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ciklohexilcsoport vagy 2,2,6,6-tetrametil-

-4-piperidil-csoport; és az

jelentése hidrogénatom, 1-12 szénatomos

alkilcsoport vagy ciklohexilcsoport; és

a Q jelentése lehet l1-piperidil - vagy l-pirrolidinilcsoport
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-triazinnal reagdltatjdk. A reagdltatdst 140-220 C-on,

szénhidrogén oldészerben, alkdlifém-hidroxid vizes oldat



vagy alkdlifém-hidroxid por Jelenlétében, atmoszférikus
nyomdson, 1-12 &6ran &t végzik, majd az igy kapott, klér-
atommal helyettesitett oligomert a fentiekben ismertetett
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A taldlmiany uj poli(amino-triazin)-vegyiletek el6-
411itdsi eljdrdsdra vonatkozik. A poli(amino-triazin)-ve-
gytiletek nagyon hatdsos polimer fénystabilizdtorok.

A poli(amino-triazin)-vegylletek a legujabb fénysta-
bilizdtorok kdzé tartoznak. A szabadalmi irodalomban is-
mertetnek néhany ilyen, az s-triazingylirin egy szabad
kldratommal vagy egy szabad aminocsoporttal végzd6dd oli-
gomert, amelyeket tetraalkil-piperidin-csoportot tartal-
mazd, bifunkcids vegylletekbdl dllitanak eld (1ldsd példéul
a 4086204 szamu, amerikal egyesilt allamokbeli és a
2636144 szdmu, nyugat-német szabadalmi leirdst). A 4331586
szamu, amerikai egyesiilt d4llamokbeli szabadalmi leirdsban
olyan oligomer el8dllitdsi eljdrdst ismertetnek, amelyben
az s-triazingylri egy morfolinocsoporttal helyettesitett.

| A poli(amino-triazin)-vegyiletek, és a bennik 1évd
N,N-bisz(2,2,6,6-tetrametil-4-piperidil)~-alkdn~-diamin-
csoportok ugy dllithatdk eld, hogy a cianursav-kloridot
a megfeleld feleslegben 1évé N,N-bisz(2,2,6,6-tetrametil-
-4-piperidil)-alkdn-diaminnal reagdltatjdk, majd beviszik
az utolsd, helyettesit6 kldératomot (3113455 és 3117964
szdmu, nyugat-német szabadalmi leirdsok); vagy a megfeleld,
feleslegben 1leévé N,N-bisz(2,2,6,6-tetrametil-4-piperidil)-
-alkdn-diamint valamilyen, 6é~helyettesitési 2,4-dikldr-
-1,3,5-triazinnal valamilyen bdzis jelenlétében, nyomds
alatt vagy atmoszférikus nyomdson kozvetlen oligomerizaciés

reakcidnak vetik ald (4331586 szdmu, amerikai egyesiilt



dllamokbeli szabadalmi leirds, 45721 ¢és 93693 szamu,
eurépai szabadalmi leirds) A fentiekben ismertetett eljdré-
sokkal elddllitott ismert poli(amino-triazin)-vegyiletek
alkalmazdsa a higiéniai-toxikoldgiai problémdkat okozd,
viszonylag nagy aktiv kldértartalmuk miatt meglehetdsen
hdtrdnyos.

A poli(alkilQpiperidin)-csoportokat tartalmazg
poli(amino-triazin)-vegyliletek nagyon hatdsos polimer fény-
stabilizdtorok. Hatdsosan gdtoljdk a szénhidrogén poli-
merek fotooxiddcidja folyamdn bekdvetkez6, nem kivdnatos
sugdrzasi folyamatokat.

Az ilyen vegylletek kis molekulatomegi tipusai a fel-
épitésiikb6l kovetkezben jelentds mértéki 1116 vagy extrak-
cids veszteséget szenvednek, ami a tobbnyire nagy felileti
polimerek (vékony félidk vagy szdlak) hasznos polimertar-
talmdnak csokkenését eredményezi. Ez a veszteség gyakor-
latilag bekdvetkezhet az eljdrds vagy késdbb a tdroliés
(fénysugdr hatds), a szdraz tisztitéds vagy mosds sordn,
valamint az atmoszféra befolydsdra.

A fentiekben ismertetett hdtrdnyok optimdlis molekula-
tomegii (Mn = 2000-5000) és megfeleld fizikai tulajdonsdgu

poli(alkil-piperidin)-csoportokat tartalmazé amino-tria-
zin oligomerek alkalmazdsdval jelentds mértékben csokkent-
hetdk, vagy teljesen kikiiszobolhetdk.

