izo-
prepyl-p-fenyléndiaminu v destilaénom zvys-
ku bol minimilne 20 a maximélne 50 %
hmotnostnych.
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Vynédlez sa tyka spOsobu pripravy N-fe-
nyl-N‘-izopropyl-p-fenyléndiaminu (dalej
IPPD) s vysokou spracovateiskou bezpe€nos-
tou, IPPD patri medzi najrozSirenejSie gu-
méarenské chemikdlie a pounZiva sa ako an-
tidegradant predovietkym pre dynamicky
namahané gumdrenské vyrobky.

IPPD sa vyrdba napr. z p-aminodifenyla-
minu tlakovou alkylatnou hydrogenéciou a-
cetéonom za pouZitia mednato chromitého
katalyzdtora (CS A0 209731). Po alkylac-
nej hydrogendcii sa z reakénej zmesi za
atmosférického tlaku oddestiluje frakcia ob-
sahujica predovSetkym acetéon, vodu a 2-
-propanol a po vdkuovom oddestilovani pred-
nych frakcii sa ziska technicky produkt
nasledujiiceho zloZenia: min. 92 % hmot.
IPPD, max. 4 % hmot. vysokomolekulové
latky a produkty termooxiddcie, max. 4 %
hmot. iné primesi, resp. vedlajSie produkty
(difenylamin, p-aminodifenylamin, N,N-di-
izopropyl-N-fenyl-p-fenyléndiamin). Takyto
produkt sice spliia normované kvalitativne
parametre, v praxi sa v8ak zistilo, Ze v nie-
ktorych pripadoch vykazuje niZSie a nevy-
rovnané hodnoty spracovatelskej bezpetnos-
ti. Spracovatelskd bezpetnost t, je doba
do zvySenia plasticity gumérenskej zmesi pri
jej spracovani o 2 jednotky nad minimum
pri vulkanizaénej teplote. Pre pripad zme-
si bez pridavku IPPD to je ty, pre zmes s
pridavkom ty. Relativna spracovatelska bez-
petnost t(R) je definovanéd

t(R) = (to/tyy) . 100 (%)

Pridanie IPPD do gumérenskej zmesi vie-
obecne skracuje hodnoty spracovatelskej
bezpeénosti a relativna spracovatelskd bez-
peénost t(R) klesa pod 100 %. Hodnoty
t(R) 50 aZ 70 % maji za néasledok vyrazné
skratenie doby t,, o negativne vplyva na
technologicky proces spracovania gumé-
renskych zmesi. Podobne negativne vplyva
aj kolisanie a nevyrovnanost hodnét spra-
covatelskej hezpetnosti technického pro-
duktu IPPD. Z tohoto hladiska je zrejmé, Ze
spracovatelské zdvody gumérenskych zme-
si — z dbvodu plynulosti technologického
procesu — vyZaduje istd minimdlnu a hlav-
ne vyrovnant drovenl tohoto parametra
(min. 80 %). Pri priemyselnej priprave
technického produktu IPPD sa vS8ak hodno-
ty spracovatelskej bezpednosti pohybuji v
rozmedzi 60 aZ 90 %, ¢o je prili¥ Siroky in-
terval. Vyskumom sa dalej zistilo, Ze k vy-
raznému poklesu hodndt spracovatelskej
bezpe&nosti i u dobrych produktov IPPD do-
chéddza ich vystavenim vyS$8im teplotdam
(nad 100 °C); za tychto podmienock sa o0so-
bitne nepriaznivo prejavuje vplyv vzduSné-
ho kyslika. Pri priemyselnej vyrobe IPPD
moéZu uvedené situdcie nastat v désledku ne-
priaznivych okolnosti, resp. poruch stroj-
no-technologického zariadenia.

Uvedené nedostatky nizkej a nevyrovna-
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nej spracovatelskej bezpetnosti odstraiiuje
spOsob pripravy N-fenyl-N‘-izopropyl-p-fe-
nyléndiaminu s vysokou spracovatelskou
bezpetnostou z reakéného preduktu tlako-
vej alkylatnej hydrogendacie p-aminodife-
nylaminu s aceténom podla vynélezu.

Podstata vyndlezu spodiva v tom, Ze re-
akény produkt s obsahom min. 92 % hmot.
N-fenyl-N‘-izoprepyl-p-fenyléndiaminu, max.
4 % hmot. vysokomolekulovych latok a
produktov termooxiddcie, max. 4 % hmot.
inych primesi, resp. vedlajSich produktov
a s relativnon spraccvatelskou bezpe€nos-
tou t(R) 60 aZ 90 % sa vdkuovo rektifikuje
pri tlaku 0,25 aZ 2,5 kPa a teplote 175 aZ% 230
stuptiov Celsia s rektifikadnou u€innostou
3 aZ 10 teoretickych etdZi. Vakuova rekti-
fikdcia sa vedie tak, aby obsah N-fenyl-N‘-
-izopropyl-p-fenyléndiaminu v destilanom
zvySku bol minimélne 20 a maximdlne 50
perc. hmot.

