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Nazov vynilezu

Antioxidainé kompozicie oktylovanych difenylaminov a spdsob ich vyroby



Obla__st’ techniky

Vynalez sa tyka oktylovanych difenylaminov, ich kompozicii, spdsobu ich vyroby ako
vyroby uéinného stabilizatora pre polymérne materialy, mazadla a oleje a latok na ich baze.
Pouzivaju sa ako prisada na stabilizaciu organickych produktov, ktoré sa podrobuji
oxida&nej, tepelnej alebo svetlom vyvolanej degradacii.



Doterai‘s"i stav techniky

Viacsina priemyselne vyrabanych polymérnych materialov, olejov a mazadiel potrebuje
k zaisteniu  Ziadanej stability poas spracovania, skladovania a pouZitia v hotovych
vyrobkoch pritomnost zimerne pridavanych latok. Tieto latky retarduji, pripadne
inhibuji neZiadice oxidatné javy v danom substrate, takZe vplyvom kyslika, zvySenej
teploty, UV Ziarenia a mechanického naméhania zabrafiuji plnému znehodnoteniu.
Vyssie uvedenym poziadavkim vyhovuju latky vyznadujiice sa antioxida&nym wginkom.
Medzi najznimejSie a najpouZivanejiie patri skupina aminickych antidegradantov
napriklad N-fenyl-1-naftylamin, N-( 4-tercoktylfenyl)-1-naftylamin, N-(1,3-dimetylbutyl)-
N’-fenyl-p-fenyléndiamin, N-izopropyl-N'-fenyl-p-fenyléndiamin ( Ceskoslov. autor.
osvedCenie 261 085 a Ceskoslov. autor. osved&enie 226 248 ). Mozno ich l'ahko modifikovaf
a ziskat' latky s vlastnostami poZadovanymi pre Siroké spektrum najroznejsich materialoy
ako aj spracovatelskych resp. exploataénych podmienok pouZitia.

Alkylované difenylaminy st u¢inné v olejoch, mazadlach motorov turbin, lietadiel a viade,
kde je vysoka pracovna teplota a v kombinacii s inymi prisadami zabezpe&uji materislom
vysoku antioxidagnu a termicki ochranu Ceskoslov. autor. osvedéenie 226 248, USA pat.
spis. 3 414 618 ). Su obyCajne slabo sfarbujiice, odolné proti d’al§iemu Zltnutiu
v porovnani s nesubstituovanym difenylaminom, ktory okrem antioxida&nych vlastnosti méa
sklon k Zltnutiu v kauukovych zmesiach. ’

Alkylované difenylaminy sa naj&astejsie pripravuju typickou Friedel - Craftsovou reakciou

alkylacie aromatickych aminov olefinmi. Priemyselné alkylacie vyuZivaji typicky Friedel

. Craftsov katalyzator AlCl;. Vhodné st aj iné katalyzatory ako napr. H2SO4, bezvody HF,

H3PO4 na nosiCoch, rozne aluminosilikaty, zeolity, pillarované hlinky. Vyhodou AICl, je

jeho vysoka katalyticka aktivita a nerozpustnost’ v organickych latkach. Nevyhodou je jeho

vysoka citlivost’ na pritomnost’ vody, korozivne vlastnosti, naroény spdsob odstrinenia z

reakénej zmesi ako aj znaéné mnoZstvo odpadnych véd, pritomnost chloru v produktoch

a pritomnost’ neziadicich vedlaj§ich produktov vratane alkylovanych na dusiku. AlCls

patri k a¢innym alkylaénym katalyzatorom difenylaminu, ktory okrem toho, ¥e urychluje

alkylaciu do 4,4’poldh difenylaminu katalyzuje aj Stiepne reakcie pokial je reaktantom

diizobutylén. Vznikaji tercbutylderivaty a naslednymi reakciami zasa vyznamné mnozstva

trioktyldifenylaminu, o vlastne spdsobuje 1bytok mnoZstva ziadaného 44'-

dioktyldifenylaminu. Tato skutonost &iastodne riedi pouzitie katalyzatorov na baze

bentonitu USA pat. spis 6 315 925. Takéto prirodné aluminosilikaty si e$te kyselinou

aktivované na zvySenie katalytickej Ulinnosti USA pat. spis 2 943 112, USA pat. spis