A taldlmdnyunk szerinti eljdrds az (I) &4ltaldnos
képleti poli(amino-triazin)-vegyiletek uj elddllitdsi el-

jadrdsdra vonatkozik - a képletben



Q, A1 és A2 jelentése egymastol fidggetlenidl olyan, -NRlR2
dltaldnos képletl csoport, amelyben
R1 jelentése 1-18 szénatomos alkilcsoport,

ciklohexilcsoport vagy 2,2,6,6-tetrametil-4-
piperidil-csoport;

R2

jelentése hidrogénatom, 1-12 szénataomos
alkilcsoport, ciklohexilcsoport; és
Q jelentése lehet l-piperidil=- vagy l=-pirrolidinil-csoport is;

x eértéke 2-12 egész szam; €s

n értéke 2-20 egész szdam.

Az (I) d4ltaldnos képleti vegytlileteket ugy dl1lithatjuk
eld, hogy egy (II) dltaldnos képleti N,N'-bisz(2,2,6,6~
-tetrametil-4-piperidil-alkdn-diamin-vegylletet - a képlet-
ben x értéke azonos a fentiekben meghatdrozottakkal - olyan,
1-10 mé1% feleslegben 1évd (III) dltaldnos képleti vegyii-
lettel reagdltatunk, amelyben Q Jjelentése azonos a fentiek-
ben meghatdrozottakkal. A reakcid kivitelezése valamilyen
szénhidrogén oldészerben, valamilyen alkdlifém-hidroxid
vizes oldata jelenlétében, 140-220°C hémérsékleten, meg-
emelt nyomdson vagy valamilyen porrd tort alkdlifém=-hidroxid
jelenlétében, atmoszférikus nyomdson, 1-12 érén at torténik.
Igy olyan, (I) dltaldnos képleti vegylilet keletkezik, amely-
ben 0 jelentése és % és n értéke, valamint A1 €s A2 je-

lentése azonos a fentiekben meghatdrozottakkal, és amelyet

ezt kovetSen olyan (IV) &dltaldnos képletii vegyilettel rea-
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gdltatunk, amelyben R™ és R2

jelentése azonos a fentiekben
meghatdrozottakkal.

A taldlmdnyunk szerinti eljdrdssal elddllitott
poli(amino-triazin)-vegyiletek hdreldgyuld miianyagok,
mint példdul poliolefin, poliészter, poliéter, poliuretédn,
polisztirol fé6lidk, szdlak és egyéb anyagok fénystabili-
z4dldsdra alkalmazhatdk.

A leirdsunkban alkalmazott "poliolefin" meghatdrozés
AK-olefinekre, mint példdul polietilénre, polipropilénre,
polibutadiénre, poliizoprénre, polisztirolra; vagy -olefin
kopolimerekre, mint példdul etilén--propilén, etilén- -butilén,
etilén--vinilacetdt, sztirol--butadién kopolimerekre vagy
akril-nitril--butadién--sztirol terpolimerekre vonatkozik.

A taldlmdnyunk szerinti eljdrdssal elddllitott, (I)
dltaldnos képleti vegylletek egyeéb, féenyhatdsnak kitett,
szerves anyagok, példdul természetes és mesterséges gumik,
mint példdul akrilnitril, butadién, sztirol és ezek keve-
rékei homo-, ko- és terpolimerjei fénystabilizdldsdra
is alkalmazhatdk.

A taldlmdnyunk szerinti eljdrdssal elddllitott, (I)
dltaldnos képleti vegyliletek elsdsorban policlefinek, mint
példdul polietilén, polipropilén, polibutadién és ezek
kopolimerjei fénystabilizdldsdra alkalmazhatdk.

A polimerhez tdrsitott, (I) dltaldnos képleti vegyilet
mennyisége a nem stabilizdlt polimer tomegére szdmolva

0,05-2,0 tomeg%, eldnycsen 0,1-1,0 tomeg%.



Az (I) dltaldnos képleti poli(amino-triazin)-okkal
stabilizalt polimerek egyéb adalékanyagokat, mint péld&ul
oxiddciogdtlo szereket, egyéb fénystabiliz4ld szereket,
égésgdtlokat, antisztatizdld szereket, toltdanyagokat,
festékeket és ldgyitd szereket tartalmazhatnak.

