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(54) Title: BCHPC HAVING A REDUCED BURNING RATE
(54) Bezeichnung : BCHPC MIT VERRINGERTER ABBRANDGESCHWINDIGKEIT

(57) Abstract: The invention relates to the reduction of the burning rate of di-(4-tert-butylcyclohexyl)-peroxydicarbonate (BCHPC)
by adding desensitizers as well as to the use of BCHPC preparations having a reduced burning rate as an initiator in chemical
reactions.

(57) Zusammenfassung: Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist die Verringerung der Abbrandgeschwindigkeit von Di-(4-tert-
butyleyclohexyl)-peroxycarbonat (BCHPC) durch Zugabe von Phlegmatisierungsmittein sowie die Verwendung von BCHPC-
Zubereitungen mit verringerter Abbrandgeschwindigkeit als Initiator in chemischen Reaktionen.
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BCHPC mit verringerter Abbrandgeschwindigkeit

Beschreibung

Gegenstand der vorliegenden  Erfindung ist die  Verringerung  der
Abbrandgeschwindigkeit von Di-(4-tert-butylcyclohexyl)-peroxycarbonat (BCHPC)
durch Zugabe von Phlegmatisierungsmitteln sowie die Verwendung von BCHPC-
Zubereitungen mit verringerter Abbrandgeschwindigkeit als Initiator in chemischen
Reaktionen.

Di-(4-tert-butylcyclohexyl)-peroxycarbonat  (BCHPC) ist ein vielgenutzter, fester
Initiator zur Hartung von ungesattigten Polyesterharzen. Nachteilig an BCHPC ist
seine relativ hohe Abbrandgeschwindigkeit, die dazu fithrt, dass dieses Peroxid in
Gefahrklasse 1a (Deutschland) bzw. 1 (Niederlande und USA) eingeordnet ist (in
Deutschland gemaR BG-Vorschrift B4, § 3 und Anhang 2, Stand Juni 2013). Damit

sind hohe technische Anforderungen an eine sichere Lagerung verbunden.

Es war daher die Aufgabe der vorliegenden Erfindung, die Abbrandgeschwindigkeit
von BCHPC zu senken und eine Zubereitung dieses Peroxycarbonats
bereitzustellen, die eine gegenuber reinem BCHPC verringerte
Abbrandgeschwindigkeit aufweist. Vorteilhafterweise sollte die Zubereitung sich

ahnlich gut als Initiator in einer chemischen Reaktion eignen wie reines BCHPC.

Aus DE 1 618 726 und DE10 2011 102 682 A1 [0003] ist bekannt, dass sich Schiag-
und Reibempfindlichkeit und die explosiven Eigenschaften organischer Peroxide
verbessern lassen, wenn eine Zubereitung mit einem festen Phlegmatisierungsmittel
hergestellt wird. Bisher unbekannt war, dass sich auf diese Weise auch die

Abbrandgeschwindigkeit verringern 1asst.

In der vorliegenden Erfindung wurde nun Uberraschend gefunden, dass die
Abbrandgeschwindigkeit von BCHPC wesentlich verringert werden kann, wenn
BCHPC mit bestimmten Substanzen vermischt wird, die dazu in der Lage sind, die
Abbrandgeschwindigkeit zu verringern und dabei die gewlinschte Funktionalitat von



10

15

20

25

30

WO 2017/089375 2 PCT/EP2016/078520

BCHPC als Initiator fir chemische Reaktionen aufrecht zu erhalten. Als zur
Verringerung der Abbrandgeschwindigkeit geeignete Substanzen werden gemal
einem ersten Aspekt der Erfindung Phlegmatisierungsmittel verwendet. Der Begriff
,Phlegmatisierungsmittel’ bezeichnet im Sinne der Erfindung einen gegeniber
BCHPC inerten Feststoff.

Ein erster Aspekt der vorliegenden Erfindung betrifft daher die Verwendung
mindestens eines Phlegmatisierungsmittels zur Verringerung der
Abbrandgeschwindigkeit von Di-(4-tert-butylcyclohexyl)-peroxycarbonat (BCHPC),
umfassend das Bereitstellen eines Gemischs, welches BCHPC und mindestens ein
Phlegmatisierungsmittel umfasst.

Als ,Phlegmatisierungsmittel im Sinne der vorliegenden Erfindung eignen sich
grundsatzlich beliebige im Fachbereich bekannte Phlegmatisierungsmittel, wie sie
beispielsweise in DE 1 6180726 und DE10 2011 102 682 A1 beschrieben werden.
Besonders geeignet sind Dicyclohexylphtalat, Fluoren, Aluminiumtrihydroxid,
Polystyrol, CC-Initiatoren wie CUROX CC-DC und Glycerintribenzoat sowie

Kombinationen von zwei oder mehreren dieser Phlegmatisierungsmittel.