4163 757, USA pat. spis 4 824 601. Pouzitie niektorych aluminosilikitov je mo¥né aj bez

predchadzajucej aktivacie ako popisuje ZSSR pat. spis 443 026. Nevyhodou tohto postupu

je nizka aktivita katalyzatora a jeho premenliva kvalita aj z jedného zdroja. Nevyhodou

pouZitia katalyzatorov na baze bentonitu vysSie spomenutych USA patentov je nizka

koncentracia 4,4’-dioktyldifenylaminu a vysoky obsah nezreagovaného difenylaminu az 5

Pdkylacie aromatickych aminov sa uskuto&iiuju alkylaénymi &inidlami, ktoré v prevaznej

miere predstavuji olefiny a to najmai izobutén, diizobutylén, nonén, styrén, alfametylstyrén

USA pat. spis 2 943 112, USA pat. spis 3 714 258, alkénom mdze byt d’alej pentén-1, hexén-

1, heptén-1, oktén-1, nonén-1 alebo ich zmesi.

V USA pat. spise 5672 752 je opisané pouZitie katalyzatora na baze bentonitu, ktoré
uprednostiiuje proces monoalkylacie pred dialkylaciou v $pecifickych podmienkach ako su
teplota a molovy pomer DFA:DIB. Alkylacia DFA diizobutylénom s pouZitim aktivovaného
aluminosilikatu je opisana v USA pat. spise 5 520 848. Syntéza 4,4 -dioktyldifenylaminu
zDFA a DIB s obsahom menej ako 25% v reak&nej zmesi s pouZitim aktivovanej hlinky
ako katalyzatora Fulcat 22B je opisanid v USA pat. spise 4 824 601. Reakény produkt
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obsahuje eSte 10% nezreagovaného DFA avo vietkych vySSie uvedenych pripadoch je
pomerne nizka koncentracia 4,4 -dioktyldifenylaminu — menej ako 30%.

Vyssie uvedené nedostatky nemaji antioxidatné kompozicie oktylovanych difenylaminov
podl'a tohto vynalezu.



Podstata vynalezu

Podstatou  vynilezu  si  antioxida&né kompozicie oktylovanych difenylaminov
pozostavajice z:

Miniméalne 65 % dioktyldifenylaminu
Maximalne 30 % monooktyldifenylaminu
Maximalne 5% oktylbutyldifenylaminu
Maximélne 1% trioktyldifenylaminu
Maximilne 1% difenylaminu

Vynalez sa tyka antioxidaénych kompozicii oktylovanych difenylaminov pozostavajucich
z

Minimalne 83 % dioktyldifenylaminu

Maximalne 10 % monooktyldifenylaminu

Maximalne 4 % oktylbutyldifenylaminu

Maximalne 1,5% trioktyldifenylaminu

Maximalne 1% difenylaminu

Tyka sa tiez antioxidadnych kompozicii oktylovanych difenylaminov pozostavajiicich z:

Minimalne 92 % dioktyldifenylaminu
Maximalne 5% monooktyldifenylaminu
Maximéalne 2% oktylbutyldifenylaminu
Maximilne 1% trioktyldifenylaminu
Maximalne  0,5% difenylaminu

Vyhodné su tieZ antioxidaéné kompozicie pozostavajice z:

Minimalne 95 % dioktyldifenylaminu
Maximéalne 2 % monooktyldifenylaminu
Maximalne 1 % oktylbutyldifenylaminu
Maximéalne 0,5 % trioktyldifenylaminu
Maximéalne 0,3 % difenylaminu

Vynalez sa tyka aj spdsobu vyroby antioxidagnych kompozicii alkylaciou difenylaminu az
300 % -nym nadbytkom diizobutylénu vztiahnuté na difenylamin a v pritomnosti
Katedhytacita. reakcia alkylacie difenylaminu diizobutylénom sa uskuto&iiuje pri
atmosferickom tlaku alebo pretlaku do 0,6 MPa pri koncentracii katalyzatora 5 aZ 30 hmot.
%.

