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(54) Zpisob p¥ipravy polymernihe 2,2,4~trimethyl-l,2-dihydrochinolin

Vynélez se tykéd zpisobu pFipravy pelymernihe 2,2,4~-trimethyl-l,2-dihydrechinolinu jake
antidegradaéni piisady vhodné do pelymerd, zejména kauSuku, pryfe a ddle plastickych hmet
a olejl.

V§robky z makromolekuldrnich ldtek jseu vystaveny bdhem pouiivéni pisobeni kysliku, ozo-
nu & uryehlujfcim faktorim oxidece, zejména teplu, slumednimu zé¥emi a katalytieky pisobi-
cfm nedistotém. Oxidaci dochdzi ke zmndm ve struktiufe polymeru, & tim 1 ke zmdndm v uiit-
nfch vlastnostech vyrobkd. Z téchto ddvodd se provddi stabilizace makremolekuldrnich ldtek
komplexnimi stabllizelnimi systémy, kde hlevni sloZku tveri entioxidenty a antiozomanty ,
gouhrnné nazyvané antigradanty.

Prakticky nejvétSi objem predukce vyirobki z mekromelekuldrnich ldtek zaujimajf vyrebky
zhotovené 7z pry¥e, & to zejména pneumatiky. Na stabilizeci pryZe, kterd je urSena pro vyre-
bu pneumatik, jsou kladeny velké poZadavky vzhledem k velkému statickému a dynamickému na-
méhénf pneumatik, ddle k jejich dlouhodobému vystaveni u8inkim povétrnosti a moZnému styku
s organickymi 1l4tkemi jeko oleji, pohonnymi hmotami & podobns .

V souSasné dobd se pou¥ivaj{ pro tmavé koudukové smési a tem, kde nepofadujeme hygie-
nickou nezévadnost kompinace sntidegradenti jeko nap¥ikled fenyl-2-naftylamin s N'- isopre-
pyl-N~fenyl-pfenylendlaminem, Tento je vibernym antiozonantem chrénici pryé zejméma nroti
oxidaci ozonem pi#i dynamickém nemfhéni. PrestoZe jsou viieobeend zndmy ndkteré nevyhody tehote

200 429



2 200 429

antiozonantu jake t¥kavest ze vyi¥fch teplot, snadné vyluhovéni vodou & v neposledni ¥add
1 d4stednd hyglenickd zdvadnost, neni zatim ne naSem trhu zastupitelny antidegradeant. Fe~
nyl-2-na#tylamin je vynikaejic{ bervici antioxidant vhedny pro vieobeoné pousiti v tmavych
gundrenskyoh smésiche Chrdni pry% proti oxidaci kysiikem p#i skladovdni, zvétduje jejf
odolnost proti pisobeni zvysend teploty a unavd prolamovénim. V soudasné dobé se pouZit{
tohoto antioxidantu silnd omezuje pro jeho karcinogemni uSinky,

Z t&chto alvodl me v mnoha stdtech sniZuje ddvkovénfi N'-iaopropyl-N-fenyl-p-fenylendi-
aminu nebo uplnd nehrazuje obdobnymi $ypy antiozonantl o vy&S{ molekulové hmotnosti, Misto
antioxidantu fenyl-2-naftylaminu se poufivaji antioxidanty typu polymernich hydrechinoling
8 jejich derivdti.

Tato tFide antioxidantd je zejméne vhodnd pro kaudukové smési & pryfe. Vlastnosti po -
lymernich hydrechinolini jsou veobecnd zndmy, jsou st¥ednd zbarvujici, netékavé i za vys-
#fch teplet, maji nfzkfu tepletu ténf, poskytuji velmi debrou odolnost proti tepelnému stdr-
nuti & ddle maji S4ste¥nd ohybové a antioczenové vlastnosti. Nejroziifensj¥i antioxident 2
této skupiny je polymern{ 2,2,4=trimethyl-1,2-dihydrochinolin, Tento antioxidant vyrébi ce-
14 Fada vyroboy a to v kapelné af pryskyridnaté form$ s riznou inhibidn{ aktivitou. Kvali-
ta & konzistence sntioxidantu je z{vislé na zpisobu piipravy.

Zpravidla se piipravuje kondenzaci acetonu & anilinu v organické fdzi, za katalytické=
he plecbeni minerdln{ kyseliny, Timte zplsobem se zisk4 p¥isade, kterd je podle reskinich
podﬁinek v kapalné nebo v pevné forms,.

% hlediske vyu%fiti této piisaedy, je ¥ddouci, aby byle pokud mo¥ne v pevné formé. Dcsa-
feni pevné formy této pFisedy dosud zndmym postupem, je pomérnd ndrodné vzhledem k tomu, %e
se kondenzace musi provddét pFi miZ¥ich tepletdch pe dlouhou dobu,

Tyte nedestatky dosud znéméhe zplsobu piipravy polymernfiho 2,2,4~trimethyl-l,2-dihydroe
chinolimu, vhedného zejména jako antidegradadni prisada do polymerd, jako kauduku, prye,
plastickyoh hmet & olejd, odstranuje zpisob podig vynélezu.