Das Phlegmatisierungsmittel wird in einer bevorzugten Ausfihrungsform in einer
solchen Menge eingesetzt, dass das Verhdltnis von BCHPC zu
Phlegmatisierungsmittel 10:90 bis 90:10 Gew.-% betragt. Bevorzugt sind 25:75 bis
75:25 Gew.-% oder 40:60 bis 60:40 Gew.-%.

Bei der Verwendung eines Phlegmatisierungsmittels zur Verringerung der
Abbrandgeschwindigkeit von BCHPC werden vorzugsweise keine weiteren
Komponenten zu dem Gemisch aus BCHPC und Phlegmatisierungsmittel
zugegeben. Es ist jedoch grundsatzlich moglich, die Verwendung des
Phlegmatisierungsmittels mit weiteren Zusatzstoffen zu kombinieren. Beispielsweise
kann ein Gemisch von BCHPC und Phlegmatisierungsmittel weiterhin Polymere oder
Fullstoffe umfassen. Beispiele fur geeignete Fulistoffe sind Kreide, Silica, Silicate,
Phtalate, und/oder Benzoate.
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Der Anteil von BCHPC bezogen auf das Gesamtgemisch aus BCHPC und
Phlegmatisierungsmittel sowie ggf. weiteren Bestandteilen betragt in einer
bevorzugten Ausfihrungsform 10 bis 90 Gew.-%, weiter bevorzugt 25 bis 75 Gew.-%
oder 30 bis 60 Gew.-%. “

Fir die Verwendung eines oder mehrerer Phlegmatisierungsmittel zur Verringerung
der Abbrandgeschwindigkeit von BCHPC kénnen BCHPC und
Phlegmatisierungsmittel in grundsatzlich beliebiger Weise miteinander kombiniert
werden. Geeignete Methoden sind beispielsweise in DE 1 6180726 und DE10 2011
102 682 beschrieben.

In einem bevorzugten Aspekt der Erfindung umfasst die Verwendung eines oder
mehrerer Phlegmatisierungsmittel zur Verringerung der Abbrandgeschwindigkeit von
BCHPC die folgenden Schritte:

(i) Mischen von BCHPC mit mindestens einem Phlegmatisierungsmittel,
wobei BCHPC in fester Form, in Form einer Lésung in einem organischen
Lésungsmittel oder in Form einer wassrigen Suspension vorliegt und
das mindestens eine Phlegmatisierungsmittel in fester Form, als Schmelze oder
in Form einer L6sung oder Suspension in einem organischen oder wassrigen
Losungsmittel vorliegt,

(i) ggf. Entfernen von Losungsmittel und/oder Wasser und

(iiy  ggf. Trocknen.

BCHPC wird vorzugsweise in fester Form, beispielsweise in Pulverform, eingesetzt.
Dabei kann BCHPC trocken oder wasserfeucht vorliegen. Die Verwendung von
BCHPC als trockenes Pulver ist bevorzugt. Alternativ kann BCHPC auch in Form
einer wassrigen Suspension oder einer Losung in einem organischen Lésungsmittel

eingesetzt werden.

Das/die Phlegmatisierungsmittel wird/werden vorzugsweise ebenfalls in fester Form,
beispielsweise in Pulverform, trocken oder wasserfeucht, verwendet. Alternativ ist
auch eine Verwendung in Form einer Schmelze oder in Form einer Lésung oder

Suspension in einem organischen oder wassrigen Losungsmittel moglich.
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Sofern BCHPC und/oder Phlegmatisierungsmittel in Form einer Losung oder
Suspension eingesetzt werden, erfolgt in Schritt (i) eine Entfernung von
Losungsmittel und/oder Wasser. Hierfir eignen sich grundsétzlich beliebige
Verfahrensschritte, wie  beispielsweise eine  Filtration. Das BCHPC-

Phlegmatisierungsmittel-Gemisch wird dabei von der flissigen Phase abgetrennt.

AbschlieRend kann in Schritt (iii) wahlweise eine Trocknung erfolgen. Alternativ kann
auch auf eine Trocknung verzichtet werden und das BCHPC-

Phlegmatisierungsmittel-Gemisch in wasserfeuchter Form bereitgestellt werden.

In einer weiteren Ausfuhrungsform der Erfindung erfolgt die Verwendung von
Phlegmatisierungsmittel zur Verringerung der Abbrandgeschwindigkeit von BCHPC
bereits wahrend der Herstellung von BCHPC. Hierfur kann mindestens ein
Phlegmatisierungsmittel in einem Schritt (i) in einem Vorlaufer von BCHPC oder in
einer wassrigen Losung oder Suspension des Vorldufers von BCHPC gelést werden.
Als Vorlaufer von BCHPC kann beispielsweise Butylcyclohexylchlorformiat dienen.
Die so erhaltene Lésung wird anschliefend in Schritt (i) mit einer Mischung aus
wassriger  Natriumperoxid- und  Natriumhydroxidlésung  umgesetzt.  Das
BCHPC/Phlegmatisierungsmittel-Gemisch wird in Schritt (ii) abgetrennt und
abschlieflend in Schritt (iv) ggf. getrocknet.