Vhodnymi katalyzatormi si aktivované kyslé hlinky na baze vrstveného silikdtu, napriklad
montmorillonitu aktivovaného minerdlnymi kyselinami, ako su kyselina sirova, alebo
kyselina chlorovodikov4, ktoré maji vyhodne obsah vlhkosti pod 10%, napriklad
komer&ne dostupné typy pod nazvami Fulcat 22B vyrabané firmou Rock Wood - Anglicko,
kyslé hlinky K5, K10 vyrabané firmou Stid Chemie - Nemecko , Jeltar 100, Jeltar 300
vyrabané firmou Ciech — Pol'sko alebo Nobelin FF, Nobelin GF vyrabané firmou Rudex s.
r. o. - Slovensko.



Vyhodou spbsobu vyroby podla tohto vynalezu je, Ze sa katalyzator mbZe pouZit
opakovane po oddeleni z reakného priestoru alebo bez jeho separicie do dalej
varky s pridavkom alebo bez pridavku Cerstvého katalyzatora.

Katalyzatory pouzivané pri tomto sposobe vyroby je mozZné odstranit’ z reak&nej zmesi
filtraciou, odstredovanim alebo dekantaciou a je mozné ich znova pouZit' v katalytickej
reakecii alkylacie difenylaminu diizobutylénom.

Pouzity katalyzator sa vyuZije v druhej az deviatej Sarzi a pridavok erstvého katalyzatora
sa pohybuje od 0,01 hmot. % aZ po 70 hmot. % vztiahnuté na nasadu katalyzatora do prve;
varky alkylacie.

Spdsob vyroby sa vyhodne uskutoCiiuje bez pridavania organickych rozpustadiel a zloZenie
kompozicie sa po alkylacii upravi oddestilovanim niZ§ie vrucich zloZiek pri atmosferickom
alebo zniZzenom tlaku, alebo sa zloZenie po alkylacii upravi extrakciou a/alebo
krystalizciou pomocou rozpustadla.

Vyhodny spdsob Upravy na ziskanie kompozicie potrebného zloZenia podl'a tohto vynalezu
je tiez pomocou extrahovadla alebo rozpistadla. Ako rozpiifadla st vhodné metanol,
etanol, izopropanol, cyklohexanol, cyklohexan a/alebo diizobutylén. Produktami vyssie
popisaného spbsobu vyroby su antioxidatné kompozicie s vysokym stupfiom zreagovania
vychodiskového difenylaminu [lahko oddelitelné od pouZitého katalyzitora vdaka
pouZitému katalytickému systému a reakénych podmienok aj s vel'mi nizkym obsahom
trialkylovanych difenylaminov. Bieliace vlastnosti pouZitych kyslych hliniek ako
katalyzatorov naviac kompozicidim zabezpefuji vyrazne svetlej§ie sfarbenie ako
kompoziciam s AICl;. Komer¢né katalyzatory ako efektivne tuhé katalyzatory st Fullerove
hlinky — Fulcat 22B, Fulmont 237, hlinky na b4dze montmorillonitu KSF, K10, katalyzator
Stid Chemie K5 a kyslo aktivované hlinky na baze bentonitu ale aj prirodna kysla hlinka
Yikijeytladgpokporovnani s AICl; spolivaju v jednoduchej separacii z reakénej zmesi
filtraciou a vyuZiti ich bieliacich vlastnosti, ¢im sa produkuje vyrazne svetlejsi produkt ako
s AlCl;. - ’

Vyrobu kompozicii je moZné uskutoliiovat diskontinudlnym, kontinuélnym, pripadne
polokontinualnym spésobom.

