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MEMORIA DESCRIPTIVA

Egte invento se refiere a sulfonamidas para~-subg
tituldas de fenoles interrumpidos y a materiales orgini~-
cos sujetos a degradacidn oxidativa y térmica estabiliza-
dos con dichas sulfomamidas. |

Mis concretamente los compuestos de este inven~

to son 10s que tienen la Pdrmuls

R
H 150,(44) Ry
%3
B
en donde
R1 ¥ R2 son cada uno butilo terciario, S

Ry es hidrbgeno, alquilo inferior con 1 a 4 &tomos
de carbono 0 el grupo
~505(45) Rs

R4 y 35 son cada uno, independienbemente, alquilo con
1 a 18 4tomos de carbono o cicloalquilo con 5
a 12 4tomos de carbono, con la salvedad de que
R4 y R5 pueden ser cada uno; independientemente,
hidrbgeno cuando n es 1,

A1 ¥y AQ son cada uno, independientemente; fenilos 1-naf
$ilo, 2-naftilos, 1-(5,6,7,8-tetrahidro)-naftilos
2—(54657s8~tetrahidro)naftilo & p-fenilenoy y

Ry R, son cada uno butilo terciario,

Ry  puede ser hidrbgeno o alquilo inferior con 1 a

4 4tomos de carbono, como metilo, etilos n-propi
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"~ 1o & n~butilo. Ry piiede ser también el grupo

~805(45) R

Ry sy de preferencia, hidrégeno, metilo 6

"802<A2)nR5‘ MAs preferentemente Ry es hidrd-

geno.

Log grupos R4 NG R5 pueden ser alquilo de cade-
ng lineal o ramificada con 1 a 18 étomos de carbonos, como
netilo, etiloy, isopropilo, n-butilo, isobutilo, butilo
terciario, amilo terciario, n-octilo, n-dodecilo, dode-
cilo terciario, n~hexadecilo & n-octadecilo.

Log grupos R4 y R5 pueden ser ‘también cicloal-
quilo con 5 & 12 &dtomos de carbono como ciclopentilo,
ciclohexilo o ciclodedecilo.

Cuando n es 1, R4 y R5 pueden ser también cada
unos independientemente, hidrbgeno.

Cuando n es 0 6 1, los grupos R4 ¥ B; son de
preferencia cada uno, independientementes; alguilo con 1
a 12 4tomos de carbono como metilo, etilo, n-butilos n-oc
tilo 6 n-dodecilo. R4 vy R5 pueden ser independientemente'
cada uno, de preferencia, cicloalquilo con 6 a 12 &romos
de carbono como cieclohexilo o ciclododecilo.

Cuando n es 1, R4 ¥ Bg pueden ser también ca-
da uno, de preferencia, independientemente, hidrdgeno.

Mas preferentemente, cuando n es 0, R4 ¥y R5
pueden ser, independientemente, metilo & n-octilo. Mas
preferentementes; cuando n es 1, R4 vy R5 pueden ser, inde-~
pendientemente, hidrdgeno, metilo, n-octilo, n-dodecilos
ciclohexilo o ciclododecilo.

Los grupos Ay A2 son cada uno, independien—



temente, fenilo, t-naftilo, 2-naftilos 1-(5:6,7,8-tetra
hidro)naftilo, 2-(5,6,7,8-tetrahidro)naftilo & p-fenile
no.
A1 y A2 son cada uno, de preferencia, indepen-
5. dientemente, fenilo, 2-(5;6,7:8-tetrahidro)naftilo o
p=-fenileno.
Més preferentemante Ay ¥ A, son cada uno p-fe
nileno.
Las sulfonamidas de este invento, en donde R3
10. e$ hidrbgeno, se preparan haciendo reaccionar el 4-amino
fenol apropiadamente substituido con wn haluro de sulfo-
nilo, de preferencia en presencia de un aceptor de Acidos
para neutralizar el dcido formado durante la reaccibn.

Esta reacciln se expone a continuacidn:

15- R =
HO— NH, + XSOz(A.I)nR4
R

20. (aceptor de &cido)

\V/

R\ (1)

HX + HO O W0, (4) R,
25, )
/
Ry

X puede ser cloro ¢ bromo, pero de preferencia, por ra-

zones de economia y disponibilidad, serd cloro.
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Ia reaccidn puede llevarse a cabo en cualquier
disolvente inerte tal como acetona, cloroformos benceno
o tolueno. E1 aceptor de &cido preferido es hidrdxido
sbdico acuoso, 31 bien puede utlllzarse cualguier base
més fuerte que el 4-aminofenol substltuldo.

Ios haluros de alcansulfonilo o cicloalcansul
fonilo se obtienen a partir de diversos métodos, de pre-
ferencie a partir del mercapianoc correspondiente mediaﬁp

te oxidacibn con haldgenos.

Métodos alternativos para obtener los Acidos
alcansulténlcOS implican la reaccidn del halurc de al~
quilo correspondiente con sulfito sbdico la adicidn an
ti-Markownikoff inducido por ox1geno de bisulfito sddico
a un algusno.

+ j Na +
R401 . acuoso Nazso3 refluaéﬁ R4SO3Na ' HaCl
0,

S ROH,CH,S0.Na
H,0, 2590 2""2™3

RCH = CH2 T NEHSO3

(Rcﬁzéﬂz o5 By)

Bl deido sulfbnico o el sulfonato sbdico resul
tante puede converiirse en el clorurc de sulfonilo me-
diante reaccibn con cloruro de tionilo, pentaclorurc de
féaforo o similares.

Las sulfonamidas de este invento, en donde R3
es alquilo o el grupo ~502(A2)n35 se obtienen mediante

ulterior reaccidn de la sulfonamida de la formula I con
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un agente alquilante tal como yoduro de metilo, sulfato
de dimetilo o bromuro de n~butilo ¢ una cantidad adicio-
nal de éste o un haluro de sulfonilo distinto en presen-

cia de una base.

Ry
H O _..__z\msoz(ﬁx1 )nRIjr + R3X
bage
R,
R
N/
HX + HO._ "lﬁvsog(A1 )nR4_
R .
3 . -
Rj
5
Ry
H O TS0, (4y) R, ¢ X50,(4,) Bs
R2 bage
R\___
HE + B O 1505(4¢) Ry
R Oz(Az)nRS
2

en donde X es cloro O bromo,
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Los 4-aminofenoles substituldos Gtiles en 1a
obtencidén de las sulfonamidas de este invento se obtie-
neny a su vezy utilizando las ilustraciones generales de
la patente estadounidense n® 3.255.191, cuyas revelacio-
nes se incluyen aqui como referencia.

Bl método general ubilizado implica la nitra-
clén de diversos 2,6-dialquilfenoles utilizando nitrito
sbdico seguido de reduccibn con agentes reductores tal
como hidrosulfito sédico para preparar los 2,6-dialquil-

-4-aminofenoles substituidos.

