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Uusi klatraattiyhdiste ja sen valmistusmenetelmi sekd tata

vhdistettd sisidltava pinnoituskoostumus

Keksinnén alue

Tama keksintd koskee uutta klatraattiyhdistetta ja
erityisesti klatraattiyhdistettd, joka kasitt&a tetrakis-
fenolia isadntayhdisteend ja 2-alkyyli-3(2H) -isotiatsolonia
vierasyhdisteend, menetelmdd sen valmistamiseksi ja tata
uutta klatraattiyhdistettd sisdltavaa paallystyskoostumus-
ta.

Keksinnén tausta _

2-alkyyli-3(2H) -isotiatsoloneja, mukaan luettuina
2-n-oktyyli-3(2H) -isotiatsolonit, kaytetaan vleisesti
teollisuusbiosideina limantorjuntaan, kasvittumisenestoai-
neena ja muissa sovelluksissa. Niiden epdkohtana on voima-
kas vaikutus ihmiskehoon kaytdén aikana, mukaan luettuina
voimakas ihon arsytys ja taipumus aiheuttaa ihottumaa.

Lisdksi monet 2-alkyyli-3(2H)-isotiatsolonit ovat
nestemdisid, ja tamé& tekee vaikeaksi ndiden yhdisteiden
kaytdédn kiinteassa muodossa.

Tama&n keksinndn paamddrana on tarjota kayttddn uusi
klatraattiyhdiste, jossa on 2-alkyyli-3(2H) -isotiatsolone-
ja vierasyhdisteena, menetelmd sen valmistamiseksi ja tata
uutta klatraattiyhdistetta sisdltava paallystyskoostumus
keinona saada aikaan turvallisia ja kiinteita 2-alkyyli-
3(2H) -isotiatsoloneja.

Keksinnén kuvaus

Tehtyaan tutkimuksia edelld mainitun paamaarén saa-
vuttamiseksi keksijat saivat menestyksellisesti aikaan
tamin keksinndn havaiten, ettd lisi&m&lla suoraan tiettya
tetrakisfenoliyhdistetta 2-alkyyli-3 (2H) -isotiatsolonia
gsisdltiv&aan nesteeseen reaktion aikaansaamiseksi tai se-
koittamalla tetrakisfenoliyhdistejauhe ja 2-alkyyli-3 (2H) -
isotiatsolonijauhe suoran kiinteafaasireaktion tai kiin-
ted-nestereaktion aikaansaamiseksi voidaan muodostaa san-

gen tehokkaasti uutta klatraattiyhdistetta.
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Taman keksinndn yhteydessa isantiyhdisteend kaytet-
tava tetrakisfenoli on yhdiste, jolla on alla oleva kaava

Rl R3
HO . OH
R2 R*
X (1)
RS R7
HO f OH
R6 R

(Kaavassa X on (CH,),, jossa n voi olla 0, 1 tai 2;
kukin ryhmista RY - R® on yksi seuraavista: vetyatomi,
alempi alkyyliryhmé&, halogeeniatomi, alempi alkoksyyliryh-
m& ja substituoitavissa oleva fenyyliryhma.)

Edelld kuvattu alempi alkyyliryhmd& on edullisesti
metyyli-, etyyli-, propyyli- tai isopropyyliryhma, ja
edelld kuvattu alempi alkoksyyliryhmd on edullisesti
metoksyyli-, etoksyyli-, propoksyyli- tai isopropoksyyli-
ryhma.