Das aus der Verwendung eines oder mehrerer Phlegmatisierungsmittel zur
Verringerung der Abbrandgeschwindigkeit von BCHPC resultierende Gemisch liegt in
einer bevorzugten Ausfithrungsform der Erfindung in fester Form vor, beispielsweise
in Pulverform. Dabei kann das Gemisch trocken oder in wasserfeuchter Form

bereitgestellt werden.

In der vorliegenden Erfindung wurde weiterhin Giberraschend gefunden, dass sich die
Abbrandgeschwindigkeit von BCHPC auch senken ldsst, wenn mindestens ein

weiteres organisches Peroxid zugemischt wird.

Ein weiterer Aspekt der vorliegenden Erfindung betrifft daher die Verwendung
mindestens eines organischen Peroxids zur Verringerung der
Abbrandgeschwindigkeit von BCHPC, umfassend das Bereitstellen eines Gemischs,
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welches BCHPC und mindestens ein weiteres organisches Peroxid umfasst. Dabei
ist es besonders {iberraschend, dass die Initiatoraktivitdt von BCHPC aufrecht

erhalten bleibt und in einigen Fallen sogar noch verbessert wird.

Fur die Verwendung zur Verringerung der Abbrandgeschwindigkeit von BCHPC
eignen sich erfindungsgemaf insbesondere organische Peroxide, die ausgewahit
sind aus Dilauroylperoxid  (LP), Dicetylperoxycarbonat (CEPC) und
Dimyristylperoxycarbonat (MYPC). Ebenfalls geeignet sind Gemische von zwei oder

mehreren dieser Peroxide.

Die  Eignung von  organischen Peroxiden  zur  Verringerung  der
Abbrandgeschwindigkeit von BCHPC ist besonders (berraschend, da hierdurch
weiterer Aktivsauerstoff in die Zubereitung eingebracht wird. Dennoch wurde

gefunden, dass sich die Abbrandgeschwindigkeit wesentlich verringern lasst.

Das mindestens eine organische Peroxid wird in einer bevorzugten Ausfiihrungsform
in einer solchen Menge eingesetzt, dass das Verhaltnis von BCHPC zu organischem
Peroxid 10:90 bis 90:10 Gew.-% betragt. Bevorzugt sind 25:75 bis 75:25 Gew.-%
oder 40:60 bis 60:40 Gew.%.

Bei der Verwendung eines oder mehrerer organischer Peroxide zur Verringerung der
Abbrandgeschwindigkeit von BCHPC werden vorzugsweise keine weiteren
Komponenten zu dem Gemisch aus BCHPC und organischem Peroxid zugegeben.
Es ist jedoch grundsatzlich méglich, die Verwendung von organischem Peroxid mit
weiteren Zusatzstoffen zu kombinieren. Beispielsweise kann ein Gemisch von
BCHPC und organischem Peroxid weiterhin Polymere oder Fullstoffe umfassen.
Beispiele fir geeignete Fullstoffe sind Kreide, Silica, Silicate, Phtalate, und/oder

Benzoate.

Der Anteil von BCHPC bezogen auf das Gesamtgemisch aus BCHPC und
organischem Peroxid sowie ggf. weiteren Bestandteilen betragt in einer bevorzugten
Ausfithrungsform 10 bis 90 Gew.-%, weiter bevorzugt 25 bis 75 Gew.-% oder 30 bis
60 Gew.-%.
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Fur die Verwendung eines oder mehrerer organischer Peroxide zur Verringerung der
Abbrandgeschwindigkeit von BCHPC kénnen BCHPC und organisches Peroxid in
grundsatzlich beliebiger Weise miteinander kombiniert werden. Geeignete Methoden
sind beispielsweise in DE 1 6180726 und DE10 2011 102 682 beschrieben.

In einer besonders bevorzugten AusfUhrungsform der vorliegenden Erfindung
umfasst die Verwendung von mindestens einem organischen Peroxid zur

Verringerung der Abbrandgeschwindigkeit von BCHPC die folgenden Schritte:

(i) Mischen von BCHPC mit mindestens einem weiteren organischen Peroxid,
wobei BCHPC in fester Form, in Form einer Lésung in einem organischen
Losungsmittel oder in Form einer wéassrigen Suspension vorliegt und
das mindestens eine weitere organische Peroxid in fester Form, in Form einer
Lésung in einem organischen Losungsmittel oder in Form einer wassrigen
Suspension vorliegt,

(i) ggf. Entfernen von Losungsmittel und/oder Wasser und

(iii) ggf. Trocknen.