R .
™ <::> 2+ naro,
. .
Ry Ay
O reduceidn
(Na28204)
(dlcali)

WHZ
Muchos de 10s 2;6-dialquilfenoles son articu-
los del comercio tales como 2-metil-6-tercibutilfenocl,
2,6-dimetil~fenol y 2s6-di-tercibutilfenol. Otros 2,6~

~dialquilfenoles pueden obtenerse mediante alquilacidn



5

10.

15,

20,

25,

catalizada por fenbéxido de aluminio de fenol o bien o-al
guilfenol utilizando la olefina apropiada tal como iso-
butileno, estireno, 2-metil-1-butenos 2s4s4-trimetil-1-
—~penteno, ciclohexeno y similares.

Los haluros de sulfonilo Gtiles en la obien~
cibdn de las sulfonamidas de este invento, son en algunog
casos productos del comercio. Entre estog intermediarios
ge encuentran el cloruro de bencensulfonilos el cloruro
de p-toluensulfonilos el cloruro de 2-naftalensulfonilo,
el cloruro de metansulfonilo y el cloruro de n-hexadecan
sulfonilo,

Otros haluros de sulfonilo Qtiles en calidad
de inbtermediarios pueden obtenerse, convenientemente,
siguiendo uno de los diversos métodos que se exponen mas
adelante.

Un alguilbenceno o alqullnaftaleno “puede cloro
sulfOnarse fhdcilmente, tal como se expone en el ejemplo 4,

utilizando 4o0ido clorosulfbnico en un disolvente inerte.

disolvente
+ 201s0yn LiSovente s O + HOL + HyS0,

0201

Los derivados de sulfonamida de fenoles interrumpidos
de este invento son egtabilizadores de material orgénico
sujeto, normalmentes & deterioro térmico y oxidativo.
Los materisles que asl se estabilizan incluyen substan-

cias poliméricas orgénico sintéticas tales como poli-al



fa-o0lefinags polietileno, polipropilenos polistileno re-
tioulado, polibutileno incluyendo copolimeros de alfa~
olefinas tales como copolimero de etileno/propilenc;die—
nos tales oomo polibutbadieno, poliisoprenc ¥y simiiareé:
5e incluyendo ocopolimeros con otros monémeros;'pbliuretahos
y poliamidas tales como pdlihexametilen-adipamida y poli
caprolactama; polidsteres tales como polietilen#terefté;
latos; policarbonatos; poliacetales; polidsteres insatue
radog; policstireno, Oxido de polietileno; y copolimeros
10. tales como el poliestirenc de elevada resistencia al im-
paoto conteniendo polimeros de butadieno y estireno y
log formados por la oopolimerizaoién de aorilonitrilo,
butadieno y/o estireno, ABS; SAN; cauohoé naturales ¥
sintéticos tales como copolimeros de etileno/propilenc/
15, = dieno (EPIM) y caucho clorado; Oxido de polifenileno y
copolimeros; resinas vinilicas formédas a partir de la
polimerizacidn de haluros vinilicos o a partir de la po—A
polimerizacibn de haluros vinilicos con compuestos polime
rizables insaturados, por ejemplo Ssteres vinilicos, ce-
20, tonas alfaybeba~insaturadasy aldehidos alfa;beta-insatum
rados e hidrocarburos insafurados tales como butadienos
y estirenos; y cloruro de polivinilo plastificado.
O+tros materiales que pueden egtabilizarse con
los compuestOS_del presente invento inoluyen aceite lu~
25, bricante del tipo de éster alifdticos, por ejemplo
di(2-etilhexil)acelato y otros lubricantes de éster sine
téticosy tetracaproato de pentaeritritol y similares;
lubricantes de hilature del tipo poliestérico; aceites

derivadog de animales y vegetaless aoceite de linaza,
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grasay sebos grasa de cerdos aceite de cacahuete: aceite
de higado de bacalao, aceite de ricino, aceite de palma;
aceite de maiz, aceite de semilla de algoddn y similares;
materiales hidrocarblricos tales como gasolina, aceite
mineral, fuel oil, aceite secantes aceite minersl lubri-
cante, fluidos de cortes ceras, resinag y simiiares: g8~
les de 4cidos grasos, tales como jabomes y similares; ¥y

alquilenglicoles, por ejemplo betaémetoxietilengligo;s

- detoxitrietilenglicol, trietilenglicol; octactilenglicol,

dibutilenglicol, dipropilenglicol y similares.

Los substratos de partioular importancia son
los elastdmeros insaturados tales como pulibutedieno,
poliisoprenos ocaucho copolimero de estireno/butadieno,
caucho de oloropreno; cauchos nitrilicos y similares. -
Polibutadienos poliisopreno, cauchos SER y copolimeros
conteniendo como un componente butadiene o isepreno se
egtabilizan particularmente bien con los compuegtos de
este invento.

Loz compuestos de este invento en donde R3 es
hidrdgeno son estabilizadores parbtionlarmente efectivos
pare estos elagtbmeros insaturados.

En general, los estabilizadores de este inven-
$0 se whilizan en una cantidad comprendida entre alredew
dor de 0,01 y alrededor del 5% en peso de la composiocibn
estabilizada, si bien esta cantidad variard seglin el
substrato perticular y aplicacibn. Una gama ventajosa se
encuentra entre alrededor de 0,05 y alrededor del 2% y
especialmente entre alrededor de 02l y alrededor del 1.

Tos estabilizadores para la adicidn a substra~
[}
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tog poliméricos pueden combinarse antes de 1a polimeriza-
cibn o despuds de la polimerizacién, durente las opera -
ciones de eleboracidn usualeé, por ejempld, mediante oom-
binaoibn en seco, extrusibn y molburacibn en celistiteila
composioibn puede luego extruirse, oomprimirses; moldear—
ge por inyeccidn o manipularse de otro modo para formar
peliculagy fibrag, filamentos, artioculos moldeados y si-
milares. las propiedades egtabilizadoras del calor de
estos coupuestos estabilizan, ventajosamente, el polime~
ro contra la degradacibén durente este tratamiento a lag
elevadas temperaturas gque se encuenbtra generalmente. Sin
embargos la vida til de los materiales poliméricos se
prolonga tambibn con estos estabilizadores en gran medi-
da,.

Los estabilizadores pueden disolverse también
en disolventes apropiados y rociarse sobre la superficie
de pelioulas, tejidos, filamentos o similares para obte-
ner la estabilizacién efectiva. |

Estos compuestos pueden utilizarse tambibn en
combinacibn oon otros aditivos tales como &steres conte—
niendo azufre, por ejemplo bete-~tiodipropionato de dlsg -
tearilo (DSIDP) en una canfidad comprendida entre 0,01 v
o% on peso del material orginico y similares, depresivos
de le temperature de fluidews irhibidores de la corrogién
y del bxido, agentes dispersantes, emulgentes, agentes
antiegpumantes,; negro de humo, aceleradores y otros pro-
ductos quimicos utilizados en las composlcipnes de cauchoss
plagtificantes, egtabilizadores de color, agentes anti~

egtdtiocos, agentes antideslizantes,; agentes antiblogueo,
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agentes tensoadtivoss rellenos, organofosfitos; organo-
tiofosfitoss estabilizadores del dalor, estabilizadores
de le luz ultravioleta, antiozonantes, colorantess
pigmentés: desactivadores metélicog, aggntes quelentes
de metal, agentes tintéreés y similares. Con freouencia
combinacidnes como las indicadass particularmente de 1os
dsteres que contienen azufre, los fosfitos y/o 163 egta-
bilizadores de la luz ultravioleta, producen supériores
resultados en ciertas aplicaciones que las esperadas por
las propiedades de los componentes individuales.