Erityisesimerkkeihin tetrakisfenoleista kuuluvat
1,1,2,2-tetrakis- (4-hydroksifenyyli)etaani, 1,1,2,2-tetra-
kis- (3-metyyli-4-hydroksifenyyli)etaani, 1,1,2,2-tetrakis-
(3-bromi-4-hydroksifenyyli)etaani, 1,1,2,2-tetrakis-(3,5-
dimetyyli-4-hydroksifenyyli)etaani, 1,1,2,2-tetrakis-(3-t-
butyyli-4-hydroksifenyyli)etaani, 1,1,2,2-tetrakis-(3-
kloori-4-hydroksifenyyli)etaani, 1,1,2,2-tetrakis-(3,5-
dikloori-4-hydroksifenyyli)etaani, 1,1,2,2-tetrakis- (3-
fluori-4-hydroksifenyyli)etaani, 1,1,2,2-tetrakis- (3,5~
difluori-4-hydroksifenyyli)etaani, 1,1,2,2-tetrakis-(3-
metoksi-4-hydroksifenyyli)etaani, 1,1,2,2-tetrakis-(3,5-
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dimetoksi-4-hydroksifenyyli)etaani, 1,1,2,2-tetrakis- (3-
kloori-5-metyyli-4-hydroksifenyyli)etaani, 1,1,2,2-tetra-
kis- (3-kloori-5-fenyyli-4-hydroksifenyyli)etaani, 1,1,2,2-
tetrakis- [ (4-hydroksi-3-fenyyli) fenyyli) ]etaani, 1,1l-bis-
(4-hydroksifenyyli)-2,2-bis- (3-metyyli-4-hydroksifenyyli) -
etaani, 1,1,3,3-tetrakis- (4-hydroksifenyyli)propaani,
1,1,3,3-tetrakis-(3-metyyli-4-hydroksifenyyli)propaani,
1,1,3,3-tetrakis-(3,5~-dimetyyli-4-hydroksifenyyli)propaa-
ni, 1,1,3,3—tetrakis—(3—kloori—4¥hydroksifenyyli)propaani,
1,1,3,3-tetrakis- (3,5-dikloori-4-hydroksifenyyli) propaani,
1,1,3,3-tetrakis- (3-fluori-4-hydroksifenyyli)propaani,
1,1,3,3-tetrakis- (3,5-difluori-4-hydroksifenyyli)propaani,
1,1,3,3-tetrakis- (3-fenyyli-4-hydroksifenyyli)propaani,
1,1,4,4-tetrakis- (4-hydroksifenyyli)butaani, 1,1,4,4-tet-
rakis- (3-metyyli-4-hydroksifenyyli)butaani, 1,1,4,4-tetra-
kis- (3,5-dimetyyli-4-hydroksifenyyli)butaani,1,1,4,4-tet-
rakis- (3-kloori-4-hydroksifenyyli)butaani, 1,1,4,4-tetra-
kis- (3,5-dikloori-4-hydroksifenyyli)butaani, 1,1,4,4-tet-
rakis- (3-fluori-4-hydroksifenyyli)butaani ja 1,1,4,4-tet-
rakis- (3,5-difluori-4-hydroksifenyyli)butaani.

Taman keksinnén yhteydessa vierasyhdisteend toimi-
vassa 2-alkyyli-3(2H) -isotiatsolonissa oleva alkyyliryhma
on edullissti suoraketjuinen tai haaroittunut alkyyliryh-
ma, jossa on 1 - 20 hiiliatomia.

Erityisesimerkkeihin 2-alkyyli-3(2H)-isotiatsolo-
neista, joita voidaan kayttaa taman keksinndén yhteydessa,
kuuluvat 2-metyyli-3(2H)-isotiatsoloni, 2-etyyli-3(2H)-
isotiatsoloni, 2-isopropyyli-3 (2H) -isotiatsoloni, 2-n-pro-
pyyli-3 (2H) -isotiatsoloni, 2-n-butyyli-3(2H)-isotiatsolo-
ni, 2-s-butyyli-3(2H)-isotiatsoloni, 2-t-butyyli-3(2H)-
isotiatsoloni, 2-n-pentyyli-3.(2H) -isotiatsoloni, 2-neopen-
tyyli-3(2H) -isotiatsoloni, 2-n-heksyyli-3(2H)-isotiatsolo-
ni, 2-c-heksyyli-3(2H) -isotiatsoloni, 2-n-heptyyli-3(2H) -
isotiatsoloni, 2-n-oktyyli-3(2H)-isotiatsoloni, 2-n-dekyy-
1i-3(2H) -isotiatsoloni, 2-n-undekyyli-3(2H)-isotiatsoloni
ja 2-n-dodekyyli-3(2H) -isotiatsoloni.
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Taman keksinnén mukainen wuusi klatraattiyhdiste
voidaan valmistaa sekoittamalla 2-alkyyli-3(2H) -isotiatso-
lonin dispersio tai liuos ja isantdyhdisteeni toimiva tet-
rakisfenoli ja sekoittamalla niitd pari minuuttia - pari
tuntia lampdtila-alueella huoneenl&mpdtila - 100 °C reak-
tion aikaansaamiseksi, niin ettd 2-alkyyli-3(2H)-isotiat-
soloni liittyy helposti isantayhdisteeseen klatraatiksi.

