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Vynalez sa tyka spOsobu pripravy zmesi
merkaptidov antiménu a cinu. Ries$i pripra-
vu zmesi merkaptidov antiménu a cinu v
jednej operdcii. Spodiva v priprave zmesi
reakciou merkaptoacetdtov so zmesou Kkys-
licnika antimonitého a dibutylcinititého v
pritomnosti dvojsytnej organickej kyseliny.
Zmesi podla vynédlezu — dibutylcin bis-iso-
oktylmerkaptoacetdt a trsisooktylmerkap-
toacetat antimonity — je moZné vyuZit ako
tepelné stabilizdtory pri spracovani polyvi-
nylchloridu.
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(54) Spdsob pripravy zmesi merkaptidov antiménu a cinu

1

Vyndlez sa tyka spOsobu pripravy zmesi
merkaptidov antimonu a cinu.
Rozne merkaptidy antiménu a cinu nasli

siroké uplatnenie ako ucinné tepelné. stabi-

114atory polyvmylchllorldu Je zistené, Ze aj
ich vzajomné zmesi vykazu]u prinajmensom
rovnaky efekt pri spracovani polyvinylchlo-
ridu ako samotné merkaptidy antiménu a
cinu.

' Uvedene zm931 je moZné. pripravit v roz-
nych pomeroch Nevyhodou znamych postu—
pov je to, Ze treba najprv pripravit jednot-
livé zlozky, t. j. merkaptid antiménu a ‘mer-
kaptid cinu, z ktorych sa vytvarajd zmesi
v urditych pomeroch mechanickym zmieSa-
nim. To so sebou prindsa nevyhody, vyply-
vajlce z niekolkostupiiového technologickeé-
ho procesu.

Tieto nevyhody odstratiuje podla vynale-
zu sposob pripravy zmesi merkaptidu, anti-
monu a cinu, obsahujtcich merkaptid anti-
monu vzorca I

Sb{S-CH;-CO0iCsH,7)5 (1)
a merkaptid cinu vzorca II
(C4Hy),S1 (S-CH,-CO0OiCsHy7) 5 (11}

v hmotnostnom pomere napriklad 20:80 aZz
80:20 a podstata spoc¢iva v tom, Ze sa zla-
¢enina vzorca I1I
HS-CH,-CO0i1CH7 (111}

necha reagovat so zmesou kyslicnika anti-
monitého a kyslitnika dibutylciniitého v
molarnom pomere 1:9,1 aZ 1,7:1 za pritom-
nosti 0,1 aZ 5,0 % hmotnostnych kyseliny
citrénovej, pri teplote 25 aZ 115°C za va-
kuového (13,3 aZ 2,7 kPa) odstranenia re-
akcnej vody.

Odolnost surovych produktov vocli oxida-
cii moZno zvysit pridanim beZnych fenolic-
kych antioxidantov ako napr. 2,6-ditercbu-
tyl-4-metylfenolu alebo fosfitovych antioxi-
dantov, ako napriklad tris(nonylfenyl)fosfi-
tu do surového produktu.

SpOsob podla vynélezu ma woproti dote-
rajsim postupom mnohé vyhody. Predovset-
kym je to fakt, Ze moZno vyrobit zmesny
stabilizdtor v jednom kotli za pomoci jed-
nej nepretrzitej operdacie; k realizdcii vy-
nélezu nie je treba pouZit niekolko reakd-
nych nddob, ako tomu bolo doteraz. Z toho
vyplyvajiu rbézne vyhody, prejavujtice sa na-
priklad v menSich nékladoch na zariadenie,
v zjedoduSeni obsluhy a riadenia celého
technologického procesu za dodrZania kon-
venénej dostahnutej kvality a vytaZnosti
produktu.

Nasledujice priklady bliZ8ie wvysvetlujq,
ale nijako neobmedzujt pripravu a vlast-
nosti zmesi podla vynalezu.