Ie férmule gque se indics & continugeibn repre-
senta co-egtabilizadorcs que son, en cicrtos casoss nuy

fitiles en combinnoidn con los estebilizadores de este

R—O-ﬂ ‘ ST

lovento

'GnHZn

Rpo-ﬂ—knﬂan

en donde R es un grupo alquilico con 6 a 24 4tomos de
carbono y n es un nimero entero comprendido entre 1 y 6.
Los compuestos de este tipo espeocialmente Gtiles son
dilauril-beta~tiodipropionato y distearil-beta —tio=di-
propionato. Los coestabilizadores anteriores se utilizan
en una ocantidad comprendida entre 0,01 y 2% en pesb del
material brgﬁnioo, y de preferencia entre 0,1 y 1%.

En adicidn a los aditivos antes indicados que
pueden utilizarse en combinaoidén con los compuestos de

este invento os con frecuencin especialmente ventajoso
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wbilizar tembién estabilizadores frente & la luz. Los
sstabilizadores do 1a luz se whilizan en wa cantidad
comprendida entre 0,01 y 5% en pes¢ oon respecto 2l ma-—
terial orginico, y de preferencia entre 0,1 y 1%. Ejems
54 plos ilugtrativos de estabilizadores dg&a 1uz se expo =
nen seguidamente. '
Abgorbedpred de UV y agentes protectores de la lug

2~(2'~hidroxifenil)-2H-benzotriazoless ocomos
por ejemplo, los derivados de 5'-metiloy 3',5'-di-teroi~-
10, butilé, 5'~di~tercibutiles 5'~(1,1,3s3~tetrametilbutilo),
5-cloro—~3',5'-di-tercibutilo, 5=cloro-3'~tercibutil=s"'~
metilos 3'-secubutil-5'-tercibutilo, 3'[alfa-metilbencil]-
-5'-meﬁil¥5~cloro, 4'-nidroxilo, 4% -metoxilo, 4'-octoxi-
los 3';5'-dimterciamilo, 3’-metil;5'—oarbometoxietilo,
1. 5;oloro~3':5'-di-‘uerciamilo 0 4'~tercioctilo,
g!4~bis—(2'-hidroxifenil)—6-alquii-s-triaoinas,

comos por éjemplo, log derivados de 6-etilo, 6-undecilo

0 6-heptadeqilo,

2-hidroxibenzofenonags como. por ejemplo, los

20. derivados de 4-hidroxilo, 4-moboxilo, 4-octoxilo, 4-de-
ciloxilo, 4—dodec£10xilo, 4~benciloxilo, 4,2's4'-trihi-
droxilo o 2'-hidroxi-4,4'-dimetoxilo. ,
1y 3-big-(2'=hidroxibenzoll)benoenos, como por
ejemplo Ly3~bis~(2'~hidroxi-4'~hexiloxibenzoil)benceno,

25, 1, 3~big-(2'=hidroxi~4'~octoxibenzoil)benceno y 1;3~big~
~(2'~hidroxi~4'~dodeciloxibenzoil)benceno.

Esteres de 4cidos benzoicosg opclonalmente subsg—

tituidos ocomo, por ejemplo, salicilato de fenilo, sali-

cilato de ootilfenilos dibenzollresoroinols bise(4-terw
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cibutil~benzoil)resorcinol; benzoilresorcinol, dster 24~
~ditercibutilfenilico de doido 3:5-&i—tercibutil—4—hidro~
xi~benzoico o &ster 2~met11—4,6-di~teroibutilfenilie$ v
ésteres alquilicos de Aoido 4-(3)5-ditercibutil-4~hidrom
xibenzoiloxi)-3,5-di-tercibutilbenzoico.

Aorilatos, como, pbr ejeupld, éster etilico o

éster isooctilico de dcido alfa-ociano-bete,beta-difenil-

" acrilico, dster metilico de doido alfawcarbometbxicind-

mico; éster metilico o &ster butilico de dcido glfa~cin-
no-beta-metil~p~metoxicinimico y N—(beta-carbometoxi~vi~

nil)~2-metilindolina,

gompuestos de niquel como, pbr ejemplo, oompig
jos de niquel de 2:2'-#10-bis~4~(l,1,3;3-te#rametilbu,u
til)=fenol, como el complejo l:l y 122 0poiohalmen$e
oon otros ligentes tales cbmo n-butil-, trietanol-, oi-
olohexil- o N-ciclohexildietanolamine; compIléjos.de ni-
quel de bis-tz-hiafoxi~5-(1,1,3,3—te%rametilbutil)-fenilj
sulféna, como el complejo 2:i1; opocionalmente con otfos
ligantes como &cido 2-etilcaproico; dibutilditiocarbama-
to de niquel, sales de niquel de ésteres monoalguilicos
de doido 4-hidroxi-3,5-di-tercibutilbencil-fosfdénico,
oomo ol dstor metilicos etilico o butilico, el complejo
de niquel de (2-hidroxi-4~metil-fenil)undecilcetonoxima
¥y 335=-di-tercibutil-4-hidroxibenzoato de niquel.

Diamidas de dcido oxAlico oomos; por ejemplos

4,4'-dioctiloxioxanilida, 2,2'-diootiloxi-5,5"'~diteroim

butiloxanilida, 2,2-didodeciloxi=5:5'=di~tercibutiloxani~
lidas 2~-etoxi-S-tercibutil~2'~etiloxaniliday 2-etoxim2'-
~etiloxanilida, N;N'~bis—(3—dimetilaminopropil)oxalamida,
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mezcles de oxanilidas de o~y p-metoxi y o= y petoxi~di-
~substituidas y mozclas de 2-efoxim5mtercibutil-2'~etilm
oxanilida oon 2-etoxi-2'-etil-5,4-dietercibutiloxanilida.

Amineg estéricamente interrumpidag comos por

ejemplos A~benzoiloxi-2,2,6,6-tetranctilpiperidina,

4-ostenroiloxi-2,2,6,6~tetranetilpiperidina, bis-(2,2,6;

6-tetramotilpiperidilo)sebacato y 3-n-0ctil~T;799)0=tem

tremetil-l, 3s8-triazaspirol4,5ldecan~2,4~diona,
Unicamente con fines ejemplificativos se expo-

nen a conbinuacidn compuestos de este invento que son

(tiles oomo estebilizadores tal como se ha expuesto an-

teriormente.