Taman keksinndén mukainen uusi klatraattiyhdiste
voidaan vaihtoehtoisesti valmistaa sekoittamalla 2-alkyy-
1i-3(2H) -isotiatsolonia ja isant&yhdisteen& toimivaa tet-
rakisfenolijauhetta pari minuuttia - pari tuntia lampdti-
la-alueella huoneenlampdtila - 60 °C kiinteifaasireaktion
tai kiintea-nestereaktion aikaansaamiseksi, niin etté
2-alkyyli-3(2H) -isotiatsoloni 1liittyy helposti is&ntayh-
disteeseen klatraatiksi.

Seuraavassa esitetdadn yhteenveto taman keksinndn
mukaisen wuuden klatraattiyhdisteen tunnusmerkillisista
piirteista ja valmistusmenetelm&stéa: ,

(1) Taman keksinndén mukaisesti valmistettu klat-
raattiyhdiste on lahes vapaa taipumuksesta &rsytt&i ihmi-
sen ihoa. Se siksi darimmdisen helppoa kasitelli.

(2) 2-alkyyli-3(2H) -isotiatsolonin vapautumislampd-
tila klatraattiyhdisteesta tekee mahdolliseksi klatraatti-
yhdisteen lampdkasittelyn (esimerkiksi kaytettlessi 2-n-
oktyyli-3(2H) -isotiatsolonia vierasyhdisteen&d vapautumis-
lampdtila klatraattiyhdisteesta on yli 190 °C, vaikka vie-
rasyhdiste on nesteen muodossa).

(3) Koska taman keksinnén mukainen klatraattiyhdis-
te on kiintean aineen muodossa, sitd voidaan kayttda liuo-
tedispersion muodossa olevan laivanpohjiin tarkoitetun
kasvittumisenestoaineen komponenttina.

(4) 2-alkyyli-3(2H) -isotiatsolonit, mukaan luettui-
na nestemdinen 2-alkyyli-3(2H)-isotiatsolonimateriaali,
voidaan kiinteyttda klatraatinmuodostuksen kautta ja sité
voidaan kayttad kiinte&nd biosidina ja kiintedn& limantor-
junta-aineena.
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(5) Uusi klatraattiyhdiste, joka kasgitt&a tetrakis-
fenoleja isa&ntayhdisteena ja 2-alkyyli-3(2H) -isotiatsolo-
nia vierasyhdisteena, voidaan valmistaa helposti.

Taman keksinnén mukainen wuusi klatraattiyhdiste
soveltuu erityisesti kaytettavaksi pddllystyskoostumuksis-
sa.

Tata yhdistetta voidaan kayttda vesipohjaisiin maa-
leihin ja 1liuotepohjaisiin maaleihin. Lisdamélla sopiva
madra tata klatraattiyhdistetta vesiliukoiseen polymeeri-
vhdisteeseen, kuten kaseiini-formaliinikopolymeereihin,
vesiliukoisiin vinyyli- ja akryylipohjaisiin polymeerei-
hin, vesiliukoisiin kasvidéljyihin ja polyesterihartseihin
tai lateksiin, kuten metyyliakrylaatti/styreeniin, vinyy-
liasetaatti/styreeniin, vinyyliasetaatti/metyylimetakry-
laattiin, vinyyliasetaatti/maleiinihappoanhydridiin, sty-
reeni/butadieeniin, vinyyliasetaatti/metyyliakrylaattiin
ja wvinyylikloridi/vinyyliasetaattiin, voidaan valmistaa
paallystyskoostumus.