BCHPC wird vorzugsweise in fester Form oder in Form einer wassrigen Suspension
eingesetzt und mit einem oder mehreren organischen Peroxiden, die ebenfalls in
fester Form oder in Form einer wéssrigen Suspension vorliegen, vermischt.
Besonders bevorzugt werden BCHPC und organisches Peroxid jeweils in fester,

trockener oder wasserfeuchter Form eingesetzt und miteinander vermischt.

Sofern die Einzelkomponenten in Form einer Lésung oder Suspension eingesetzt
werden, sieht Schritt (ii) die Entfernung von Lésungsmittel und/oder Wasser vor. Hier
erfolgt eine Abtrennung des BCHPC/organischen Peroxid-Gemischs, beispielsweise
durch Filtration.

Nach Bedarf kann in Schritt (iii) das erhaltene Gemisch getrocknet werden. Alternativ
kann das Gemisch auch in wasserfeuchter Form bereitgestellt werden.

Das aus der Verwendung eines oder mehrerer organischer Peroxide zur
Verringerung der Abbrandgeschwindigkeit von BCHPC resultierende Gemisch liegt in
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einer bevorzugten Ausfiihrungsform der Erfindung in fester Form vor, beispielsweise
in Pulverform. Dabei kann das Gemisch trocken oder in wasserfeuchter Form

bereitgestelit werden.

In einer weiteren Ausfuhrungsform der vorliegenden Erfindung wird eine Kombination
von mindestens einem organischen Peroxid und mindestens einem
Phlegmatisierungsmittel zur Verringerung der Abbrandgeschwindigkeit von BCHPC
verwendet. Phlegmatisierungsmittel und organische Peroxide sind dabei wie
vorstehend definiert.

Bei der Verwendung einer Kombination von organischem Peroxid und
Phlegmatisierungsmittel zur Verringerung der Abbrandgeschwindigkeit von BCHPC
werden vorzugsweise keine weiteren Komponenten zu dem Gemisch aus BCHPC,
organischem Peroxid und Phlegmatisierungsmittel zugegeben. Es ist jedoch
prinzipiell mdglich, die Verwendung von organischem Peroxid und
Phlegmatisierungsmittel mit weiteren Zusatzstoffen zu kombinieren. Beispielsweise
kann ein BCHPC/organisches Peroxid/Phlegmatisierungsmittel-Gemisch weiterhin
Polymere oder Fiillstoffe umfassen. Beispiele fur geeignete Fullstoffe sind Kreide,
Silica, Silicate, Phtalate, und/oder Benzoate.

Die Gesamtmenge an organischem Peroxid und Phlegmatisierungsmittel wird
vorzugsweise so gewahlt, dass der Anteil an BCHPC bezogen auf das
Gesamtgemisch 10 bis 90 Gew.-%, bevorzugt 25 bis 75 Gew.-% oder 30 bis 60
Gew.-% betragt. Das Gemisch enthalt bevorzugt keine zusatzlichen Bestandteile
neben BCHPC, organischem Peroxid und Phlegmatisierungsmittel.

Bei der Kombination aus organischem Peroxid und Phlegmatisierungsmittel zur
Verringerung der Abbrandgeschwindigkeit von BCHPC wird die Menge an
organischem Peroxid vorzugsweise so gewahlt, dass das Verhaltnis von BCHPC zu
weiterem organischen Peroxid 10:90 bis 90:10 Gew.-%, bevorzugt 25:75 bis 75:25
Gew.-% oder 40:60 bis 60:40 Gew.% betragt. Die Menge an Phlegmatisierungsmittel
wird vorzugsweise so gewahlt, dass das Verhédltnis von BCHPC zu
Phlegmatisierungsmittel 10:90 bis 90:10 Gew.-%, bevorzugt 25:75 bis 75:25 Gew.-%
oder 40:60 bis 60:40 Gew.% betragt.
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Fur die Verwendung eines oder mehrerer Phlegmatisierungsmittel in Kombination mit
einem oder mehreren organischen Peroxiden zur Verringerung der
Abbrandgeschwindigkeit von BCHPC koénnen die Einzelkomponenten in
grundsatzlich beliebiger Weise miteinander kombiniert werden. Organisches Peroxid
und Phlegmatisierungsmittel kénnen gleichzeitig oder nacheinander mit BCHPC
vermischt werden. Geeignete Methoden sind beispielsweise die in DE 1 618 726 und
DE10 2011 102 682 fur die Kombination von Peroxid und Phlegmatisierungsmittel
beschriebenen Verfahren.