Uvedené priklady d’alej ilustruji ale neobmedzuji predmet vynélezu.



Priklady uskutoénenia vynilezu

Priklad 1

Do skleneného reaktora opatreného mieSadlom, chladitom s azeotropickym néastavcom,
prikvapkévacim lievikom, teplomerom sa predloZilo 100 g taveniny difenylaminu. Potom sa
pridalo 30g katalyzitora na baze bentonitu Nobelin FF - 30 hmot. % vztiahnuté na DFA.
Po premieSani katalyzitora sa zmes vyhriala na teplotu 160°C a rovnomerne za 5 hodin
sa pridalo 397 g diizobutylénu. V priebehu prvej hodiny od zadiatku pridavania
diizobutylénu sa zo zmesi azeotropicky oddestilovala voda pochadzajica z katalyzatora. Po
vydavkovani diizobutylénu reakénd zmes reaguje este 14 hodin. Po ukondeni reakcie sa
katalyzator nechal sedimentovat a zmes sa dekantovala. Po oddestilovani diizobutylénu
reakCnd zmes obsahovala 70,2 % dioktyldifenylaminu, 25,8 % monooktyldifenylaminu,
2,8 % oktylbutyldifenylaminu, 0,5% trioktyldifenylaminu, 0,4 % difenylaminu.

Priklad 2

Do aparatury ako v priklade 1 sa k 1 mélu taveniny difenylaminu pridalo 0,2 mélu AICI;
Zmes sa vyhriala na 115 °C. Pri tejto teplote sa vydavkoval diizobutylén a po
predchadzajucom odstraneni katalyzatora a oddestilovani nezreagovaného diizobutylénu sa
po 6 hodinich ziskala reak&na zmes, ktora obsahovala 66,2 % dioktyldifenylaminu, 25,4 %
monooktyldifenylaminu, 0,2 % oktylbutyldifenylaminu, 1,79 % trioktyldifenylaminu, 3,3
% difenylaminu. ’

Priklad 3
Do aparatiry ako v priklade 1 s mnoZstvom taveniny difenylaminu ako v priklade 2 sa
pridalo 0,25 mélu AICl;. Zmes sa vyhriala na 115 °C. Pri tejto teplote sa vydavkoval

diizobutylén. Po odstraneni katalyzitora a oddestilovani nezreagovaného
diizobutylénu sa po doreagovani ziskala reakénid zmes, ktora
obsahovala 67,3 % dioktyldifenylaminu, 23,1 %

monooktyldifenylaminu, 03 % oktylbutyldifenylaminu, 2,2 % trioktyldifenylaminu,
2,7 % difenylaminu.

Priklad 4

Do aparatiry ako v priklade 1 s mnoZstvom ako v priklade 1 sa predloZila tavenina
difenylaminu a k pouZitému katalyzatoru z prikladu 1 sa pridalo 20 hmot. % &erstvého
katalyzatora Nobelin FF, vztiahnuté na mnoZstvo katalyzatora do prvej Sarze. Reakéna
zmes sa vyhriala na teplotu 140°C a za 5 hodin sa pridal diizobutylén. Po 21 hodinach
sa reakcia ukongdila a zmes sa spracovala podla prikladu 1. Po 21 hodinach
pegkina Yemesdiokspldifadylaminu, 29,1 %  monooktyldifenylaminu, - 2,0 %
oktylbutyldifenylaminu, 0,3% trioktyldifenylaminu, 0,4 % difenylaminu. Katalyzator sa
v dalich experimentoch pouZil po predloZeni novych surovin a pridavok vidy 30 %
Cerstvého katalzyatora celkove 9-krat, priCom sa striedal Nobelin FF s-Nobelinom
GF po stvrtom pridavku 30% Cerstvého katalyzatora k pouzitému po 21 hodinich reakéna
zmes obsahovala 70,86 % dioktyldifenylaminu, 21,5 % monooktyldifenylaminu, 2.2 %
oktylbutyldifenylaminu, 0,5 % trioktyldifenylaminu, 0,2 % difenylaminu a po deviatom
pridavku Cerstvého katalyzitora zmes obsahovala 66,0 % dioktyldifenylaminu, 28,0 %
monooktyldifenylaminu, 2,0 %  oktylbutyldifenylaminu, 0,33 % trioktyldifenylaminu,
0,2 % difenylaminu.