Pri rektifikédcii sa oddelia smolovité zvyS-
<y s obsahom 20 aZ 50 % hmot. uinnej 14t-
ky N-fenyl-N‘-izopropyl-p-fenyléndiaminu —
(IPPD]. Bolo zistené, Ze préave vysokomole-
kulové smelovité latky zniZuji spracova-
telskii bezpec¢nost. Je pritom vyhodné udr-
Zovat obsah IPPD pri spodnej hranici, pre-
toZe pri vy38om obsahu IPPD v smolovitych
zvySkoch narastaju straty produktu. Pri ob-
sahu IPPD pod 20 % hmot. v8ak vznikaji
problémy s transportom a spracovanim
smolovitého zvy3ku, pretoZe sa prudko zhor-
Sujt jeho transportné vlastnosti.

Vyhodou spdscbu pripravy podla vynéle-
zu je, Ze z technickych produktov s pomer-
ne nizkymi a nevyrovnanymi hodnotami re-
lativnej spracovatelskej bezpetnosti (60 aZ
90 ¢) sa rektifikdciou na rektifikatnej ko-
l6ne s istou miniméalnou téinnostou ziska-
ji produkty s vysokymi a vyrovnanymi hod-
tami relativnej spracovatelskej bezpeCnosti
{nad 95 %), ¢o je predpokladom ich plno-
hodnotnej aplikdcie pri spracovani gumaéa-
renskych zmesi. Uvedenyih spdésobom sa déa
dosiahnut zvySenie hodnoty spracovatelskej
bezpeénosti aj pri produktoch, ktorych niz-
ka spracovatelska bezpetnost je spdsobena
dlhotrvajicou tepelnou expoziciou, pripad-
ne za pristupu vzduchu.

Dalsia vyhoda spdsobu pripravy podla
vyndlezu spofiva v tom, Ze je moZné pri-
pravit findlny produkt s vopred poZadova-
nou hodnotou relativnej spracovatelskej
bezpetnosti zmieSanim rektifikovaného pro-
duktu s vysokou hodnotou t(R] s produktom
s nizkou hodnotou spracovatelskej bezpeé-
nosti obvykle nedestilovaného, alebo také-
ho, u ktorého je nizka hodnota t(R) spdso-
bené termooxid4aciou. Zistilo sa, Ze pri zmie-
Savani produktov je moZné postupovat po-
dla vztahu

my/my = [SB — SB(2)]/[SB(1) — SB] )
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v ktorom

my je hmotnost produktu s vy$Sou rela-
tivnou spracovatelskou bezpeCnostou v kg,
m, je hmotnost produktu s niZSou relativ-
nou spracovatelskou bezpetnostou v kg, SB
je hodnota poZadovanej relativnej spraco-
vatelskej bezpecnosti, SB(1) je hodnota vys-
Sej relativnej spracovatelskej bezpeénosti,
SB(2) je hodnota niZSiej relativnej spraco-
vatelsicej bezpefnosti, pricom hodnota SB le-
Zi v intervale SB(1) — SB(2).

Vyhoda takéhoto postupu spofiva v tom,
Ze zmieSanim sa pripravi findlny produkt s
dostatone vysokou a vyrovnanou hodno-
tou relativnej spracovatelskej bezpe&nosti,
priom nie je nutné rektifikovat cely objem
vyrdabaného IPPD, tym sa uSetri znatnéa Cast
energie, ktord pri priemyselnej priprave
IPPD byva obvykle vo forme organického
prendSaca tepla s teplotami nad 300 °C.

Vztah (1) je moZné upravit tak (2], Ze u-
moZni urc¢it hodnotu relativnej spracovatel-
skej bezpelnosti pri zmieSan{ dvoch alebo
viacerych produktov s réznymi hodunotami
spracovatelskej bezpetnosti

SB == [my SB{1) + my SB(2) + ... +
+ m(N) SB(N}]/{my + my + ...+ m(N}]
(2)

SB je vyslednd hodnota relativnej spra-
covatelskej bezpeCnosti po zmieSani N-pro-
duktov, SB(1), SB(2), SB{N] sii hodnoty re-
lativnej spracovatelskej bezpetnosti produk-
tov 2...N, m;, my, my si hmotnosti pro-
duktov 1,2...N v kg.