In einer bevorzugten Ausfithrungsform umfasst die Verwendung einer Kombination
von organischem Peroxid und Phlegmatisierungsmittel zur Verringerung der
Abbrandgeschwindigkeit von BCHPC die folgenden Schritte:

(i)  Mischen von BCHPC mit dem mindestens einen organischen Peroxid und
dem mindestens einen Phlegmatisierungsmittel,
wobei BCHPC in fester Form, in Form einer Ldsung in einem organischen
Lésungsmittel oder in Form einer wassrigen Suspension vorliegt,
das mindestens eine weitere organische Peroxid in fester Form, in Form einer
Lésung in einem organischen Lésungsmittel oder in Form einer wassrigen
Suspension vorliegt und
das mindestens eine Phlegmatisierungsmittel in fester Form, in Form einer
Lésung oder Suspension in einem organischen oder wassrigen Losungsmittel
vorliegt,

(i)  ggf. Entfernen von Losungsmittel und/oder Wasser und

(i) ggf. Trocknen.

Vorzugsweise werden BCHPC, Phlegmatisierungsmittel und organisches Peroxid
jeweils in fester Form oder in Form einer wassrigen Suspension oder Lésung
miteinander vermischt. Besonders bevorzugt liegen alle Bestandteile in fester Form,

beispielsweise in Pulverform, trocken oder wasserfeucht, vor.

Sofern ein oder mehrere Bestandteile in Form einer Lésung oder Suspension

eingesetzt werden, erfolgt in Schritt (i) eine Abtrennung des BCHPC/organisches
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Peroxid/Phlegmatisierungsmittel-Gemischs von L&sungsmittel und/oder Wasser.

Hierfir eignet sich beispielsweise eine Filtration.

AbschlieRend kann in Schritt (iii) das erhaltene Gemisch getrocknet werden.

Alternativ kann das Gemisch auch in wasserfeuchter Form bereitgestellt werden.

Das aus der Verwendung einer Kombination aus organischem Peroxid und
Phlegmatisierungsmitte! zur Verringerung der Abbrandgeschwindigkeit von BCHPC
resultierende Gemisch liegt in einer bevorzugten Ausfuhrungsform der Erfindung in
fester Form vor, beispielsweise in Pulverform. Dabei kann das Gemisch trocken oder

in wasserfeuchter Form bereitgestellt werden.

Ein weiterer Aspekt der Erfindung betrifft eine Zusammensetzung umfassend
BCHPC und mindestens  eine  Substanz  zur  Verringerung  der
Abbrandgeschwindigkeit. Die Substanz der Verringerung der
Abbrandgeschwindigkeit  ist  ausgewahlt aus  organischen Peroxiden,

Phlegmatisierungsmitteln und Gemischen davon, wie vorstehend definiert.

Die Zusammensetzung enthalt vorzugsweise neben BCHPC, organischem Peroxid
und Phlegmatisierungsmittel keine weiteren Bestandteile. Es ist aber grundsétzlich
maglich, auch weitere Substanzen zuzugeben, wie insbesondere Polymere oder
Fullstoffe. Beispiele fir geeignete Fullstoffe sind Kreide, Silica, Silicate, Phtalate,
und/oder Benzoate.

In einer bevorzugten Ausfihrungsform liegt die Zusammensetzung in fester Form
vor, beispielsweise in Pulverform. Dabei kann die Zusammensetzung trocken oder in

wasserfeuchter Form vorliegen.

Das Mengenverhaltnis von BCHPC, organischem Peroxid und
Phlegmatisierungsmittel kann nach Belieben eingestellt werden. Beispielsweise kann
der Anteil an BCHPC bezogen auf die Zusammensetzung 10 bis 90 Gew.-%,
bevorzugt 25 bis 75 Gew.-% oder 30 bis 60 Gew.-% betragen. In einer bevorzugten
Ausfuhrungsform enthalt die Zusammensetzung neben BCHPC, organischem

Peroxid und Phlegmatisierungsmittel keine weiteren Bestandteile.
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In der erfindungsgeméalen Zusammensetzung liegt das Verhéltnis von BCHPC zu
weiterem organischen Peroxid vorzugsweise bei 10:90 bis 90:10 Gew.-%, weiter
bevorzugt 25:75 bis 75:25 Gew.-% oder 40:60 bis 60:40 Gew.-%. Das Verhaltnis von
BCHPC zu Phlegmatisierungsmittel kann beispielsweise 10:90 bis 90:10 Gew.-%,
bevorzugt 25:75 bis 75:25 Gew.-% oder 40:60 bis 60:40 Gew.-% betragen.

Eine erfindungsgemaflie Zusammensetzung kann beispielsweise als Initiator in einer
chemischen Reaktion eingesetzt werden. Besonders geeignet ist die
Zusammensetzung zur Verwendung in einem Verfahren zur Hartung, beispielsweise

eines ungesattigten Polyesterharzes.