Edullinen lisattava madara voidaan maarittaa valmis-
tettavan paallystyskoostumuksen kaytdn ja toivottujen toi-
mintaominaisuuksien mukaan ja on mydés ammattimiesten hel-
posti maddritettdvissa tunnetulla menetelmdlld. Tamé&n kek-
sinndén mukainen uusi pdallystyskoostumuksissa kaytettavak-
si tarkoitettu klatraattiyhdiste ei arsytd ihoa eik& sil-
mid, silla ei ole arsyttavaa hajua, ja se on helposti ka-
siteltavaad. Verrattuna tapaukseen, jossa kaytetaan pelkas-
tddn 2-alkyyli-3(2H)-isotiatsolonia, voidaan 2-alkyyli-
3(2H) -isotiatsolonia kayttaad suurempi mdara aktiivisena
komponenttina. Siten on saatavissa turvallisempi ja teho-
kas paallystyskoostumus.

Saatua paallystyskoostumusta voidaan levittad eri-
laisille substraateille, kuten kuidulle, paperille, nahal-
le, puulle, keraameille ja metallille ja kayttaa laajasti,
kuten sisa- tai ulkomaalina. Taman keksinndén mukaisesti

valmistettu klatraattiyhdiste on vapaa 2-alkyyli-3(2H)-
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isotiatsolonin kasittelyyn liittyvistd ongelmista, kuten
ihon ja silmien &rsytyksesta ja arsyttavasta hajusta, ja
on siten helppokayttdista. Klatraatin muodostaminen mah-
dollistaa myds 2-n-alkyyli-3(2H)-isotiatsolonin, kuten
nestemaisen 2-n-oktyyli-3(2H)-isotiatsolonin, kiinteytta-
misen ja sen kaytdén kiinteana germisidinad ja kiintedna 1i-
mantorjunta-aineena.

Edelld mainittujen paallystyskoostumusten lisaksi
taman keksinndén mukaista klatraattiyhdistettad voidaan
kadyttaad erityisesti seuraavasti: limanestoaineena jaahdy-
tysvesijarjestelmissa, algisidina uima-altaissa, desin-
fiointiaineena, limanestoaineena paperinvalmistusproses-
seissa, fungisidina pinnoille, fungisidina nahalle, bak-
terisidina saippuassa, antiseptisena aineena metallityds-
tdnesteessa, antiseptisena aineena maalissa ja pintojen-
puhdistusaineena.

Piirustusten lyhyt kuvaus

Kuvio 1 esittaa esimerkissa 1 valmistetun klatraat-
tiyhdisteen IR-spektria.

Kuvio 2 esittdd 2-n-oktyyli-3(2H) -isotiatsolonivie-
ragsyhdisteen IR-spektria.

Keksinnén edullinen suoritusmuoto

Tata keksintdd kuvataan yksityiskohtaisesti esi-
merkkien avulla. Keksintd ei kuitenkaan rajoitu té&llaisiin
esimerkkeihin.

Esimerkki 1

Dispergoitiin 10 ml:aan vettd 1,1 g 2-n-oktyyli-
3(2H) -isotiatsolonia (valmistaja Rohm & Haas) ja lisattiin
1 g 1,1,2,2-tetrakis-(4-hydroksifenyyli)etaania, jolloin
syntyi suspensio, jota sekoitettiin sitten 1 tunti lampd-
tilassa 60 °C. Tuloksena olevan reaktioliuoksen annettiin
seistd huoneenlampdtilassa 24 tuntia ja se suodatettiin
gitten alipaineessa, jolloin saatiin kiinted aine. Kiintea
aine kuivattiin alipaineessa huoneenlampdtilassa, jolloin

saatiin wvaaleankeltainen jauhemainen klatraattiyhdiste,
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joka koostui 2-n-oktyyli-3(2H) -isotiatsolonista ja
1,1,2,2-tetrakis- (4-hydroksifenyyli)etaanista moolisuh-
teessa 2:1.

Saatu klatraattiyhdiste varmistettiin TG-DTA-ana-
lyysilla ja IR-analyysilla.

Kuvio 1 esittaa tamén klatraattiyhdisteen IR-spekt-
rid (KBr-menetelmd) ja kuvio 2 vierasyhdisteen, 2-n-oktyy-
1i-3(2H) -isotiatsolonin, IR-spektria (KBr-menetelmd).

