29SKOSLOVINSKA

SOCIALISTICKA

REPUBLIKA
(19)

URAD PRO VYNALEZY
A OBJEVY

POPIS VYNALEZL
K_AUTORSKEMU OSVEDCENIU

B

{51) Int. C14
C 08 G 69/26
C 08 K 5/34

(22) Prihldsené 19 12 85
(21) (PV 9500-85)

(40) Zverejnené 12 03 87

(45) Vydané 15 10 88

(75)
Autos vyndlezu

MANASEK ZDENEK ing. CSC.,‘\{AS% FRANTISEK RNDr.,
LUSTON JOZEF ing. CSc., VA§§OVA GABRIELA ing., BRATISLAVA,
BIELIKOVA ANNA RNDr., PIESTANY

(54) Polyamid obsahujiici Struktiirne jednotky kyseliny

2,5-bis(2,2,6,8-tetrametyl-4-piperidyloxy }hexandiovej a spfisob

jeho pripravy

1

Vynélez sa tyka polyamidu na baze kyse-
liny 2,5-bis(2,2,6,6-tetrametyl-4-piperidylo-
Xy )hexdndiovej a spdsobu jeho pripravy.

Stéricky branené aminy si vyznatnou
triedou svetelnych stabilizdtorov polymérov.
Nevyhodou nizkomolekulovych zlt€enin tej-
to skupiny je ich prchavost, extrahovatel-
nost a toxicita.

2

Uvedené nedostatky riesi zabudovanie sta-
bilizdtora do GZitkového polyméru alebo po-
uZitie stabilizdtora s vySSou molekulovou
hmotnostou. Podstatou vyndlezu je polya-
mid obsahujici Struktirne jednotky kyseli-
ny 2,5-bis(2,2,6,6-tetrametyl-4-piperidyloxy }-
hexdandiovej vzorca I

0] e N H
A % _cH—(CH)p '_—_ClH C-NHA{CHN

: , 0

y o)

“HgC >(5< CHy  HgC CHy
N"cH N er

- _ .

kde n je 2 aZ 100. Podstatou vyndlezu je liny 2,5-bis(2,2,6,6-tetrametyl-4-piperidylo-

dalej sposob pripravy zligeniny I, ktory sa
vyznaduje tym, Ze sa na dialkylestery kyse-
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xy Jhexéndiovej vzorca II
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kde R je metylové, alebo etylovd skupina,
posobi 1,6-hexdndiaminom III v suchom Xy-
1éne v pritomnosti metanoldtu sodného, li-
tiumamidu, alebo tetraalkyltitandtu pri tep-
lote v rozmedzi od 110 do 160 °C po dobu 6
aZ 10 hodin.

Vyhodou uvedeného vynélezu je pripra-
va oligomérneho, aZ polymérneho svetelné-
ho stabilizdtora polyalkylpiperidinového ty-
pu so zvySenou molekulovou hmotnostou,
ktory pri aplikdcii v polymérnych materia-
loch moZe do znaénej miery eliminovat spo-
minané nedostatky vyskytujice sa u nizko-
molekulovych zli€enin tejto skupiny.

Priklad 1

K reak&nej zmesi pozostdvajicej z 0,51 g
(0,001 mélu) dietylesteru kyseliny 2,5-bis-
(2,2,8,6-tetrametyl-4-piperidyloxy Jhexéan-
diovej, 0,116 g (0,001 mélu) 1,6-hexdndiami-
nu v 10 ml suchého toluénu, zahriatej na
110°C sa pridd 0,03 g metanoldtu sodného
ako katalyzatora. Zmes sa zahrieva 1 h pri
tej istej teplote, pri€om ¢&ast reakéného e-
tanolu sa postupne oddestiluje. Potom sa
teplota zvySi na 130 aZ 135°C a udrZiava sa
po dobu 5 hodin. Pogas tejto doby oddestilu-
je zvySnd dast reakéného etanolu a teplota
sa zvy$i na 160 °C. Po odstrdneni rozpustad-
la sa zvySok pri nezmenej teplote podrobil
vakuu 0,1 aZ 0,2 kPa po dobu dal8ich 4 ho-
din. Po ochladeni sa surovy polymér rozpus-
ti v 20 ml toluénu, predisti aktivnym uhlim,
dbkladne premyje destilovanou vodou a roz-
tok sa vysuSi bezvodym siranom sodnym. Po
odpareni toluénu a vysuSeni zvySku vo va-
kuovej suSiarni pri teplote 120°C a tlaku

(1)

0,2 kPa po dobu 4 hodin, sa ziskal tuhy, bie-
ly, lahko spraskovateln§ polymér s teplotou
méknutia 96 a¥ 102°C s priemernou &isel-
nou molekulovou hmotnostou v rozmedzi
hodndt 1800 aZ 1950 (pri pouZiti VPOJ).

Priklad 2

Pri polykondenzécii 0,483 g (0,601 moiu)
dimetylesteru kyseliny 2,5-bis(2,2,6,6-tetra-
metyl-4-piperidyloxy jhexdndiovej a 0,116 g
(0,001 mélu) 1,6-hexdndiaminu sa postupuje
rovnako ako v priklade 1, len s tym rozdie-
lom, e ako katalyzator sa pouZije litiuma-
mid a celkovd doba reakcie je 6 hodin. Zis-
ka sa tuhy biely, lahko spracovatelny poly-
mér s teplotou méknutia 98 aZ 103 °C, s prie-
mernou &iselnou molekulovou hmotnostou
v rozmedzi 3 000 aZ 3 300.

Elementdrna analyza pre C2sHs52N404

Vypo&itané: N = 11,01 %
Néajdené: N = 10,65 %

IC spektrum (chloroform)
3370 (str) — v (N-H, amid],
2980 (s),
2930 (s) — vas, vs (C-HJ,
1720 (s) — » (C=0],
1450 (str) — § (CH2),
1390 -+ 1370 (s) dublet — §; (gem. CH3),
1320 (sl) — » [C-N) cm™!

Vyndlez mé pouZitie pre pripravu oligo-
mérneho, aZ polymérneho svetelného stabi-
lizdtora polymérov, najmé polyolefinov.
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PREDMET VYNALEZU

1. Polyamid obsahujici S$truktiirne jednotky Kkyseliny 2,5-bis{2,2,6,6-tetrametyl-4-
-piperidyloxy)hexédndiovej vzorca I
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kde n je 2 aZ 100. estery Kkyseliny 2,5-bis(2,2,6,6-tetrametyl-4-
2. Spdsob pripravy zltéeniny I podla bo- -piperidyloxy)hexédndiovej vzorca II
du 1, vyznadujici sa tym, Ze sa na dialkyl- ,
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(1)
kde R je metylovd, alebo etylova skupina, tiumamidu, alebo tetraalkyltitandtu pri tep-
pbdsobi 1,6-hexdndiaminom v suchom xy- lote v rozmedzi od 110 do 160 °C po dobu 6

1éne v pritomnosti metanolatu sodného, 1i- aZ 10 hodin.
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