Bei der Verwendung als Initiator fur ein Verfahren zur Hartung erweist sich
insbesondere der Einsatz eines oder mehrerer organischer Peroxide zur
Verringerung der Abbrandgeschwindigkeit von BCHPC als besonders giinstig. In
diesem Fall gelingt es, die Hartungsgeschwindigkeit gegeniiber unverdinntem
BCHPC nahezu beizubehalten. Obwohl das Gemisch eine wesentlich geringere
Abbrandgeschwindigkeit zeigt, bleibt die Hartungsgeschwindigkeit bei einer
Verwendung als Initiator zur Hartung eines ungeséttigten Polyesterharzes im
Wesentlichen unbeeinflusst. Als besonders geeignet erweist sich in diesem
Zusammenhang die Verwendung von Dicetylperoxycarbonat (CEPC). Hier wurde
tberraschend  gefunden, dass die Hartungsgeschwindigkeit gegenuber
unverdiinntem BCHPC sogar zunimmt.
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Die Erfindung soll durch die folgenden Figuren und Beispiele noch weiter

veranschaulicht werden.

Figur 1:

Figur 2:

Figur 3:

Figur 4:

Abbrandgeschwindigkeit von BCHPC im Vergleich zu verschiedenen
BCHPC-Zubereitungen mit Phlegmatisierungsmitteln. Gezeigt sind
Zubereitungen von BCHPC mit CUROX LP-S, Glycerintribenzoat,
CUROX CC-DC, Aluminiumtrihydroxid, Polystyrol, Dicyclohexylphthalat
oder Fluoren.

Abbrandgeschwindigkeit von BCHPC mit Dicyclohexylphthalat in

unterschiedlichen Mischungsverhéltnissen.

Abbrandgeschwindigkeiten von BCHPC-Zubereitungen mit
verschiedenen organischen Peroxiden.

Gezeigt sind in Figur 3A Zubereitungen von BCHPC mit CUROX LP-S in
verschiedenen Mischungsverhaltnissen im Vergleich zu reinem CUROX
LP-S und BCHPC.

In Figur 3B sind die Ergebnisse fur Mischungen von BCHPC mit CEPC
65% in verschiedenen Mischungsverhéltnissen und fur Mischungen von
BCHPC mit MYPC oder mit einer Kombination aus CUROX LP-S und
MYPC im Vergleich zu reinem BCHPC gezeigt.

Temperaturverlauf bei der Hartung mit verschiedenen BCHPC-
Zubereitungen. Gezeigt sind die Ergebnisse fir trockenes BCHPC
(BCHPC), wasserfeuchtes BCHPC (BCHPC-75-W), trockenes CEPC
(CEPC), wasserfeuchtes CEPC 65% und fir Kombinationen von
trockenem BCHPC mit CUROX LP-S, CEPC 65% oder CUROX LP-S
und MYPC.
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Beispiele
1. Untersuchung der Abbrandgeschwindigkeit

1.1Kombination von BCHPC mit verschiedenen Phlegmatisierungsmitteln

Es wurden verschiedene Mischungen von BCHPC mit unterschiedlichen
Phlegmatisierungsmitteln hergestellt und auf ihre Abbrandgeschwindigkeiten

untersucht.

Getestet wurden die folgenden Kombinationen von BCHPC mit Peroxid oder
Phlegmatisierungsmittein:

BCHPC : CUROX LP-S(2 : 1)
BCHPC : Glycerintribenzoat (2 : 1)
BCHPC : CUROXCC-DC(2:1)
BCHPC : Aluminiumtrihydroxid (2 : 1)
BCHPC : Polystryol (2 : 1)

BCHPC : Dicyclohexylphthalat (2 : 1)
BCHPC : Fluoren (2:1)

BCHPC

Die Angaben der Mengenverhaltnisse beschreiben jeweils

Gewichtsverhalinisse.

CUROX LP-S ist ein 75 bis 80%iges, wasserfeuchtes Dilauroylperoxid von
United Initiators GmbH & Co. KG.

CUROX CC-DC (bzw. CCDFB-90) ist ein nichtperoxidischer CC-Initiator von
United Initiators GmbH & Co. KG, 2,3-Dimethyl-2,3-diphenybutan.

Um die Abbrandgeschwindigkeiten der verschiedenen Mischungen
vergleichen zu kénnen, wurden jeweils 100 g der Zubereitung entziindet und
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die noch verbliebene Menge der Substanz gegeniiber der Zeit bestimmt. Das
Vorgehen entspricht BG-Vorschrift B4, Anhang 4, Fassung vom 01.01.1997,
Anhang 4 fur Flussigkeiten. Das Vorgehen wurde auf Feststoffe angepasst.
Die Ergebnisse sind in Figur 1 gezeigt.