Esimerkki 2

Lisattiin 1,1 g:aan 2-n-oktyyli-3(2H)-isotiatsolo-
nia, Jjoka oli kuumennettu lampdétilaan 60 °C, 1,0 g
1,1,2,2-tetrakis- (4-hydroksifenyyli)etaania. Niiden annet-
tiin reagoida sekoittaen 10 minuuttia. Reaktio eteni no-
peasti, ja saatiin vaaleankeltaisen massan muodossa oleva
klatraattiyhdiste, joka koostui 2-n-oktyyli-3(2H)-isotiat-
solonista ja 1,1,2,2-tetrakis- (4-hydroksifenyyli)etaanista
moolisuhteessa 2:1.

Saatu klatraattiyhdiste varmistettiin TG-DTA-ana-
lyysilld ja IR-analyysilla. Vahvistettiin, etta valmiste-
tuksi tuli sama aine kuin esimerkissa 1.

Taulukossa 1 esitetdan klatraattiyhdisteiden wval-
mistusolosuhteet esimerkeissa 1 ja 2, vieras- ja isantayh-
disteiden moolisuhteet saaduissa klatraattiyhdisteissa ja

orgaanisen vierasyhdisteen vapautumislampdtila.

Taulukko 1
Esi- Reaktio-olosuhteet Mooli- Vierasyh- Klat-
merkki Liuote Lampd- Aika suhde disteen raatin
tila (min) vieras/ teen va- sulas-

isanta pautumis- mislam-
lampétila potila

(°C) (°c)
1 Vesi 60 60 2,0 194 61
2 Ei kay- 60 10 2,0 196 63

tetty
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Esimerkki 3

Akryyliemulsiooon, vesipohjaiseen himme&&n maaliin
(Toriopainter), jota valmistaa Nihon Tokushu Toryo Co.,
Ltd., lisattiin ennalta madrattyjad mddriad liuosta, joka
sisalsi propeeniglykolissa 45 % 2-n-oktyyli-3(2H) -isotiat-
solonia (testattava aine A) ja esimerkissd 1 valmistettua
klatraattiyhdistettd, joka koostui 2-n-oktyyli-3(2H)-iso-
tiatsolonista ja 1,1,2,2-tetrakis- (4-hydroksifenyyli)etaa-
nista moolisuhteessa 2:1 (testattava aine B). Tuloksena
olevaa ainetta levitettiin kahdesti sopiva m&&rad irrokepa-
perille. Paperia ilmakuivattiin viikko, niin ett& saatiin
tavanomainen maalikalvo. Paperilta irrotettu kalvo punnit-
tiin, laitettiin 70 ml:n majoneesipulloon ja lisattiin
50 ml wvetta. Sitten liuokselle tehtiin ravistusviljely
lampdtilassa 25 °C. Otettiin mdaratyin valiajoin n&ytteita
ja tehtiin niille HPLC-maaritys.

Taulukossa 2 esitetdan testikalvonaytteita koskevat
vksityiskohdat ja taulukossa eluoitunut 2-n-oktyyli-3 (2H) -
isotiatsoloni milligrammoina ja prosentteina.

Taulukosta 3 nahddan, ettd 2-n-oktyyli-3(2H)-iso-
tiatsolonia eluoitui taman keksinndén mukaisesta klatraat-

tiyhdisteestd sangen pienessa suhteessa.

Taulukko 2
Testat- Aktiivista Maalin Kuivattu Aktiivista Aktiivisen
tava komponenttia kiinto- kalvo komponenttia komponentin
aine maridssid maa- ainepi- (g) kalvossa kokonaismaa-
lissa (ppm) toisuus (ppm) ra kalvonayt-
(%) teessi (mg)
A 1 350 32 1,9184 4218 8,09

B 3 000 32 2,144 9375 20,10
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Taulukko 3
Testattava aine Heti 4 h 8 h 24 h 48 h 72 h 96 h 168 h

A
Eluoitunut 1,80 2,25 2,40 2,57 2,85 2,88 2,92 2,94
ma&ra (mg)
Eluutio (%) 22,18 27,75 29,60 31,77 35,23 35,54 36,03 36,34
B
Eluoitunut 3,54 4,55 4,58 4,985 5,75 5,815 6,035 6,405
maara (mg)
Eluutio (%) 17,61 22,64 22,79 24,80 28,61 28,93 30,02 31,87