Priklad 1

Do 100 ml reaktora vybaveného chladi¢om,
prilohou na zachytdvanie reakénej vody,

A

2

teplomerom, mieSadlom a privodom na du-
sik sa naddvkuje 44,32 g (0,22 molu) iso-
oktylmerkaptoacetatu a 0,12 g kyseliny cit-

Toénovej. Zmes sa jemne prebubldva dusi-

kom. Za intenzivneho mieSania pri 25 °C
sa nadavkuje zmes kysli¢nika antimonitého

a kysliénika dibutylciniditého, t. §. 5,97 g

(0,0205 molu) Sh,0; a 11,68 g (0,0489 molu)
Bu,Sn0. Po naddvkovani zmesi kysli¢nikov
sa vypne prietok dusika a za vdkua 10,664
aZ 13,333 kPa sa reaktor vyhreje tak, Ze sa
postupne oddestiluje voda. Voda sa bude
uvoliiovat tak, ako bude stupat teplota. Ked
rychlost uvolfiovania vody klesne kK nule
pri vakuu 10,664 kPa a maximalnej teplote
SarZe 115°C zapojl sa maximaine vadkuum
2,666 kPa a teplota sa udrZuje pri 115 °C
eSte 30 minut. Reakéna zmes sa ochlad{
na 40°C a rusi sa vdkuwm dusikom. Prida
sa 1,2 g 2,6-diterbutyl-4-metyl fenolu a mie-
Sa sa eSte 30 minut. PocCas mieSania sa pro-
dukt jemne prebubldava dusikom. Pridd sa
1 g filtracnej kremeliny a produkt sa filt-
ruje cez fritu.

Uvedeny postup dovoluje pr1prav1t zmes-
ny stabilizator
Bu2Sn(S-CH2-CO0iCsHi7)2 : Sb(S-CH2-CO0iCsH17)3 =
= 50: 50 { % hinot.) -
Vytazok: 97,5 %
Elementarna analyza: % Sb % Sn

vypocitané 8,27 9,2

zistené 8,12 9,01

Priklad 2

Postupom uvedenym v priklade 1 z na-
sledujacich navazok:

3,99 g {0,0137 molu) Sb,0,
31,15 g (0,125 molu) Bu,SnO
67,7 g {0,332 molu} HS-CH,-COOiCsH;,
0,2 g (kyseliny citronovej

moZno pripravit zmesny stabilizdtor
BuaSn{S-CHz-COO0iCgH17)2 : Sh(S-CH2-CO0QICsH17)3 =
= 80:20 (% hmot.)
Vytazok: 96,5 %

Elementarna analyza: % Sb % Sn
vypoditané 3,31 14,74
zistené 3,25 14,55
Priklad 3

Postupom uvedenym v priklade 1 z nasle-
dujiicich navazok:

15,94 g (0,0547 molu) Sh,0,4
7,79 g {0,313 molu) Bu,SnO

79,83 g [0,3907 molu} HS-CH,-COOiCH;,
0,2 g kyseliny citrénovej
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mo#¥ho pripravit zmesny stabilizétor
Bu2Sn(S-CH2-CO0iCsH17)2 : Sb(8-CH2-CO0iCgH17)3 =
== 20:80 (% hmot.}

VytaZok: 97,1 %

4

Elementdrna analyza: % Sb % Sn
vypodlitané 13,2 3,69
zistené 13,25 3,59

PREDMET VYNALEZU

Sposob pripravy zmesi merkaptidov anti-
monu a cinu obsahujicich merkaptidy an-
timénu vzorca I .

Sb(S-CH3-CO0iCsH;7)5 {1}
a merkaptidy cinu vzorca II

[C4H9 ] zs'n.[S"CHz‘C‘OOngH]_'] ]3 [ II ]

v hmotnostnom pomere 20:80 aZ 80:20, vy-
znadeny tym, Ye sa zludenina vzorca III

HS-CH,-COO0iC3H, (II1)

necha zreagovat so zmesou Kkysliénika an-
timonitého a kysli¢nika dibutylciniditého v
moldrnom pomere 1:9,1 a7 1,7:1 za pritom-
nosti 0,1 aZ 5,0 % hmotnostnych kyseliny
citronovej, pri teplote 25 a7 115°C za va-
kuového odstrédnenia reak&nej vody pri tla-
ku 13,3 aZ 2,7 kPa.
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