Priklad 5 .

Do aparatury ako v priklade 1 s mnoZstvom taveniny difenylaminu ako v priklade 1 sa
pridalo 15 g katalyzatora Fulcat 22 - 15 hmot. % vztiahnuté na DFA. Po premieSani
katalyzatora sa zmes vyhriala na teplotu 160°C a rovnomerne za 10 hodin sa pridalo 397
g diizobutylénu. V priebehu prvej hodiny od zatiatku pridavania diizobutylénu sa zo
zmesi azeotropicky oddestilovala voda pochadzajuca z katalyzatora. Po 18 hodinach sa
reakcia ukongila a zmes sa spracovala podla prikladu 1.

Reakéna zmes obsahovala 68,3 % dioktyldifenylaminu, 9,9 % monooktyldifenylaminu,
13,2 % oktylbutyldifenylaminu, 0,9 % trioktyldifenylaminu, 0,3 % difenylaminu,

Priklad 6
Do aparatiry ako vpriklade 1 a srovnakym mnoZstvom sa predloZila tavenina
difenylaminu a pridalo sa 20 g katalyzatora Jeltar 300 - 20 hmot. % vztiahnuté na

DFA. Po premie$ani katalyzatora sa zmes vyhriala na teplotu 140°C a rovnomerne za 5
hodin sa pridal diizobutylén. V priebehu prvej hodiny sa zo zmesi azeotropicky
oddestilovala voda pochadzajuca z katalyzatora a po 28 hodinach sa reakcia ukoncila
a zmes sa spracovala podl'a prikladu 1.

Reakéna zmes obsahovala 67,9 % dioktyldifenylaminu, 28,7 % monooktyldifenylaminu,
13 % oktylbutyldifenylaminu, 0,2 % trioktyldifenylaminu, 0,4 % difenylaminu.

Priklad 7

Do aparatary ako v priklade 1 s mnoZstvom difenylaminu a diizobutylénu ako v priklade 1
sa predlozila tavenina difenylaminu a pridalo sa 20 g katalyzatora K5 Sid Chemie -
70 hmot. % vztiahnuté na DFA. Po premiefani katalyzatora sa zmes vyhriala na teplotu
140°C a rovnomerne za 5 hodin sa pridal diizobutylén. V priebehu prvej hodiny sa zo
zmesi azeotropicky oddestilovala voda pochadzajica z katalyzatora, po 21 hodinach sa
reakcia ukon&ila a zmes sa spracovala podl'a prikladu 1.

Reakéna zmes obsahovala 69,8 % dioktyldifenylaminu, 25,0 % monooktyldifenylaminu,
1,0 % oktylbutyldifenylaminu, 0,3 % trioktyldifenylaminu, 0,2 % difenylaminu.

Priklad 8

7 reakénej zmesi podla prikladu 1 sa katalyzator odstranil dekantaciou a z kvapalnej fazy
sa oddestiloval nezreagovany diizobutylén pri teplote 103-107°C atlaku 101 kPa alebo
teplote 68°C a tlaku 20 kPa. Antioxidacna kompozicia sa nasledne upravila na pozadované
zlozenie rektifikaciou Pahkych podielov na napliiovej koléne pri teplote 148-153°C a tlaku
8-10 Pa. Ziskal sa produkt — destilaény zvy3ok, ktorého vysledné zloZenie bolo:

84,3 % dioktyldifenylaminu, 9,9 % monooktyldifenylaminu, 1,6 %
oktylbutyldifenylaminu, 0,5 % trioktyldifenylaminu, 0,01 % difenylaminu,

Priklad 9

Antioxidaéna kompozicia pripravena podl'a prikladu 1 sa upravila na pozadované zlozenie
krystalizaciou z reakénej zmesi podla prikladu 1 a7 8 v metanole, etanole, izopropanole,
cyklohexanole, cyklohexane a/alebo diizobutyléne tak, Ze sa k nej pridalo za mieSania 100
ml rozpustadla pri teplote 50°C a po ochladeni na 10°C zmes vykrystalizovala. Krystalicky
produkt bol odfiltrovany a vysuSeny. ZloZenie kompozicii vykryStalizovanych z réznych
rozpustadiel ukazuje tabul'ka IL.