2y 6~di~teroioctil~4—( p~toluensulfonamido) fenol

23 6-di-toroiamnil-4-(p~toluensulfonamido)fenol

2=metil-6-tercibutil—4-( p~toluensulfonamido)fenol

2y 6=diclolohexil-4~( p=toluensulfonamido ) fenol

2y 6=di~tercibutil~4-(n~dodecansulfonamido) fenol

2y6~di~teroibutil~4-ciclododecansulfonamidofenol

2y 6=di~tercioctil-4~ciclohexansulfonamidofenol

2,6~di~terciamil~4 (N-etil-p-n-octilbencensulfonamido)fe=

nol
2, 6=di~tereibutil-4(N~n~butil-~ciclohexansulfonomido)fem
nol

2,6~di~tercibutil-4-(bis-n-dodecansulfon)amidofenol

2, 6= imteroiootiled=(bis-netansulfon)anidofenol

24 6=di~tercibutil-4~bencensulfonanidofenol

24 6=ditercibutil=4=(naftalen-2~sulfonamido)fonol

2y 6=dimtercioctil-4~( naftal en-l-sulfonamido)fenol

2 6mdimteroibut il=4=(bis-p~toluensulfon)anidofenol
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2y 6-Qi~teroiamil-4—( N-benocensulfonil~p~toluensulfonamin-
do )~fenols
Los ejemplos que sigﬁen son ilustfativos del
invento pero on modo alguno significan limitacibn del
mismo.
EJEMPLO 1
2, 6-di-tercibutil-4~( p-toluensulfonnmido) fenol

a) 4-nitroso-2,6-di-tercibutilfenol

Se enfrib etanol (75 oc) a 152C y se saturd
con cloruro de hidrbgeno gaseoso. Se diluyd esta solu -
eibén con la adicidn de otros 400 cc de etanol. A esta
solucibn alcohblica se adicionaron 82,4 gramos de 26-di~
~tercibutilfenol. Despuds de la disolucibn se adiciond
una soluoibn de 30,4 gramos de nitrito sddico en 40 cc
de agua & 15-2020 durante un perfodo de una hora con
agitaoidn, Se prosiguié la agitaoiGn,Quranﬁé*btras dos
horas dejando eleva; la temperatura hésta la del ambien-
te. Se diluybd la solucibén con 200 oc de agu2 y se reco-
gib el producto formado mediante filtraoibn y se levd
bien con agua. Luego se suspendid la torta de filtracidn
en 300 cc de éter de petrdleo, se filtrd, se lavd con
otros 100 ce de 8ter de petrdleo y sc socd en una esbu~
fa de vacio a 70-8020, lo que did el intermediario de -
seado 4-nitroso~2,;6-di~tercibutilfencl, fundente a 2192C.

b) 4-emino—2,6=-di-tercibutil fenol

& 17,6 gramos de 4-nitroso-2,6-di-tercibutilfe-
nol disueltos en 60 cc de hidrdxido sbédico 5N y 120 cc
de agua se adiciond con agitacidn durante un periodo de

30 minutoss una solucidn de 52,2 gramos de hidrasulfito
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sbdico en 220 cc de agua; durente cuyo tiempo la tempera—
tura se elevd a 5320. Despuds de completada la adicidn
se prosiguib la agitacién durante 2 horas y media més,El
producto formado se recogid luego répidamente mediante
filtracibn, se lavd con 400 cc de agua y se secd cn un
desecador de vecio sobre pentdxido de f£égforo, lo que

dié 4~amino-2,6-di-tercibutilfenol, fundente a 105-108aC.
c) 2y 6=di~torcibutil~4~( p~toluensulfonamido) fenol

& una solucidn de 11,05 gremos (0,05 mol) de
4~amino~2, 6~di-tercibutilfenol en 50 cc de acetona se
edicionb, con agitacidn 9,5 gramos (0,05 mol) de cloruro
de p-toluensulfonilo. Despuds de apaciguarse la ligera
exotermicidad se adicionoron 10 oc de solucidn de hidré-
xido sbdico 5H. Durante la adicién'se separd un aceite
que cventualmente solidificd. Se adicionaron otros 50 oc
de agugy el producto se separd por‘filtraci6n. El produc-
to bruto pesd 12,88 gramos y fundid a 160-18020. Deapnds
de recristalizaoiSn en metanol/agua y etaaol/agua; el pun
t0 de fusibn fué de 180-182¢0 (Compuesto 1).

Calculedo para 021329N03S= 0 67,165 H 7i78‘
Hallado ¢ O 665945 H 7,81,
EJEMPLO 2

2,6-di»tercibutii~4~metanéulf0namiddfenol'

A uma solucibn do 11,05 gramos (o,os nol) de
4=amino~2, 6=di~tercibutilfenol en 60 c¢ de cloroformo o
adicionaron, con agitaocidn 5,75 gramos (0,05 mol) de clo~-
ruxo de metansulforilo durante un periode de 5 minutos,
Se calentd la mezcla remcoional hambo 35¢C durante 15 mi-

nutos seguido de la instilacidn de 8,0 gramos (0,05 mol)
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de una solucidn acuosa de hidrbxido sddico al 25% y ﬁ?r
01ltimo se calentd a 472C¢ durante 30 minutos. Despuds del
enfriamiento a la temperatura del ambiente se separd la
fase oloroférmica, se lavd con agua y se secd sobre e~
Se mices moleculares 44 y se filtrd. Se sepord el disolven—
te en vacio y se lavd el residuo con hexano lo que dib
5:8 gramos de un producto bruto color rosa. Ia recrista-
lizacibn en tolueno y nuevamente en dicloruro de etile-
no didé 2,7 gramos de cristeles incoloros fundentes a
10. 149-15120 (Compuesto 2)
Calculedo para 615H25N03S: 0 60,173 H 84425 N 4,68;38 10,71.
Hallado ¢ C 60,155 H 8,315 N 4,70;S 10,64,
EJEMPIO 3

23 6~di~tercibutil~d={ n-octansulfonemido)fenol y

15' 2 y6=di~tercibutil-4~(bis-n-octansul fon)amnidofenol

A wna solucidn de 6;6 gramos (0503-moles) de
4-amino-2,6-di-tercibutilfenol en 50‘bc de benceno se
adiciond, oon agitacidn 6,4 gramos (0,03 moles) de cloru—
ro de n-octansulfonilo durante un periodo de 20 minutos.