Antioxiddld szerként elsdsorban sztérikusan gdtolt
fenolokat, mint példdul 2,4-di-terc-butil-4-metil-fenolt,
0kt0decil-2-(3,S-di-terc-butil-4-hidroxi—fenil)-propioné—
tot, 1,3,5-trisz(4-terc-butil-3-hidroxi-2,6~-dimetil-benzil-
-s-triazin-2,4,6-(1H,3H,5H)~-triont; tio-dipropionsavész-
tereket, mint példdul dilouril-tio-dipropiondtot és disztea-
ril-tio-dipropiondtot; foszfitokat, mint példdul trifenil-
-foszfitot, trionit-foszfitot, diizodecil-penteeritril-
-difoszfitot vagy difenil-decil-foszfitot, és ezek kombi-
ndcidit alkalmazzuk.

Fénystabilizdld szerként elsBsorban benzo-triazolokat,
mint példdul 2-(2-hidroxi-3,5-di-terc-oktil-fenil)-benz-
triazolt vagy 2-(2-hidroxi-3,5-di-terc-butil-fenil)-5-
-klér-benztriozolt; hidroxi-benzo-fenonokat, mint péld&aul
2-hidroxi-4-metoxi-benzofenont vagy 2-hidroxi-4-oktil-
-oxi-benzofenont; sztérikusan gdtolt fenolésztereket, mint
példdul 2,4-di-terc-butil-fenil-3,5-di-terc-butil-4-hidroxi-
benzodtot; fémkomplexeket, mint példdul 4-hidroxi=-3,5 di-
-terc-butil-benzil-foszfonsav-monalkilészter-gikkelsékat.

A taldlmdnyunk szerinti eljdrdssal elGdllitott (I)

dltaldnos képletl poli(amino-triazin)-ok polimerekhez
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vald tdrsitdsa bdrmilyen, a szakterileten ismert el jdrds-
sal torténhet. Ilyen eljdrds peélddul a por- vagy granuldlt
polimerbe vald szdraz bekeverés, majd az ezt kovetd Banbury
kever8ben vald .6rlés,ontés, froccsontés vagy extruddlids.

A taldlmdnyunk szerinti eljdrédssal elddllitott, (I)
dltaldnos képleti oligomer vegyilet polimerekhez vald tér-
sitdsa torténhet por vagy granuldlt formdban vagy megfeleld
olddszerben oldva a polimerizdlds alatt vagy ezt kovetéden,
a polimer feldolgozdsa eldtt.

A taldlmanyunk szerinti eljdrdssal elddllitott, (I)
dltaldnos képleti poli(amino-triazin)-vegyiletek eldnye.

a kivdldé fotostabilizdlds, amely nagyobb, mint az eddig
ismert fénystabilizdtoroké, a polimerekkel valé jé kompa-
tibilitds, a polimerek mosdsa vagy szdraz tisztitdsa folya-
mdn bekovetkezd, kis mértéki pdrolgadas és extrakcid, és

a kivdldé, hosszutdvu hdéstabilizdlds. Az aktiv kldr ardnya
miatt higiéniai-toxikoldégiai JellemzOik is kivdldak, gya-
korlatilag nem mérgezdek, nem irritdljdk a bdrt, szemirri-
téciés hatdsuk is rovid ideju, és minimalis mértékdi.

A taldlmdnyunk szerinti el jdrdssal ezeket a vegyeilete-
ket nagy tisztasdggal és kitermeléssel dllithatjuk eld
(99% felett).

A kovetkezo példdkat a taldlmdnyunk szerinti el jdrés
részletesebb ismertetésére mutatjuk be, nem korldtozé

jelleggel.
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l.példa

(I) 41taldnos képletii poli(amino=-triazin)

elddllitds, amelyben

1 2

Q, A és A~ jelentése tercoktil-amino-csoport, és

x értéke 6.

100 ml-es nyomdsdlldé edénybe betdltottiink 7,9g (0,02 mdél)
N,N-bisz(2,2,6,6~tetrametil-4-piperidil)-hexdn-diamint,
5,95g (0,0215 mél) é6-terc-oktil-amino-2,4-diklér-1,3,5-
-triazint, 3,85g, 40%-0s ndtrium-hidroxid vizes oldatot
és 20 ml xilolt. A nyomdsdllé edényt lezdrtuk, tartal-
mdt keverés mellett, 8 6rdn 4t, 180°C-on melegitettiik,
mialatt a nyomds 0,7 MPa-ra emelkedett. A nyomdstarts
edényt lehitottik, és a reakcidelegyhez 0,6 g (0,004 mél)
terc-oktil-amint, 0,45, 40%-0s ndtrium-hidorxid vizes
oldatot és 5 ml xilolt adtunk, majd ismét lBDOC-on mele-
gitettik 2 dérdnm at, erdteljes keverés mellett. Ez alatt
az idd alatt a nyomds ujra elérte az eldbbi értéket.