‘Tabulka I: ZloZenie antioxidacnej kompozicie po kryStalizacii

Nazov rozpustadla metanol etanol izopropanol cyklohexanol cyklohexan
diizobutylén

dioktyldifenylamin 96,7 848 789 83,0 72,9 92,1
monooktyldifenylamin 1,8 12,9 18,4 12,4 23,1 4,9
oktylbutyldifenylamin 0,8 0,8 0,9 2,1 0,7 1,6
trioktyldifenylamin 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1
difenylamin 0,01 0,1 0,2 0,1 0,2 0,05
Priklad 10

K 60 g reakéného produktu z prikladu 4 sa pridalo 100 ml metanolu. Ziskana suspenzia sa
zahriala na teplotu 60°C a prefiltrovala sa pri 10°C. Po premyti kol4&a metanolom, mal
ziskany kola¢ nasledovné zloZenie:

93,6 %  dioktyldifenylaminu, 3,5 % monooktyldifenylaminu, 1,4 %
oktylbutyldifenylaminu, 0,4 % trioktyldifenylaminu, 0,0 % difenylaminu

Priklad 11

Z 200 g reakénej zmesi z prikladu 6 sa nasadilo do destilaCnej aparatiry azahriatim
sa pri teplote 240°C pri atmosferickom tlaku oddestiloval dimér diizobutylénu, pri 175°C
a tlaku 20 kPa difenylamin s astou monooktyldifenylaminu tak, Ze sa ziskalo nasledovné
zlozenie destilacného zvySku:

92,6 % dioktyldifenylaminu, 25 % monooktyldifenylaminu, 1,8 %
oktylbutyldifenylaminu, 0,3 % trioktyldifenylaminu, 0,0 % difenylaminu.

Po ochladeni na teplotu 150°C zniZeni tlaku 10 kPa sa oddestilovalo eSte 10 g zmesi
oktylbutyldifenylaminu a monooktyldifenylaminu. Po pridani ekvimolarnej zmesi etanolu,
izopropanolu, cyklohexanolu, cyklohexanu, diizobutylénu a metanolu v mnozstve 10 g sa
zmes vytemperovala na 60°C, ochladila na 20°C a prefiltrovala. Filtraény kola¢ mal
nasledovné zloZenie:

96,5 %  dioktyldifenylaminu, 0,9 % monooktyldifenylaminu, 0,9 %
oktylbutyldifenylaminu, 0,1 % trioktyldifenylaminu, 0,01 % difenylaminu.



PP 4 =

Priemyselna vyuzitel’nost’

Oktylované difenylaminy, ich zmesi a spbsob ich pripravy podla tohto vynélezu je
vyuzitelny v chemickom, gumarskom a olejarskom priemysle na stabilizaciu polymérnych
materialov, mazadiel a olejov.
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PATENTOVE NAROKY

1. Antioxida€né kompozicie oktylovanych difenylaminov vyznalujuce sa tym, e
pozostavaji z

Minimalne 65 % dioktyldifenylaminu

Maximélne 30 % monooktyldifenylaminu

Maximalne 5 % oktylbutyldifenylaminu

Maximéalne 1% trioktyldifenylaminu

Maximalne 1% difenylaminu

2. Antioxida€né kompozicie oktylovanych difenylaminov podla naroku 1 vyznacujlce sa
tym, Ze pozostavaji z

Miniméalne 83 % dioktyldifenylaminu
Maximalne 10 % monooktyldifenylaminu
Maximéalne 4 % oktylbutyldifenylaminu
Maximalne 1,5% trioktyldifenylaminu
Maximalne 1% difenylaminu