0. Después que remitid la reaccidn exotérmica, que elevd la
temperaturaa 2720, se instilaron, durante 10 minutﬁs»

3,0 gramos (0,03 mol) de trietilemina, Lo que elevd la
temperature a 462C, Se prosiguid lo cgitacidn durante 1
hora sin calentamiento externo; despuds de lo cual se la-
25, v0 bilen la solucidn bencénica con aguzs; se secd sobre

‘ tamices moleculares 4A y se filtro. Se separd el digol ~
vente en vacio, y se lavd el residuo resultante con he -
xano, lo que dejd 5,8 gramos de un sdlido blanco, Ia re-

cristolizacidn del sblido bruto blanco en 60 cc de hepta—
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no caliente did 4,8 gramos de oristales blancos ques; se-
ghn RMN y andlisis elemontal, resultd ser 2,6-di-terci-
butil-4~( n-octansulfonamido)fenol y fundente a 106~-1092C
(compuesto 3).
5e Calculado para 022H39N03S: C 663455 H 9,89; N 32525 S 8,06,
Hallados © 66,425 H 9,625 N 3,603 S 794«
Se evaporaron haste sequedad las lavazas hexf-
nicas del aislamient& del producto monsulfonamido, 1o
que dejd wun residuo de 4,8 gremos. Se triturd el residuo
10. oon hoxano caliente y se £iltré, lo que dié 0,8 gramos
de material insoluble. Luego se recristalizd cste mate-
rial insoluble en 10 cc de heptano caliente, lo que did
0445 gromos de un compuesto que demostrd ser, segin RMN

yﬁanélisis elementals 2p6-di—terciﬁutil~4—(bis—nrootany

15, © sulfon)emidofenol, fundente a 126-1299C. (Compuesto 4)
Oaloulado pare OyHssHOsS,: O 62,785 H 95665 N 2,443
S 11,18
Hallado : C 62,735 H29s57i N 2,403
S 11,19,
20, EJENMPIO 4

2, 6-di~tercibutil-4-( p~n-dodecilbencensulfonanido ) fenol

a) Oloruro de p-n-docecilbencensulfonilo
4 wna solucidn de 246 gramos (0sl mol) de N
dodeocilbenceno en 150 cc de tetraocloruro de carbono se
25, adicionb, con agitacibn 34,8 gramos (0,3 mol) de Acido
clorosulfénico durante un periodo de 1 hora. La reac -
oidn fué exotdrmica, elevindose la temperatura hagta 2780,
Se prosiguié la agitaociln durante 4 horas, despuds de lo

cural so vertid cuidedosamente la mezcla reaccional en 1
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1itro de hielo triturado con vigorose agitecibn. Se adi-
ciond cloroformo (200 ce) y se saturd la fase acuosa con
cloruro sédico. Se separd la fase clorofdrmiva; se lavd
por dos veces con 500 cc de soluoidn acuose satureds de -
cloruro s6dico, se secd sobre tamices molsculares 44 y
se £iltrbd. Se separd el disolvento en vecio y se reoris-
talizd el residuo resultante en 100 ce de hexano. El pro
dueto seco pesd 22,6 gramos y fundid a 33-352C. |

b) 2,6~di~tercibutil—4(p~n~dodeoilbencensulfonami&o)

fenol

& una solucibn de 4,4 gramos (0,02 mol) de 4~
amino-2,6-di~tercibutilfenol en 25 cc de ‘tolueno se adi-
oiond, con agitacidn 6,8 gramos (0,02 mol) de cloruro de
p~n~dodecilbencensulfonilo seguido de la instilacidn de
312 gramos (0,02 mol) de solucidn acuosa de hidrdxido sb-
dico al 25%. Despuds de concluida la reaceils exotérmica
gque elevd la temperaturs hasta 3390,‘ée prosiguid la agi~
tacibn durente varias horas. Iuego se separd la fase to-
luénica, se lavd con agua, se seod sobre tamices moleou~
lares 4A y se filtrb. S6 separd cl tolueno en vacio y se¢
recristalizd el rcsiduo resultanto en 50 oc de hexano ca~
liente, 1o que did 7,5 gramos de un producto rogado fin
dente a T9-832C. Otra recristalizacidn en hexano did 646
gramos de cristales blancos fundentes a 81-832C.

( Compuesto 5)

Galculado para 032H51N038: C 72,543 H 9,705 N 2,643

S 6’O5¢
Hallado ¢ C 72,903 H 9,60; N 2,59;S 6507,
BJEMPIOG 5
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2 6-dd~tercibutil-4(N-metil-p~toluensulfonamido)fenol

A una solucibn de 3:75 gramos (0,01 mol) del
producto del ejemplo 1, 2s6-di-tercibutil-s—(p~toluen—
sulfonamido)fenol, y 0;54 gramos (0,01 mol) de metilato
sbdico en 50 ct de metanol se adiciond 1,42 gramos (0,01
mol) de yoduro metilico. Se calentd la mezecla reaccional
con agitacidn durante 72 horas en uﬁ tubo de presidn a
10080, Luego se enfrid le mezcla reaccional, se vertid
en 150 cc de agua y se extrajo con heptanos Se separd
la fase heptinica y después del onfrismiento se dejé en
reposo. Se formaron cristales que se aislaron medianto
filtracibn, se lavaron y se secaron hasta un peso de 05
gramo y fundieron a 123-14200, Ia reorlstallzaclon en
heptano did 0,2 gramos ‘de cristales fundentes a 130-1422
0. El espectro de RMMN protdnica confirmbd la estructura
deseada prevista. (Compuesto 6).

Calculado para 022H31N0 S C 67+83; H 8,025 N 3,605 S 8,23
Hallado: C 67,735 H 8,075 N 3,495 S 829
EJEMPIO 6 "

24 6-di~tereibutil-4-( p—ciclohexilbencensul fonamido) fenol

a) Qloruro de p-ciclohexilbencensulfonilo

Siguiendo el procedimiento descrito en el ejem
plo 4 &), cuando se sustituyd una cantidad equivelente
de ciclohexilbenceno por n~dodecilbenceno se prepard el
cloruro de p-ciclohexilbencensulfonilo, Despuls de la
geparaoibn del disolvente solidificl el producto bruto
con el enfriamiento y mostrd un punto de fusidn de 42~
5200, El andlisis elomental y de OCD indicd que el pro-

ducto bruto tenia la pureza adecusda pars utilizarse
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en la etapa siguiente de sintesis.

b)  b,6~di~tercibutil-4(p~ciclohexilbencensulfonamido)
conol .

Ouando utilizando el procedimiento descrité en
el ¢jemfdo 4b) se sustituyd una cantidad equivalente de
cloruro de p-ciclohexilbencensulfonilo por cloruro G pen=:
dodecilbencensulfonilo se obtuvo el producto deseado ol
cual, despubs de oristalizacibn on isopropancl/agua, fun—
dis a 155~1572C (dompuesto 7).

Oalculado pera 626H37NO3S: C 703395 H 8,41; N 3,165 S 7:23..
Halladot C 70,213 H 8,435 N 3,065 S Ty1l4.
EJEMPIO 7 | |

2y 6-di~tercibutil-4(5:6,7y8~tetrahidronafialen~2-sulfonaw=

mido)fenol

Ouando utilizendo el procedimiento descrito en
el ejemplo 4b)se sustituyd una centidad equivaieh'be de
cloruﬁo de 5,6,7,8~tétrahidronaftalen~é~sulfonilo, Prepa~
rado con el pbocedimionto de Huntress y Autenrieths J.
Amer. Chem. Soc., 63, 3446 (1941), por cloruro de pP-nwdo-
decilbencensulfonilo, se obtuvo el producto deseado que,
despubs de cristalizacibn en isopropancl/agua fundid a
129~1332C (Compuesto 8).
falculado para 624H33NO3S: 0 69,365 H 8,005 N 3,375 8 7,72