Esimerkki 4

Kaytettiin vesipohjaiselle kiiltavalle maalille
tarkoitettua akryylisideainetta ja toista, vesipohjaiselle
himmedlle maalille tarkoitettua akryylisideainetta, jotka
sisaltavat pigmenttind titaanioksidia CR-50, valmistaja
Ishihara Sangyo Kaisha, Ltd. Maalien valmistamiseksi 1li-
sattiin testattavia aineita A ja B pitoisuudeksi 4 000 ppm
ja s&adettiin sitten niiden pitoisuudet laimentamalla 1i-
sdainetta sisaltamattémalld maalilla laimennossarjaksi.
Maaleja levitettiin 25 g/u@ magnoliapintaisille vanereille
(50 x 100 mm) kahdesti 4 tunnin valiajoin ja ilmakuivat-
tiin wvahintaadn 1 viikko kalvonaytteiden valmistamiseksi.
Naita kalvonaytteita kaytettiin kolmesti. Naytteet inoku-
loitiin testisienilla ja niita viljeltiin 37 paivaa lampd-
tilassa 30 °C.

Inokulointiin kaytetyt sienet olivat seuraavat:

Tunnus Sienen nimi
IFO#6345 Penicillium funiculosum
IFO#6353 Aureobasidium pullulans
IFO#6342 Aspergillus niger

Homeenkesto arvioitiin seuraavasti:
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10

Sienen kasvunopeus Kontaminaatiotaso Sienikasvustoarvio

0 Nolla 0
T Hivenen verran < 5 %
1+ Hyvin alhainen > 10 %
2+ Alhainen 25 % +
3+ Keskinkertainen 50 % +
4+ Korkea > 50 %
Taulukko 4
Testattava Annostus (ppm Sienen kasvunopeus
aine aktiivista Kiiltava Himmea
komponenttia) maali maali
B 1 000 1+ 1+
B 2 000 1+ 24+ %%
B 3 000 T 1+
B 4 000 T T
A 1 000 4+ 3+
Nollanayte 1 4+ 4+

**: Kasvustoa havaittiin joskus paljon enemman.

Maalikalvoilla, jotka oli valmistettu lis&&mialla
1 000 ppm esimerkissa 1 valmistettua klatraattiyhdistetta
vesipohjaisiin kiiltaviin ja himmeisiin maaleihin, vahvis-
tettiin olevan hyvin paljon parempi homeenkesto kuin maa-
lilla, joka sisdlsi samana massaosuutena 2-n-oktyyli-
3 (2H) -isotiatsolonia.

Testiesimerkki

Testattiin 45 % 2-n-oktyyli-3(2H)-isotiatsolonia
(testattava aine A) ja esimerkissd 1 valmistettua klat-
raattiyhdistettd, joka koostui 2-n-oktyyli-3(2H)-isotiat-
solonista jal1l,1,2,2-tetrakis- (4-hydroksifenyyli)etaanista
moolisuhteessa 2:1 (testattava aine B), sisdltavat propee-
niglykoliliuokset turvallisuuden suhteen seuraavalla mene-
telmalla:
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1. Testattavien aineiden preparointi

Kumpaakaan ainetta ei ké&sitelty. Keltaisena nesteen
muodossa oleva 2-n-oktyyli-3(2H)-isotiatsoloniliuos ja
kiteisen jauheen muodossa olevan esimerkin 1 mukainen
klatraattiyhdiste kaytettiin sellaisinaan.

2. Kaytetty elain

Kaniini: New Zealand White, uros

3. Annostelu '

Kaniinien selkakarvat ajeltiin paivd& ennen tes-
tausta. Pydreélle puuvillakangaspalalle, jonka halkaisija
oli 1,5 cm, levitettiin 0,1 g tai 0,1 ml kutakin ainetta
kayttamalla tarvittaessa pieni méara deionisoitua vetta,
ja kangas asetettiin hyvassa kunnossa olevalle iholle.
Kankaan paalle laitettiin harso (6 x 6 cm) ja kiinnitet-
tiin ne hengittava&lld siteelld. Puolisuljetulla 1lapulla
tehtava testi kesti 4 tuntia. Kankaan poistamisen jalkeen
jaljellad oleva testattava aine pyyhittiin pois veden avul-
la. Kaytettiin kahta kaniinia kutakin testattavaa ainetta
kohden.