A reakcidé befejezése utdn a reakcidelegyet 50 ml xilol-
lal higitottuk, és a vizet azeotroposan lesziirtik,

és igy olyan, oligomert tartalmazd, tiszta oldatot kap-
tunk, amelybdl az olddszert vakuumdesztilldldssal tdvoli-
tottuk el. A maradékot lehitottik, és igy 11,9g (99,3%),
fehér, Ulveges, konnyen porithatd, cim szerinti terméket

kaptunk, amelynek olvaddspontja 119-134°C, molekulatdmege

3800 /g6znyomds ozmometrids méréssel meghatdrozva).
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A termék elemzési eredményei:

A C35H66N8 osszegképleti vegylilet
szdmolt N tartalma: 18,78%
"kapott N tartalma: 18,87%

klértartalma: 0,00%

LR spektrum /CCla/:

3 440 - Y/NH,szabad/; 2 950, 2860 -X;S/C-H/, Y. /C-H/;

1 560 §/N-H/; 1 480 - §/C-H/; 1 370 + 1 360 kettds -4,
/gem. CHy/; 1 310 = ¥/C-N/ cn”L.

1,, - NMR spektrum /CDC13/:

H

0,96 - egyes /9 H, terc-butil/; 1,1, 1,17 - kettds
/24 H, gem. CH3/; 1,27 - egyes /H, - az alifés
ldncbdl/; 1,46 - egyes /14 H, -CH2- gylri,
CH3-C—CH3/;

0,5 - 2,1 - tébbes / /2 H,N - H gdtolt/; 3,25 - széles siv
/4 H, - CH,- 1,3,5 triazin/;

4,75 - egyes /1 H = NH - 1,3,5-triazin/; 5,17 - széles sdv
/2 H, CH - N a gyiiriib61/ ppm.

2.példa

(I) 41taldnos képleti poli(amino-triazin)

el6dllitds, amelyhen

Q jelentése diciklohexil=-amino-csoport,

Al €s A2 jelentése ciklohexil-amino-csoport, és

x értéke 6.



200 ml-es, nyomdsdllé edénybe betdltottink 11,8 g (0,03 mél)
N,N-bisz(2,2,6,6-tetrametil-4-piperidil)-hexdn-diamint

és 6,2g, 50 tomeg%-os, kdlium-hidroxid vizes oldatot. A
nyomasdlldé edényt lezdrtuk, és er6teljes keverés mellett
0,5 dra alatt, 190°C-on szivattyuval 10,6g (0,03225 mdl)
6-diciklohexil-amino-2,4-dikldér-1,3,5-triazint vezettiink
bele. A reakcidelegyet ezen a hémérsékleten kevertiik 6
oran dt. Ezalatt az id6 alatt a reakcid edény nyomésa

1,0 MPa-rél 1,2 MPa-ra nétt. Ezutdn 0,65g, S0 tomeg%-os
kalium-hidroxid vizes oldatot és 5 ml toluoclban 0,57g
(0,0045 mdl) ciklohexil-amint toltottiink szivattyuval

az edénybe. A reakcid a fenti kérilmények kozétt 2 éra
alatt fejez8dott be. A reakcidelegyet lehiitottik, és a
terméket az 1l.példdban ismertetett eljdrdssal nyertik ki.
Igy 19,5g (99,7%), fehér, liveges, kdnnyen porithaté, szi-
lard, cim szerinti terméket kaptunk, amelynek olvadds-
pontja 170-198°C, molekulatdomege 3900 (g6znyomds ozmomet-

rids méréssel).