Hallado: C 69,02; H 7:92; N 3,28; § 7,55.
BEJEMPIO 8

23 6-di~tercibutil-4i-(p~ciclododecilbencensulfonamido) fenol

e} Cloruro de p-ciclododecilbencensulfonilo

Ouando siguiendo el procedimiento descrito en

el ejemplo 4a) se substituyd el n~dodecilbencenoc por uns
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cantidad equivalente de ciclododecilbencenc se obtuvo el
cloruro de pw-ciclododecilbencensulfonilo en forme de pm
producto bruto de adecuada pureza para la siguiente eta~
pa de sintesis.

b)  2y6=di-terdibutiled(p~ciclododecilbencensulfonamido)

~genol
Cuando utilizando el procedimiento descrito en
el ejemplo 4 b) se sustituyd el oloruroe de p-n—dodeéil~
bencensulfonilo por una cantidad equivalente de ¢loruro
de p-ciclododecil-bencensulfonilo se obtuvo el producto
deseado el cual, después de cristalizacidn en isopropa—'
nol/agua y recristalizacibn en heptanos fundid a l74~1769
¢ (Compuecsto 9). .
Cgleulado para 032H49N038: C 725737 H 95355 N 2,65; S 6407,
Hallado: O 72,325 H 8,955 N 2,62; S 6,06,
EJEMPIO 9 "

Estabilizeocién de polibutadieno

Ufilizando un Basticorder Brabender que funcio
na a 50 rpm y & 11080 bajo atmbésfera de nitrdgeno, se in~
corporaron log estabilizadores de este invento & . caucho
polibutadiénico $al como se recibib (MSolpreme" 201,
Phillips Petroleum) con periodos de incorporacidn de 4
minutos, Iuego se molded por compresidn el materisl ocom-
puesto para obitener placas de 0,635 mm de espesor a 1108
¢ durante 1 minuto & 70 kg/on® y 4 minutos 2 420 kg/om®
en una prenga hidrafilica., Se colocaron sobre léminas de
aluninio muestras de un tamafio de 6,3 cm x 3,15 on y se
envejecieron en horno a 10080 durante varios intérvaloss

en cuyo tiempo se tomaron las lecturas de color Gardene
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Ias determinaciones del contenido de gel se
efectuaron, asimismo, preparando una soldeidn &l 0;5% en
peso del caucho envejeoido en'%olueno.-Después de £il -
trarse a través de un filtro de vidrio fritado se seca-

5. ron d0s poroiores alicuotas de 10 oo del £iltrado ¥ ge
pesd el dautho residual. E1 porcéniaje de gel en el 08U
cho se ocaleuld segln la férmule | '

% de el = L00(W3~10Ws)
Wi,
10. en donde Wi es el peso del caucho envejecido en 100 cc
de toluenosy o sea 0,5 gramosy ¥ Wf es el peso del caucho
residual.

La efectividad de los estabilizadores antiqxir
dantes puede apreciarse por el prolongado tiempo de en~

15, - vejecimiento en horno & 1002C que so requiere antes de
gue se observe algin gel en la muestga envejébida pox
hornd, asi como la prevencidén de formicién de color in-
debida durante dicho envejecimiento.

Los resultados se exponen en la Tabla T.

20.° TABIA I

Envejecimiento en horno de polibutadieno a 1002C

mearm s

3:125% en peso de Horas hag Color Gardner' despuds de horas
estabilizador ta la ini de envejeoimiento en horno a
ciacibn 10090
de gel 0 40 80 120 160 200 240
25. Ninglmo 2
Solprene 201" 5 c 9 10 10 11 1f
Compuesto 1 193
" 2 75 o 1 3 9 10 10 1L

w3 186 o 1 2 2 2 3 9
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TABLA I (cont.)

0:125% en ;;;;-de “E;ras hag Golor Gardner’ después d;~£;:~"
egtabilizador ta la, 1n1 ras de envejedimiento en hor-
ciacidn ~ no a 1008¢
de gel 0 40 80 120 160 200 240
Compuesto 4 20 0 10 1 1 1t
Se " 5 155 o 1 2 2 3 9 1t
" 6 50 0 g 1 11 ilf
BHT (1 %) 10
Polygard(l,25%) 10
+ - Nmeros bajos de color Gardner significan reducida descolo-
10+ . racidn
++ - Se considera que el "Solprene" 201 oontiene BHT al 0,75 % y
a "Polygerd" al 0)5%.
. BT es 2,6—d1—terclbut11—4-met1lfenol
Polygard es tri(nonilfenil)fosfito
13 En el caucho polibutadlénico, asl como en SBRs
el inioio de la descomposicidn va acompafiade de reticuls -
cibn. Asi pucs, la medicibn del tiempo requerido para que
se oObserve formaeibn incipiente de gel es un método de evas
luacidn rdpido y seguro para medir la efilcacie de los esha-
20+ bilizadores para estos polimeros.

Las sulfonamidas de este invento son particular~
mente efectivas para proteger el polibutadieno contra la
degradacibn oxidativa, segin se desprende de una prolonga-

25 da demora en la iniciacibén de formacién de gel. Los com —
.

puestos de este invento que tienen hidrfgeno libre en la
sulfonamida nitrdgeno son especialmente preferidos y efec~

tivose
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EJEMPIO 10
Bstabilizacidn de SBR termopldstico

Utilizando un Plasticorder Brabender que funcio-
na a 15020 bajo atmdésfera de nitrdgeno se incorporaron los
estabilizadores de este invento a caucho de estireno/buta-
dieno termopléstico(SBR) tal como se recibié (Eraton 1101,
Shell) en periodos de incorporaoiﬁn de 3 minutos. Placas
de 05635 mmy obtenidas tal como se ha descrito en el ejem-
plo 9 y con un peso de 1 gramo, eproximadamentes cada uns
se envejecieron en hoxrno a 9020, en un horno de corriente
forzada. Se efectuaron periSdicamente nedicioneg de gel
insoluble en tolﬁeno v mediciones de color Hunter(I~b).los
valores Hunter se obtuvieron utilizando pn Medidor de di-
fercncia de ocolor Hunter Ieb en la forma usual. Los valo -~
res I son la medicidn de blencure y los valores b los valo-
res de amarillamiento. El valor mds elevado de"I~b conshi-~
tuye la muestra mds blanca. E1 porcentéje de gel se calcu~
16 tal como se ha expuesto en el ejemplo 9. Los resultados
se exponen en la Tabla II.

TABLA II
Envejecimiento en horno de SBR termopléetico & 902¢

.y
g ey st s o wot [ St bt
e = b e

0y2% en peso de Horas hasta Valores Hunter(I+b)después de
estabilizador 1lg inicia - horas de envejecimiento en

oibn de gel hoxmo
0 20 50 100 230
"Kraton"™ 1101 2 82 66 53 AT 40
Compuesto 1 140 80 78 7L 60 46

+ =~ Se ocomsidera que el "Kraton! 1101 ocontiene BHT al 0,2%:
2s6=di~tercibutil-4~metilfenol,
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Las sulfonamidas de sste invento son estabiliga—-
dores antioxidantes muy efectivos en la proteccidn de cau
cho SBR ‘termopléstico de la degredacibén oxidativa, segﬁh
se desprendec del prolongado tiempo antes de observarse aln
guna ‘formacidn de gel en SBR envejeoldo por horno que con-
tieng la presemte sulfonamidas .