Uvedené priklady ilustruji-ale neobmed-
zuji predmet vynélezu.

Priklad 1

Do autokldvu s pracovnym objemom 1 000
litrov bolo vloZené 350 kg p-aminodifenyl-
aminu, 400 1 aceténu a 10 kg mednato-chro-
mitého katalyzdtora. Reakfnd zmes bola
mieSand a vyhriata na reakénd teplotu 150
stupiiov Celsia. Do autokldvu bol natlako-
vany vodik a jeho tlak hol udrZcvany na
hodnote 6 MP pocas 5 h. Z reak&nej zmesi

bola za atmosferického tlaku oddelena tzv.
l'ahké& frakcia (acetén, izopropylalkohol, vo-
da, metylizobutylketon a i.) a potom za tla-
ku 2,4 kPa bolo oddestilovanych 1 % hmot.
tzv. prednych frakcii. Destilaény zvy5ok tvo-
ril technicky IPPD nasledcvného zloZenia
(GLC)

— 97,5 % hmot.
0,2 % hmot.
0,8 % hmot.

IPPD

difenylamin
p-aminodifenylamin
N,N-diizopropyl-N-fenyl-p-
-fenyléndiamin

ostatné

1,2 % hmot.
— 0,3 % hmot.

Okrem toho technicky IPPD obsahoval
cca 1,5 % hmot. vysokomolekulovych latok.

Bod topenia bol 77,2 °C, relativne spra-
covatelskd bezpetnost — 72 %. Vzorka to-
hoto produktu v mnoZstve 100 kg bola rek-
tifikovand na poloprevddzkovej rektifikad-
nej vsddkovej koléne s uUéinnostou 5 teo-
retickych etdzi s refluxnym pomerom 1 : 1
a bolo ziskané 3,5 kg destilatnych zvyskov
a 96 kg destilovaného produktu s hodno-
tou relativnej spracovatelskej bezpe&nosti
99 0. Vardkovy zvySsok obsahoval 30 %
IPPD a bol dobre transportovatelny.

Priklad 2

Destilovany prcdukt z prikladu 1 v mnoi-
stve 600 g bol vsadeny do otvorenej bauky
a temperovany na teplotu 130 °C pocas 50
hodin. Po uplynuti tejto doby bola namera-
nd hodnota relativnej spracovatelskej bez-
pecnosti 65 %. Vzorka tohto produktu {500
gramov) bola predestilovand za abs. tlaku
1 kPa a bolo ziskanych 469 g produktu IPPD
s hodnotcu relativnej spracovatelskej hez-
pecnosti 93 %.

Priklad 3

Vzorky nedestilovaného a destilovaného
produktu z prikladu 1 boli zmieSané a bo-
la zmerand spracovatelskd bezpeCnost tych-
to produktov. ZmieSavacie pomery a hod-
noty spracovatelskej bezpecnosti st uvede-
né v nasledujacej tabulke.

Tabulka

obsah nedest. IPPD obsah dest. IPPD spracovatelskd
v zmesi [ % hmot.] v zmesi [% hmot.] bezpednost (%)

0 100 99

25 75 92

50 50 86

75 25 78

100 0 72

Z vysledkov je zrejmd linedrna zdvislost spracovatelskej bezpe€nosti od zloZenia fi-

nélneho produktu,
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PREDMET VYNALEZU

Sposob pripravy N-fenyl-N‘-izopropyl-p-
-fenyléndiaminu s vysokou spracovatelskou
bezpetnostou z reakéného produktu tlako-
vej alkyladnej hydrogenédcie p-aminodite-
nylaminu aceténom vyznacujici sa tym, Ze
reakény produkt s obsahom min. 92 b
hmot. N-fenyl-N‘-izopropyl-p-fenyléndiami-
nu, max. 4 % hmot. vysokomolekulovych 14-
tok a produktov termooxidédcie, max. 4 %
hmot. inych primesi, resp. vedlajSich pro-

Severografia, n. p. zdvod 7, Most

duktov a s relativnou spracovatelskou bez-
petnostou t{R) 60 aZz 90 % sa vdkuovorek-
tifikuje pri tlaku 0,25 az 2,5 kPa a teplote
175 aZ 230 °C s rektifikatnou tG¢innostou 3
aZ 10 teoretickych etd#i, pricom vékuovéd
rektifikdcia sa vedie tak, aby obsah N-fe-
nyl-N‘-izropropyl-p-fenyléndiaminu v desti-
latnom zvySku bol minimdlne 20 a maxi-
malne 50 % hmotnostnych.

Cena 2,40 K&s
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