Es wurde gefunden, dass die Abbrandgeschwindigkeit sinkt, wenn BCHPC-
Pulver mit einem inerten Feststoff, wie Dicyclohexylphthalat, Fluoren,
Aluminiumtrihydroxid, Polystyrol und Glycerintribenzoat, vermischt wird.

1.2 Kombination von BCHPC mit Dicylohexylphthalat in unterschiedlichen

Mischungsverhiltnissen

Um den Einfluss der Menge des verwendeten Phlegmatisierungsmittels auf
die Abbrandgeschwindigkeit zu untersuchen, wurden Kombinationen von
BCHPC mit Dicyclohexylphthalat in unterschiedlichen Mischungsverhéltnissen
hergestellt. Die Abbrandgeschwindigkeit wurde wie in Beispiel 1.1
beschrieben untersucht. Die getesteten Mischungen waren BCHPC
Dicyclohexylphthalat im Verhaltnis 5:1, 2:1 und 1:1 sowie reines BCHPC.
Dabei zeigte sich, dass bei Zusatz einer gréReren Menge an
Phlegmatisierungsmittel auch die Abbrandgeschwindigkeit weiter sinkt. Die
Ergebnisse sind in Figur 2 gezeigt.

1.3 Kombination von BCHPC mit organischem Peroxid

Um die Abbrandgeschwindigkeit eines Gemischs von BCHPC mit einem oder
mehreren weiteren organischen Peroxiden zu untersuchen, wurden
Kombinationen von BCHPC  mit Dilauroylperoxid  (LP)  bzw.
Dicetylperoxycarbonat (CEPC) in verschiedenen Mischungsverhéltnissen
hergestellt. Auferdem wurden Kombinationen von BCHPC mit
Dilauroylperoxid und Myristylperoxycarbonat (MYPC) im Verhaltnis 1:1:1 bzw.
BCHPC mit MYPC im Verhaltnis 2:1 untersucht. Die Untersuchung der
Abbrandgeschwindigkeit wurde wie in Beispiel 1.1 beschrieben durchgefiihrt.
Die Ergebnisse sind in den Figuren 3A und 3B gezeigt.
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Fur Mischungen von BCHPC und LP wurden Vergleiche von
Mischungsverhaltnissen von 5:1, 4:1, 3:1, 2:1, 1:1 und 1:2 untersucht. Die
Abbrandgeschwindigkeit war in jedem Fall geringer, als fiir reines BCHPC
beobachtet. Bei einem Uberschuss von Dilauroylperoxid (BCHP : CUROX LP-
S = 1:2) ist die Abbrandgeschwindigkeit zwar nicht so deutlich verringert wie
bei einem Verhaltnis von 1:1, das Entziinden der Mischung dauerte jedoch

deutlich l&nger als bei den anderen Mischungen.

Fur Kombinationen von BCHPC mit Dicetylperoxycarbonat wurden die
Mischungsverhaltnisse 81,5:18,5, 2:1 und 1:2 untersucht.

Es ist erkennbar, dass sich in allen Fallen der Abbrand der Mischungen
gegeniiber reinem BCHPC erheblich verzégert, obwohl das BCHPC mit einem
bzw. mehreren weiteren organischen Peroxiden kombiniert wird, durch welche

weiterer Aktivsauerstoff in die Zubereitung eingebracht wird.

. Hartungsgeschwindigkeit verschiedener BCHPC-Zubereitungen

Um die Hartungsgeschwindigkeit von Mischungen aus BCHPC und
verschiedenen organischen Peroxiden zu untersuchen, wurde ein
Hartungstest gemall DIN16945 durchgefuhrt. Untersucht wurden die
folgenden Mischungen:

- BCHPC

- BCHPC-75-W

- BCHPC/CUROX LP-S (80 %) — 2:1

- BCHPC /CEPC 65% — 2:1

- BCHPC /CEPC 65% (81,5:18,5)

- CEPC 65%

- CEPC

- BCHPC/CUROX LP-S/MYPC (1:1:1)

CEPC 65% ist ein ca. 65%iges wasserfeuchtes Dicetylperoxydicarbonat.
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Es zeigte sich, dass bei den verschiedenen untersuchten Mischungen die
Hartungsgeschwindigkeit gegeniiber unverdinntem BCHPC nur wenig
abnimmt. Im Fall der Mischung aus BCHPC und wasserfeuchtem CEPC-
Pulver wurde sogar eine Zunahme der Hartungsgeschwindigkeit beobachtet.
Die Ergebnisse sind in Figur 4 gezeigt.
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Anspriche

Verwendung mindestens eines organischen Peroxids und/oder
Phlegmatisierungsmittels zur Verringerung der Abbrandgeschwindigkeit von
Di-(4-tert-butylcyclohexyl)-peroxycarbonat (BCHPC), umfassend

Bereitstellen eines Gemischs, welches BCHPC und mindestens ein
weiteres organisches Peroxid und/oder mindestens ein
Phlegmatisierungsmittel umfasst, wobei das mindestens eine

Phlegmatisierungsmittel ein gegenuber BCHPC inerter Feststoff ist.