4. Havaintojen teko ja arviointi

Tehtiin havaintoja ihovaurioista ja arvioitiin ne
tunnin kuluttua ja 7 paivan kuluttua kankaan poistamisesta
ja annettiin niille arvosanat taulukossa 5 esitetylld ta-
valla. Laskettiin kolmena paivana kankaan poistamisen j&al-
keen havaittujen vaurioiden keskiarvo ja otettiin se pri-
maari-ihoarsytystasoa kuvaavaksi  luvuksi (jaljempana
"PII").

5. Tulokset

Tulokset esitetaan taulukossa 6.

Kun kaytettiin 2-n-oktyyli-3(2H)-isotiatsolonia,
rekisterdéitiin suurin pistemdarad 4 punoitukselle ja turvo-
tukselle. Turvotus laski mydhemmin, mutta havaittiin kuo-
lioita. Nama kuoliot eivat olleet parantuneet edes 7 pai-
van kuluttua. Sen PII oli 6,8, ja sen todettiin olevan

hyvin arsyttava (sydvyttava) aine.
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Klatraatti sai sen sijaan 0 - 2 pistettd, ja punoi-
tus ja turvotus paranivat 6 paivassd. Sen PII oli 1,9, ja
sen todettiin olevan lievasti arsyttava aine.

Testituloksista ndhddan, ettad klatraatin muodosta-
minen TEP:n kanssa ja jauhemuotoon saattaminen va&hensivat

voimakkaasti ihonarsytystd ja paransivat turvallisuutta.

Taulukko 5
Punoitus ja ruvenmuodostus
Ei punoitusta
Hyvin lievaa punoitusta (tuskin havaittavissa)
Selvaa punoitusta

w N P O

Keskinkertaista - wvakavaa punoitusta
Vakavaa punoitusta {(punajuurenpunainen) -

lievad ruvenmuodostusta (vaurio syvyyssuunnassa)

NS

Maksimipistemaara
Turvotus

Ei turvotusta

Hyvin lievaa turvotusta (tuskin havaittavissa) 1
Lievdd turvotusta (ilmeisen kohouman aihettama
selvad reuna havaittavissa) 2
Keskikertaista turvotusta (noin 1 mm:n

korkuinen kohouma) 3
Vakavaa turvotusta (noin 1 mm:n korkuinen

kohouma ja levidminen altistusalueen yli) 4

Maksimipistemaara
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Taulukko 6
Testattava , Paivittidiset pisteet Pisteiden
aine ja Punoitus/ruvenmuodostus Turvotus keskiarvo
elaimen (tunnit) (paivat) (tunnit) ja huomau-
numero . 1 1 2 3 6 7 1 1 2 tukset
A 01 4 4 4 4 4 4 4 4 2 28/4 = 7,0
02 4 4 4 4 4 4 4 4 26/4 = 6,5
k.a. 6,8%*
Havaittiin
kuoliocita
B 01 1 2 2 - 0 9/4 = 2,2
02 1 2 2 1 0 - 0 0 0 6/4 = 1,5
k.a. 1,9*

*¥: Lievd < 2, keskinkertainen 2 - 5, vakava = 5

-: Ei havaittu
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Patenttivaatimukset

1. Klatraattiyhdiste, t unnet t u siita, etta
se kéasitté&a kaavan (I) mukaista tetrakisfenolia is&ntayh-

disteena ja 2-alkyyli-3(2H) -isotiatsolonia vierasyhdistee-
na

Rl RS
HO OH
R2 R®
X
8 /7 (1)
HO OH
R6 R®

(kaavassa X on (CH,),, jossa n voi olla 0, 1 tai 2; kukin
ryhmista R* - R® on vksi seuraavista: vetyatomi, alempi
alkyyliryhma, halogeeniatomi, alempi alkoksyyliryhma ija
substituoitavissa oleva fenyyliryhmd).

2. Menetelmd patenttivaatimuksen 1 mukaisen klat-
raattiyhdisteen valmistamiseksi, tunnettu siita,
ettd yhdiste valmistetaan kaavan (I) mukaisen terakisfeno-
lin ja 2-alkyyli-3(2H)-isotiatsolonin valiselld reaktiol-
la.

3. Paallystyskoostumus, tunnettu siita,
ettd se sisaltad kaavan 1 mukaista klatraattiyhdistetta.
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