3. Antioxida€né kompozicie oktylovanych difenylaminov podl'a niroku 1 vyznacujuce sa
tym, Ze pozostavaju z

Minimalne 92 % dioktyldifenylaminu
Maximalne 5% monooktyldifenylaminu
Maximalne 2% oktylbutyldifenylaminu
Maximalne 1% trioktyldifenylaminu
Maximalne 0,5% difenylaminu

4. AntioxidaCné kompozicie oktylovanych difenylaminov podl'a naroku 1 vyznacujuce sa
tym, Ze pozostavaju z '

Minimélne 95 % dioktyldifenylaminu
Maximalne 2 % monooktyldifenylaminu
Maximalne 1 % oktylbutyldifenylaminu
Maximélne 0,5 % trioktyldifenylaminu
Maximalne 0,3 % difenylaminu

5. Spdsob vyroby kompozicii podl'a niroku 1 aZ 4 vyznadeny tym, Ze sa katalyticka reakcia
alkylacie difenylaminu uskutoCiiuje aZ 3-nasobnym prebytkom diizobutylénom
pri atmosferickom tlaku alebo pretlaku do 0,6 MPa.

6. Spdsob vyroby podla nirokov 1 a 5 vyznafeny tym, Ze sa alkylicia difenylaminu
uskutoCiiuje v pritomnosti 5 az 30 hmot. % kyslej hlinky vztiahnutej na difenylamin.
7. Sposob vyroby kompozicii podla narokov 1 a 6 vyznaleny tym, Ze ako kysla hlinka sa

pouzije Nobelin FF, Nobelin GF, Jeltar 100, Jeltar 300, katalyzator K5, K10 Sid Chemie,
Fulcat 22B.
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8. Spbsob vyroby kompozicii podla narokov 1, 5, 6 a7 vyznaGeny tym, Ze sa katalyzator
mbZe pouZit opakovane po oddeleni z reak&ného priestoru alebo bez jeho separacie do
d'alSej varky s pridavkom alebo bez pridavku &erstvého katalyzatora.

9. Spbsob vyroby podla narokov 5 a 8 vyznadeny tym, Ze sa pouZity katalyzator vyuZzije
v druhej az deviatej varke a pridavok Cerstvého katalyzatora sa pohybuje od 0,01 hmot. %
aZ po 70 hmot. % vztiahnuté na nasadu katalyzatora do prvej varky alkylacie.

10. Spdsob vyroby kompozicii podla narokov 2 a? 4 vyznafeny tym, Ze sa zloZenie
kompozicie po alkylacii upravi oddestilovanim nizdie vracich zloZiek pri atmosferickom
a/alebo zniZenom tlaku.

11. Spdsob vyroby podla narokov 1 az$ vyznaleny tym, Ze sa zloZenie kompozicie
po alkylacii upravi extrakciou a/alebo krystalizaliziciou pomocou rozpustadla.

12. Spdsob vyroby kompozicii podla narokov 1 a 11 vyznaleny tym, ze sa ako
extrahovadlo a/alebo rozpustadlo pouZije etanol, izopropanol, cyklohexanol, cyklohexan
diizobutylén a/alebo metanol.

13. Spdsob vyroby kompozicii podla narokov 2 az 4 vyznadeny tym, Ze separované predné
podiely ziskané pri uprave kompozicie podla naroku 10 sa znovu nasadia za pridavku
a/alebo bez pridavku &erstvého difenylaminu do alkylacie.

14. Spbsob vyroby kompozicii podla narokov 2 aZ 4 vyznaleny tym, Ze sa z mateinych

lahov podla narokov 11 al2 po oddestilovani rozpustadla a/alebo extrahovadla pouZiji
na alkylaciu s pouzitim a/alebo bez pridavku &erstvého difenylaminu.
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