Verwendung nach Anspruch 1, wobei das Gemisch in fester Form vorliegt,

vorzugsweise in Pulverform.

Verwendung nach Anspruch 1 oder 2, wobei mindesten ein organisches
Peroxid verwendet wird, das ausgewahlt ist aus Dilauroylperoxid (LP),
Dicetylperoxycarbonat (CEPC) und Dimyristylperoxycarbonat (MYPC).

Verwendung nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei
mindestens ein Phlegmatisierungsmittel verwendet wird, das ausgewahlt ist
aus Dicyclohexylphthalat, Fluoren, Aluminiumtrihydroxid, Polystyrol, und
Glycerintribenzoat.

Verwendung nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei der Anteil
an BCHPC bezogen auf das Gemisch aus BCHPC und weiterem
organischem Peroxid und/oder Phlegmatisierungsmittel 10 bis 90 Gew.-%,
bevorzugt 25 bis 75 Gew.-% oder 30 bis 60 Gew.-% betragt.

Verwendung nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei das
Verhaltnis von BCHPC zu weiterem organischen Peroxid 10:90 bis 90:10
Gew.-%, bevorzugt 25:75 bis 75:25 Gew.-% oder 40:60 bis 60:40 Gew.-%
betragt.
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Verwendung nach einem der vorhergehenden Anspriche, wobei das
Verhaltnis von BCHPC zu Phlegmatisierungsmittel 10:90 bis 90:10 Gew.-%,
bevorzugt 25:75 bis 75:25 Gew.-% oder 40:60 bis 60:40 Gew.-% betragt.

Verwendung nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei das
Gemisch weiterhin Polymere oder anorganische oder organische Fullstoffe
umfasst.

Verwendung nach einem der vorhergehenden Anspriiche, umfassend die
Schritte
(i) Mischen von BCHPC mit dem mindestens einen weiteren
organischen Peroxid,
wobei BCHPC in fester Form, in Form einer Ldsung in einem
organischen Losungsmittel oder in Form einer wéassrigen Suspension
vorliegt und
das mindestens eine weitere organische Peroxid in fester Form, in
Form einer Losung in einem organischen Lésungsmittel oder in Form
einer wassrigen Suspension vorliegt,
(i) gof. Entfernen von Lésungsmittel und/oder Wasser und
(iii) ggf. Trocknen.

Verwendung nach Anspruch 1, wobei das mindestens eine organische
Peroxid in fester Form oder in Form einer wassrigen Suspension, mit
BCHPC in fester Form oder in Form einer wassrigen Suspension vermischt

wird und anschlieRend ggf. Wasser entfernt wird.

Verwendung nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei das
mindestens eine weitere organische Peroxid und das BCHPC in trockener

oder wasserfeuchter fester Form vermischt werden.

Verwendung nach einem der Anspriiche 1 bis 8, umfassend die Schritte
(i) Mischen von BCHPC mit dem mindestens einen
Phlegmatisierungsmittel wobei BCHPC in fester Form, in Form
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einer Losung in einem organischen L&ésungsmittel oder in Form
einer wassrigen Suspension vorliegt, und

das mindestens eine Phlegmatisierungsmittel in fester Form, als
Schmelze oder in Form einer Lésung oder Suspension in einem
organischen oder wassrigen Lésungsmittel vorliegt,

(i) gof. Entfernen von Lésungsmittel und/oder Wasser und

iii) ggf. Trocknen.

13.  Verwendung nach einem der Anspriiche 1 bis 8, umfassend die Schritte

(i) Lésen des mindestens einen Phlegmatisierungsmittels in
einem Vorlaufer von BCHPC, beispielsweise
Butylcyclohexylchlorformiat, oder in einer wéassrigen Losung oder
Suspension des Vorlaufers von BCHPC,

(iD) Umsetzen der erhaltenen Losung mit einer Mischung aus
wassriger Wasserstoffperoxid- und Natriumhydroxidlosung,

(i) Abtrennen des resultierenden
BCHPC/Phlegmatisierungsmittel-Gemischs, und

(iv) ggf. Trocknen.

14. Zusammensetzung, umfassend BCHPC und mindestens eine Substanz zur

Verringerung der Abbrandgeschwindigkeit, wobei die Substanz zur

Verringerung der Abbrandgeschwindigkeit ausgewahlt ist aus organischen

Peroxiden, Phlegmatisierungsmitteln und Gemischen davon.

15.  Verwendung einer Zusammensetzung nach Anspruch 14, als Initiator in

einer chemischen Reaktion, insbesondere in einem Verfahren zur Hartung

z.B. eines ungesattigten Polyesterharzes.
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