A termék elemzési eredményei:
A C39H70N8 0sszegképleti vegyildlet:
Szdmolt nitrogéntartalma: 17,21% N
kapottnitrogéntartalma: 17,44% N
Kldértartalma: 6,00% N
I.R. spektrum /CCla/:
3 400 - /NH, szabad/; 2 930, - ¥, /C-H/, [L/C-H/ = 2 860,
1 530 - EVN-H/; 1 470 - 57C—H/; 1 370 + 1 360 kettds~



- d /gem. CHy/; 1 310 - /C-N/ cn”l.

lH - N.M.R. spektrum /CDCl3/:

1,11, 1,16 -kettds /24 H,gem, CHB/; 1,26 -egyes /8 H,
-CH2- az alifds ldncbdl;

0,5 - 2,3 - tobbes /20 H, N-H gdtolt, -CH,- a piperidin-

gyuriubol;

3,25 ~ széles sdv /4 H, —CHZ-N-t,B,S-triazin/; 3,75 -
széles sdv /1 H, - N - HQ a ciklohexdngyirib6l

4,5 - egyes /1 H, -NH-1,3,5-triazin/; 5,2 - széles s4v

/2 H, CH=-N a piperidingyiirib6l/ ppm.

3.példa

(I) 4dltaldnos képletii poli(amino-triazin)

el6dllitds ,. amelyben

Q, A1 €s A2 jelentése ciklohexil-amino-csoport,

és x Jjelentése 6.

250 ml-es,kondenzdtorral, keverdvel és KPG dugdval fel-
szerelt hdromnyaku gdmblombikba betoltottink 15,7g /0,04 mé1/
N,N-bisz(2,2,6,6-tetrametil-4-piperidil)-hexén-diamint,

10,4g /0,042 mél/ 6-ciklohexil-amino-2,4-diklér-1,3,5-
-triazint; 30,8g, poritott natrium-hidroxidot és 60 ml
tetralint. A reakcidelegyet 12 érén &t visszafolyatés

mellett melegitettiik, és kevertiik. A képz6dstt oligomer
tovdbbreagdltatdsdhoz 0,49 /0,0045 mdl/ ciklohexil-amint

es 0,18g /0,0045 mél/ ndtrium-hidroxidot és 10 ml tetra -



lint adtunk az elegyhez, majd a fentiekben ismertetett
korilmények kozott hagytuk reagdlni 2 o6rdn dt. A lehiitott
reakcidelegyet vdkuumszirdvel lesziirtik, és a tetralint
vakuumban ledesztilldltuk. Igy 22,55g (99,12%/, barnids,
tiveges, kdnnyen porithaté, cim szerinti terméket kaptunk,
amelynek olvaddspontja 168-186DC, molekulatomege 4800

(g6znyomds ozmometrids méréssel meghatdrozva).

A termék elemzési eredményei:

A osszegképleti vegyilet

C33HeoNg
Szdmolt nitrogéntartalma: 19,69% N
Kapott nitrogéntartalma: 19,77% N

Kldrtartalma: 0,00% N

I.R. Spektrum /CCla/:
3 440 -Y/N-H,szabad/; 2 930, 2 860 - (;S/C-H/, Y./C-H/;
1 520 - § /N=H/; 1 480 - J7C-H/; 1 390- 1 370 kettds -

-FS;/gem.CH3/; 1 310 - (7C-N/ cm~ L.

'H - N.M.R. Spektrum /CDCl;/:
1,12, 1,17 - kettds /24 H, gem.CHy/; 1,26 - egyes /8 H,

-CH,- az alifds lancbdl;

2

0,5 - 2,8 - tdbbes /20 H. -NH gdtolt, -CHZ- a piperidin-
gylriib6l;

3,28 - széles sdv /4 H, -CHZ-N- 1,3,5-triazin/; 3,75 =

/
széles sdv /1 H, =N=- CH a ciklohexdngyliribdl;
\



5,2 széles sdv /2 H, CH =N a piperidingyiirib6l/ ppm.

A fentiekben ismertetett példak szerinti eljdrédssal
elédllitott, tovabbi, (I) 4ltaldnos képletid poli(amino-
-triazin)-vegyiiletek jellemz6it az 1 tdbldzatban foglaltuk

ossze:
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25.példa

Stabilizator hatdsvizsgdlat

Stabilizdlatlan HPF tipusu polipropilénhez(6mledék
folydso mutaté széma MFI,yo = 1lg /10 perc) a készitmény
tomegére szdmolva 0,1 tomeg% 2,6-di-terc-butil-4-metil-
fenolt, 0,15 tomeg% kalcium-szteardtot és 0,2 tomeg% vizs-
gdlandd stabilizdtort adtunk. A készitményeket Brabender
Plastograph kamréban, nitrogénatmoszferdban, 1900C-on,