Las sulfonamidas de este invento también prote -
gen el oaucho SBR termopldsticd de la descolordcidén en for-
me efectiva, segln se desprende de los valores Hunter (I-b).

EJEMPLO 11
Egtabilizacibn de poliisopreno
Utilizando un Plasticorder Brabender que fundio-

na a 904C hajo atwdsfera de nitrégeno, se incorporaron los

estabilizadores de este invento a caticho poliisoprénico

tal como se reoibid (Ameripol SH-600, B.F, Goodrich) en
periodos de incorporacibn de 4 minutos. Placas de 0,635 mm.,
preparadas como en el ejemplo 9, se envejecleron en hormno
a 702 en un horno de corriente forzada. Mientras los ocau-
chog de polibutadieno y SBR se reticulan y forman gel con
el envejecimiento en horno, el caucho de poliisopreno sufre
egeisibn de la cadena con el envejecimiento en horno vol~
viéndose, por tanto, blando y pegajoso; Asi pues, como cri
terio de inioio de la descomposicidn y eficaoia de estos
estabilizadores para prevenir dicha descomposicibén se tomd
el tiempo en dias requerido para que la muesitra se volvie-
ra pegajosa (al tacto) y el color Gardner de la muestre.

Los resultados se exponen en la Tabla III.
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TABIA III

Envejecimiento en horno de poliisoprenoc a T02C

P
=

0:1% en peso de Dias para exhi Color Gardmer* después
egtabilizador bir pegajosidad 5 desdias ‘

20 31
Ninguno 2 0 4 7 8
Ame:cipol++
SN= 600 - 3 0 0 T 8
Compucsto 1 14 0 0] 1l 1
BHI** (1,5%) 3 0 0 T 8

+ - Nimeros bajos de ¢olor Gardner significan reducida
descoloracidn.

++ - Ameripol SN-600, tal como se recibe, contiene cierta
cantidad de BHT, 2,6—di—tercibutil—4—ﬁetilfenol.

Las sulfOnamidas de este invenﬁo son muy efecti-~
vas para prevenir la descoloracibn y lq'degraaébifn oxida—
tiva dél poliisopreno:

EJEMPIO 12

Se combina polietileno lineal sin estabilizex
(HiFax 4401) en cloruro de metileno con 0y2% en peso del |
substrato de 2;6-di-terciamil—d—(N~n-butil-ciclohexan~-sul~ -
fonamido)fenol y luego se seca en vaolo. & continuacidn se
extroye la resina a 232,200 utilizando una extrusora de
1,905 om. con una relacidén L/D de 24:1. Ia velodided de
flujo en fusibn de una muestra de la resina se determina
degpués de cada extrusidn segin la norma ASTM D-1238.El
polietileno egtabilizado con el compuesto anterior sufre
menor alferacién de la velocidad de flujo en fusibn que

el polietileno sin estabilizar.
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BJEMPLO 13

4 50 g de resina polimobtilica conteniendo 0,1 %
de un 4cido barredor, diciandiemida, se adiciona 0,2 %
en peso de 2,6-di~tercibutil-4~bencensulfonamidofenol y
se moltura durante 7 minutos a 2002C en un Plagticorder
Brabender. 4 continuacidén se comprime la formulacidn molim
da pare formar una lémine de 1,016 mm a 215¢C y 24,5 kg/
em2 durente %0 segundos y luego ss enfris rdpidamente ep
una prensa en frio a 24,5 kg/om©. Inego se remoldean lag
léminas esgbabilizadas durante 2 minutos a presibn de con-
tacto y durente 3 minutos & 21 kg/em? y 21590 para obtener
placas de 3,81 em x 5,715 om x 3,175 mm . Se envejecen lag
placas a 6020 en el horno y se determina periddicamente
la pérdide de peso dé 1a muestra nasta que se alcanza una
pérdida de peso del 4%, Ie mucstra ostebilizada requiere
mucho mds tiempo para alcanzar esta pérdida del 4% que la
muestre sin estabilizar.

EJEMPLO 14

Se combinan en seco doladuras de terefialato de
polietileno secadas a fondo y sin estabilizer con 1:0% en
peso de 2,6-di~b6rciootil-4-(bis-netensulfon)-anidofenol,

Se hila por fugibn un multifilamento de 60/10 denier & una

- temperatura de fusibn de 29080 y se orienta en frio 3 a 1,

lag fibreg orientadas se devanan en madejas y se envejecen
en horno a 14020. El material egtabilizado exhibe mayor
retencidn de resistencia a la traccidn al cabo de 24 ho -
ras que el materisl sin estabilizar.

EJEMPIO 15

Se prepara un acelte lubricante de alta tempera~
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turd estabilizado inoorpofando 0,05% on peso de 246~di~
—tercioctil—-a,-(bis-n-dodeeansuléon) anidofenol al lubrican-
%e que comprende adipato diisoamilico. Ia composicidn es-
tabilizada se oompara con el lubricante sin egtabilizar
calentdndola a 1758C en présencia de aire y cetalizadores
metdlicos seghn o1 método de pruebe descrito en la Norma
Militer Mil-I-78080. Al‘cabo de 72 horas el producto que
no contiene cstabilizador posee mig impurezas y una mayor
vigcosidad que el lubricante estabiiizado.

RIAIPIO 16

Se combind a fondo polipropileno sin estabilizar
en polvo (Hercules Profax 650i) con 0,5% én pesd del gémn
puesto 1. Iuego se laminaron los materiales combinados en
una leminsdore de dos rodillos a 18280 durante 10 minutos
después de ouyo tiempo se lamind el polipropileno estabi~
lizado con la laminadore y se dejd enfriar.. .

Ias hojas de polipropilene laminado se cortaron
en trogds y se comprimieron durante 7 minutos en una prene-
sabidrdulica a 21820 y presibn de 19,25 kg/em?, Se proba-
ron las placas resultantes de 0,635 mm de espesor ocon res-—
pecto & la roslstencia al envejecimiento acelerado en un
horno de corriente forzada a 15020, Cuando lag places mog-
traron las primeras sefiales de descomposicibn (por ejemploy
agrietamiento o bordes pardos) se considercron en fallo.

Sin ningln estabilizador las places de polipro-
pileno fallaron al cabo de 3 horag de envejecimiento en
horno a 1502C. Con el 0,5% en peso dél compuesto 1, las
placas no fallaron hasta despubs de 23 horas de envejeoi-

miento en horno a 15080,
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EJEMPIO 17

En upa megzcladora Kitchen Aid se dispusieron
pellas (500 g) de nylon-6:6- sin egbabilizar (Zytel 101,
DuPont)s Seo adiciond lentamentey con mezolado, una solu -
cibn de 0,5% (basado en el pesé de nylon) de 2,6-di~ter-
0100t 1m4m( p-tolucnsulfonanido)fenol en 20 oc de cloruro
de moetileno. Se disolvid hipofosfito-sddico (0,5 gm 0,1%)
en 20 ccdeogua y se adiciond lentamentes con mezolado, &
lag pellas de nylon, después de haberse adicionado la g0~
lucidn antioxidante y evaporarse la mayor parte del cloru~
ro de metileno, ILas pellas estabilizadas se secaron a 802
Ca &1 mun de Hg durante 4 horas.

