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{54) Spdsob vyroby 4,9-di-[2-terc. butyl-4-( el,& -dimetyibenzyl)fenyl]-
-3,5,8,10-tetraoxa-4,9-difosfa-spiro-[5,5'1-hendekanu

Mnohé polymérne materidly, najmi vEak polypropylén, polyetylén, polyamid a polyvinylchlo-
rid pri tepelnom namdhani v priebehu ich spracovania, ale aj v priebehu ich ¥ivotnosti v pod-
mienkach atmosférického stdrnutia vyZaduju ¥pecidlne typy prisad. Tieto ich majd chrénit proti
vplyvu kyslika, svetelného Ziarenia, mechanickej degraddcii a pdsobeniu vlhkosti tak, aby sa
dosiahla ich maximdlna doba Zivotnosti, bez poklesu velmi dobrych fyzikdlne-mechanickych

vlastnosti,

Je zndmy cely rad prisad s viac-menej dobrym ochrannym d&inkom. Medzi tieto treba zara-
dit tieZ ldtky obsahujici fosfor odvodené od pentaerytritolu, ktoré sd predmetom patentovych

ndrokov /nmerick§ patent &, 3 047 269, feskoslovenské autorské osved&enia 190 732 a 190 248/,

Mnohé z tychto ldtok v3ak vplyvom vlhkosti podliehaju hydrolytickému rozkladu a vplyvom
tepelného namidhania tepelnému rozkladu, v ddsledku &oho dochidza k rychlej¥ej degraddcii

stabilizovaného substrdtu a k stratdm ochranného dlinku.

Zistili sme, Ze 2z létokvodvodenfch od difosfitov pentaerytritolu vo&i hydrolyze je odolny
4,9-di~[2-terc.butyl—b—/d,d'—dimetylbenzyl/fenyl]—3,5,8,10-tetraoxa—&,9°difosfa-spiro~[5,51-

~hendekan vzorca I
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zld8enina sa pripravi reakciou 4,9—dich16r-3,5,8,10“tetraoxa—é,9—difosf$-spiro—[5,Sj—hendeké-

nu vzorca IIL
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v organickych rozpistadlach typu aromatickjch uhlovodikov za pritomnosti organickej bdzy naj-
vfhodnej¥ie trietylaminu pri teplote 10 aZ 50 °c. v

ZldZenina podla vynilezu mé dal¥iu vfhodu v tom, Ze na rozdiel od viacerych ldtok tohoto
typu je pevnd létka, s relativme vysokou teplotou topenia, dobrou termickou stabilitou pri
vy$3ich teplotéch, ¥o je zv1l4¥t vyhodné pri ich zapracovani do polyolefinovjchsresp. polysmi=-
dov§ch vldkien pri vysokych spracovatelskych teplotéch.

Palej uvedené priklady bli%Bie ozrejmia podstatu vyndlezu.
Priklad 1

Priprava 4,9-di[2;terc.buty1-b-/d,d'-dimetylbenzyl/fenyl]—3,5,8,10-tettaoxa—b,9-dif§sfa-spi-
ro-[5,5 J-hendekanu

Do 100 ml Stvorhrdlej banky opatrenej mieSadlom, spdtnym chla&iéom s chlérkalciovym uzd-
werom, teplomerom a prikvapkdvacim lievikom sa vlo%ilo 1,7 g /0,0069 mol/ difosfodichloridu
pentaerytritolu, ktory sa rozpustil v 50 ml absolutného benzénu. Po 15 min mie3ania pri teplo-
te miestnosti sa prikvapkal v priebehu 15 min roztok pozostdvajdci s 3,4 g /0,012 mol/2-terc.
butyl«A-/d,df-dimetylbenzyllfenolu v 20 m! benzénu. Dalej sa pridalo 1,5 g /0,014 mol/ trietyl-
aminu. Z reak&nej zmesi vypaddvala zrazenina trietylaminhydrochloridu, ktord sa po 2 hodinéch
doreagovania odfiltrovala. Giry benzénovy filtrdt sa vikuove zahpstil. Izolovalo sa 8,73 g
/94,3 % teorie/ bielej kryitalickej létky, s teplotou topenia 160 aZ 162 c.

Analyza: % P vypoditané 8,45
Z P ndjdené 8,26

Priklad 2

Termickd analyza ldtky pripravenej podla prikladu 1 v zrovnani s komer¥anym typom prisady
4,9-distearyl-3,5,8,10—teﬁraoxa-h,9-difosfa—spito-f5,S’J—hendekénu /létky B/

Termickd analyza bola prevedend na pristroji pre termickd analyzu /Derivatograph/ s né~-

vatkami 50 mg, atmosféra statickd vzduchovd, rychlost ohrevu 5 °¢c/min.

Teplota © lédtka podla ldtka B
°c prikladu 1
120 0,00 1,7
140 0,47 3,5
160 0,93 -6,5
180 1,40 9,9
200 . 1,40 15,1
220 1,40 22,7

240 1,86 31,7
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Teploéa lidtka podIa l4tka B
°c prikladu 1

260 2,03 41,9

280 2,79 ) 51,7

300 3,72 60,5

320 i 6,51

340° 21,87

Priklad 3
Porovnanie hydrolytickej stability

5,0 g vzorky pripravenej podla prikladu 1 sa vloZilo do 200 ml mieSanej nddobky s elektro=-
magnetickym mieSadlom. Pridalo sa 100 ml destilovanej vody a obsah za mieSania sa zabrieval
na teplotu 100 %¢ po dobu 20 mindt. Po skonleni sa obsah reakfnej nddeodbky sfiltroval a filtrdt
sa titroval s 0,1 N roztokom KOH. Hydrolytickym rozkladom uvolnené mnoZstvo H3P'O4 titrované

roztokom 0,1 N KOH v prepolte spotreby mg KOH/g vzorky vyjadruje hydrolyzaln§ stuped

-ldtka podla ldtka B
prikladu 1

hydrolyza&ny Stupeﬁ 4 3,9 34,3
PREDMET VYNALEZU

Spbsob vyroby 4,9-di-[2-terc.butyl-4-/q, &'-dimetylbenzyl/fenyl}-3,5,8,10~tetraoxa~4,9-

-difosfa-spiro-[5,5 ) ~hendekanu vzorca I

CH3 0—CH . CHy
O RO O SO N
CHy 0—CHp" 'CHy-0 <|:H3

»
vyznadujdci sa tym, Ze sa .
4,9—dich16r—3,5,8,10-tetraoxa—6,9—di£osfa-spiro-&,5']—hendekén vzorca II
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nechd reagovat s 2-terc.butyl-4-/d, «’-dimetylbenzyl/fenolom vzorca III
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v organickych rozpi3tadldch typu aromatickjch uhlovodikov za pritomnosti orgamickej bdzy, naj~—

vfhodnejdie trietylaminu pri teplote 10 aZ 50 %.
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