Jeho pedstata spedivd v tom, %e me 50 a% 75 % hmot. z celkovéhe mnoZstvi acetonu urde-
néhe k reakoi ddvkuje bdhem 2 a¥ 4 hedin & zbyvajicimh 25 a% 50 % hmot. acetonu se ddvkuje
bdhem dal¥fch 2 a% 4 hodin, pFidem? kondenzace se provddi pfi teplotd 120 a% 160 ° ¢

Kondenzace acetenu & anilinu se provddi v p¥itomnesti monojaderného alkylevanéhe arema-
tickéhe uhlovediku, vyhodnd toluenu v mmoZstvi 0,2 aZ 0,5 molu vztaieno na vyochozi anilin,

PouZitim zplsobu pedle vyndlezu se vhodnym rozdélenim ddvkovéni acetonu, urdeného k re=-
akel a pouZiti teploty, pfi nif se kondenzace provddf, doséhne toho, #e se zkrdti doba pot-
Tebnd ke kondensaci na 4 &% 8 hod.a pFitom se zachovd vytéZek reakce kolem 70 %, vztaZeno
ma vjches{ hmotnest anilinu., Provéd¥n{ kendenzace acetenu & anilinu v pFitomosti monoje -
dernéhe alkylovanéhe aromatickéhe uhlovediku, zejméne pak v p¥{tommosti toluenu, zpisobi ,
¥e se voda vznikld kondenzaoi azeotrepicky oddestiluje 2 reakdni smdsi, Sim% se ddle zvysi
vytéZnest postupu pedle vyndlezu.

| Vyndlez je bli¥e objasmdn na p¥ikladu jeho viroby & na tabulkdoh zkoudené smdsi v po -
rovméni se srovnévac{ smds{ ziskanou zném&m‘posfupem.
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P¥{klad '

Do sklendné t¥ihrdlé banky umisténé v olejové ldzni a opatiend nﬁ.chadlem,teplomérém a
Y-ndstaveem, v kterém byl umistén sestupny chladid s pFedlohoun & redukci pro ddvkovéni ace-
tonu, byl dén 1 mol anilinu, 20 g toluenu & 45 g koncentrované kyseliny chlorevodikové. Ve~
da obsaZend v kyselind chlorovodikové se aszeotropicky oddestiluje, toluen se kontinuelns
vraci zpét. Potom se pii teplotd 130 © C zalne p¥ikapdvat 1,3 molu acetonu béhep 4 hodin
a déle pak 0,7 molu acetonu bdhem 3 hodin. Po ukondeni pFidavku scetonu se 1,5 hod. michd
p¥1i teploté 130 % 0, Pak se p¥id4 100 ml toluenu & neutralizuje se p¥idavkem vedného rog-
toku louhue Chlorid sodny se odsirani promytim vodou. Toluen obsafeny v organické fdzi se
oddestiluje & monomerni 2,2,4-trimethyl-l,2-dihydrechinelin se vakuové oddestiluje. Herky
kapalny produkt se z banky vypusti a pe ochlazeni ztuhne. Nezpolymerovany 2,2,4-trimetlyl-
-1,2-dihydrochinolin se poufije znovu do reakce. VytéZek polymernihe 2,2,4-trimethyl=1,2-.
-dihydrochinolinu je 70 % hmot.vztaZene na vychozi aniline Vznikly pevay produkt je velmi
k¥ehky a snadno se drcenfim nebo mletim upravi do Zddené formy. )

Prisada ziskand postupem podle vyndlezu méla ve srowvnéni s preduktem ziskanym zndmyfm

postupenm tyto vliastnostis

Zkouska Srovndvaci piisada PFisada podle vyné=-
ziskend znémym po- lezu v ddvkovédni
stupem v ddvkovédni

1,5 dsk 1,5 dsk

Vulkametr 150 © ¢

t; ( min) 2,4 3,0
tgg ( min ) ' 7,8 8,7
affa ( ) 78,5 79,0
Pevnost MPa 18,3 18,2
Protafeni % 500 470
Modul 300% MPa 10 11,2
Tvrdost %sh 66 67

E lasticita % , 33 . 34

Hodnoty po_stdrnut{ Geer 7 anf, 70 ® ¢ 1

Pevnost MPa, 19,4 19,5
ProtaZeni % 400 390
Modul 300% MPa 14,9 14.9
Tvrdost °Sh 73 74

Elastiocita % 34 36
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Hodnoty pe tepeiném stérnuti 24 hod., 120 © C ;

Pevnost MPe 9,0 10,6
Protafeni % 250 250
Tvrdost °Sh T 70
Elesticita % 32 32
Hodnoty po stdrnut{ v kysiiku i

Pevnost Mpa 10,6 , 12,0
ProtaZeni % 320 330
Modul 300% MPa 10,2 11,5
Tvrdest °Sh 70 g1
Qzonové stdrnutf, 100 ppum, T hed., deformsce 44 %
Prah.deformace % 5,0 4,5

PREDMETD VYINALEZU

l.Zpdseb piipravy pelymerniho 2,2,4-trimethyl-l,2~dihydrechinolinu vhodného zejména
jako antidegradedni prisada do polymery, p¥i n¥mf se aceton & anilin kondenzujfi v organice
ké f4zi, za katalytickéhe plsobeni minerdlni kyseliny, vyznadujfci se tim, ¥e sme 50 a%
75 % hmot. z celkového mno¥stvi acetonu urdenéhe k reakei ddvkuje bShem 2 &% 4 hodin a
gbyvajicfoh 25 aZ 50 % hmot. acetonu se ddvkuje bdhem daldfch 2 a% 4 hodin, priem? kenden-
zace se provdd{ p¥i tepletd 120 af 160 ° ¢,

2,Zpisob podle bodu 1 vyznadujic{ se tim,%e se kondenzace acetonu a anilinu provéddi v

pF{tomesti monojadernéhe alkylovaného aromatického uhlovediku, s vyhodou toluenw, v mno¥s-
tvi 0,2 a¥ 0,5 mol na vychez{ anilin.

Cena 2,4C Kés TZ 6/70
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