Se extruyd la formulacidén de poliamida a 315,620

‘2 través de wna matriz de 0,635 ¢m para formar un mace —

rrén que se enfrib con agua y se oortd en pellas. Se ubi-
1izb una exbrusors Brabender de 1,905 cmy equipada con un
tornillo de nylon. Ias pellas se secaron & 802C a < 1 mm
durante 4 horas.

lag pellas secas se moldean por compresidn pa~-
ra formar pelicula de 0,127 mm de espesor; comprimiéndo-
las 229000 durante 4 minutos & 57,75 kg/ca?. Ias pelicu -
lag se envejecieron en horno a 15020 en un horno de 00 -
rriente forzada y se extrajeron peribdicamente las mucs— ‘
tras. Ia viscosidad especifica de lag muestras se deter—
mina wtilizendo una solucidn de 4cido fbrmico al 1% a 258(,
La muestre estabilizada con el estabilizador antes expuese
t0 requivid un tiempo de envejecimiento mAs prolongado
para reducir su viscosidad en la mitad que la muestra sin

egtabilizar.
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EIBMPIO_18

Se mezcld en seco resine de poliestireno de ele
vado impacto sin estebilizar oon 0,01 % en peso de la re-—
sina de 2y6~di-tercibutil-4-ciclododecansulfonamnidofenol.
Luego se extrusiond la resina en una extrusora de 2,54 om.
24/1=1/Ds ‘temperatura de fusibn 26020; y se comprimid
durante 7 minutos a una temperatura de 1632C y una presidn
de 140 kg/omz pare obtener wna lémina de espesor unifofme
de 2;54 mm. Luego se cortaron lag léminas en placas de
5,08 om x 5,08 cmi Imego se envejecieron en horno las pla
cas & 8020 y se efectuaron periddicamente mediciones de
color utilizando un Medidor de Diferencia de Color Hunter
Modelo D25. Ilas muestras de poliestireno estabilizadas
con el estabilizador anterior exhibieron la indeseable
descolor@oibn amarilla sustancialmente més tarde que en
las muestras sin estabilizar. C—

" REIVINDICACIOKES -

Descrito el objeto del presconibe invento se de ~
claran nusvag y de propia invencidn las siguientes rei -
vindicaciones con prioridad de la solicitud de patente
norteamericana nim. 572,774 de 29 de abril de 1975.

1.~ Procedimiento para la preparacion de sule
fonamidas para-substituldas de fenvles interrumpiduvss de

le fOrmula general I

Ry

(1)
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en la que

Ry ¥ By

)
™)

By 7 Bg

R4 ha R5

2

bh7 595

slgnifican en cada casv un grupo butilico
terciario,

significa un Atomo de hidrlgeno, un grupo al-
guilico de 1 a 4 &tovmos de carbono o el grupo
~802(A2)nR5,

significan en cada casos independientemente
uno de otros, un grupo alguilico de 1 a 18 &to~
mos de carbono o un mrupo cicloalquilico de

5 a 12 atomos de carbonc; o biems cuando n es
igwal a 1,

pucden ser en cada casvus independientemente
uno de otro, un &tomo de hidrdgeno;
significan en cada casv, independientemente
uno de otro, un grupo de feniloy 1-naftilo,
2-naftiloy 1-(5,6,7sO~tetrahidro)~naftilos
2-(536,7)8~tetrahidro)~naftilo 6 p-fenileno

¥
repregenta los nimerog 0 6 1,

caracterizado por hacerse reaccionay un aminofenol de la

férnula

HO VH
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con un haluro de sulfonilo de la formula
Xsoz(Al) o4
en la gue
X significa halbgeno,
en pregencia de un aceptor de fcido; ys en el caso de
que R3 signifique un grupo alguilico o el grupo "Soz(Az)n
R_» dejarse reaccionar ulteriormente la sulfonamida res—

5
pectiva de la Ffoérmula II

21

O B0, (4) By (1I)
R

2

con RyX o XSOQ(AZ)nR5 ew presencia de una base.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacibn 1,
caracterizado en que en la férmula I los simdos By R2
designan en cada caso un grupo butilico terciario, R3
designa un &tomo de hidrdgenos; un grupo metilico o el
Zrupo 'soz(Az)nRS’ R4 Y Rg degignan en cada caso; inde —
pendientemente uno de otro, un grupo alquilico de 1 a 12
dtomos de oarbono 0 un grupo cicloalquilico de 6 & 12
dtomos de oarbomo 0, cuando n es igual a 1, Ry y Rs Due~
den ser en oada caso; independientemente uno de otro, un
dfomo de hidrdgeno; 4y y A, designan en cada casos inde-
pendientemente uno de otro, un grupo de feniloy 2~(59637 36—
~tetrahidro)-naftilo o p-fenileno y n designa los nimeros
156 2.

3.~ Procedimiento smegln la reivindicacibn 1,
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caracterizado en que en la férmula I los simbolos Ry ¥
R, designan en cada caso un grupo butilico terciario,
Ry designa un dtomo de hidrdgeno, R4 Y Rg» independien -
temenie uno de otro, designan, cuando n es igual a 0, un
grupo de metilo o de n~octilo y, cucando n es igual a 1,
un 4tomo de hidrdgeno o un grupc de metilo, de n~octilo,
de n~dodecilo, de ciclohexilo o de ciclododecilos A ¥
A2 designan en eada caso un grupo de p-fenileno y n de -
signa los nfmeros 0 6 1.

4.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1,
caracterizado en gue en la férmula I los simbolos R; ¥y

R, designan en cada caso un grupo butilico terciario,

Ry dosigna un &tomo de hidrdgeno, R, y Ry designan en

“pada caso, indeperidientemente uno de otro, un grupo de

metilo o de m-octilo y n designa ol ndmero O.
5.— Procedimiento segfin la reivindicacidn 1,
caracterizade en gque en la férmula I los simbolos Ry y
R2 degignan en cada caso un grupo de butilo terciario,
Ry desigzna un 4tomo de hidrbgeno, R4 Y R5 degignen en
cada cagos inddpendientemente uno de otro, un dtomo de
hidrbgeno o wn grupo de metilo, m~octilo, n-dodecilos
ciclohexilo o ociclododecilos Ay ¥ A, designan en cada ca~
80 un grupo de p~fenileno y n designa el nlmero 1.

6.~ Procedimiento segln la reivindicacidn 1,
caracterizado por emplearse como aceptor de dcido el
hidrbéxido sbdico.

Te= Procedimiento para la preparacibén de gul-
fonamidas para-substituidas de fenvles interrumpidos.

Segin se describe y reivindica en la pregente



MTA.,

memoria descriptiva que consia de 36 hojas foliadas y es~
critas a méquina por una sola ocard
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