10 percig homogenizdltuk, majd 260°C-an 0,5 mm-es fdlidkat
ontottink beldlik. Hasonld fdlidt készitettiink ugyanebbdl

a stabilizdlatlan polipropilénb6l, valamint fénystabili-
zdtort nem tartalmazd polipropilénb6l. Az ebben és az egyéb
példdkban bemutatott kisérletekben /24-28.példa/ fénysta-
bilizdtorként a 93 639 szamu, eurdpai szabadalmi eljdrdsban
ismertetett, kereskedelemben forgalmazott, 0,4 tomeg%
kldértartalmu poli[[6-terc-0ktil-amino-l,3,5-triazin-2,4-
~dii1)-B-(2,2,6,6-tetrametil-4-piperidil)-imino- (4 -

_ -LZ,Z,6,6-tetrameti1-4-piperidi1] - imino-hexametilént
alkalmaztuk Osszehasonlitds céljdra. A mintdk termooxidéd-
cidés stabilitdsdt levegOvel dtdramoltatott kemencében vizs-
gdltuk 110°C-on.

A kapott eredményeket a 2.tdbldzatban foglaljuk Ossze.



- 18 -
2.t4dblédzat
Vizsgdalt stabilizdtor Termooxidativ stabilizdlés
/éra/
Az egyedi stabilizdlatlan 40
polipropilén
polipropilén fénystabili- 120
zdtor nélkil,
Az 1 példa szerinti fénysta- 1 600
bilizdtorral
4 " 1 800
6 " 1 900
7 " 2 050
8 " 2 140
9 " 1 970
10 " 1 700
12 " 2 200
13 " 2 750
A 93 639 sz., eurépai szabadalmi 1 600

leirds szerinti fénystabilizdtorral

27.példa

Stabilizdtor hatdsvizsgdlat

Stabilizdlatlan HPF tipusu polipropilénhez (6mledék
folydsi mutatd szam MFI230 = 9,2g /10 perc) hozzdadtuk

a vizsgdlandd stabilizdtort, majd kettds eXtruderben,



230°C-on, 35 mm 4tméréji granuldtumot

d4llitunk eld belole.

Az igy kapott készitményb6l "Plasticizer" berendezésben,

250°C-on, SO/um-es f6l1idt extruddlunk. A fdlia 0,1 tomeg%

2,6-di-terc-butil-4-metil-fenolt, 0,05-2 tomeg% fénysta-

bilizdtort és 0,15 tomeg% kalcium-szteardtot tartalmazott.

A f6lidk fotooxiddcids stabilitdsdt Xenotest 450 berende-

zésben vald oregitéssel és a karbonilcsoportok ndvekedé-

sének infravéros mérésével /A ACU/ hatdroztuk meg. A

vizsgdlatot a AACU=‘D’3 érték elérésekor fejeztilk be. A

kapott eredményeket a 4.tdbldzatban foglaljuk Ossze.

Vizsgdlt stabilizdtor

Polipropilén fénystabili-

zdtor nélkil

Az 1.példa szerinti fénystabilizdtorral

13, "
13. "
13. "
13. "

13. "

4.tabldzat
Fotooxiddciés stabilitas
_________________________________ fﬁﬂigi____ffrpjlfbjifPra/
- 600
0,20 4 000
0,05 1 050
0,10 2 100
0,10 3 300
0,50 6 700
1,00 10 400

13' "

A 93 639 szamu,

eurdpai szabadalmi

leirds szerinti fénystabilizdtorral 0,20 2 900



28.példa

Stabilizdtor hatdsvizsgdlat

Stabilizdlatlan HPF tipusu polipropilén porbdél(omledék
folydsi mutatd szdm: MFI230 = 9,2 g /10 perc) a 25.példa
szerinti készitményt dllitottuk eiﬁ, granuldltuk, majd
laboratdriumi extruderben,270—3200C-on 32 mm dtmérdjli sz4alld
extruddltuk. Az igy kapott szdlas anyag 0,1 tdmeg% 2,6-
-di-terc-butil-4-metil-fenolt, 0,2 tomeg% fénystabilizdtort
és 0,15 tomeg% kalcium-szteardtot tartalmazott. A szdlakat
Xenotest 450 berendezésben besugdroztuk, és meghatdroz-
tuk a szildrdsdg csokkenését. Az értékelés kritériuma az
a besugdrz4dsi idé /6ra/, amennyi alatt az eredeti szdl-
er6sség 50%-kal csokken. A kapott eredményt az 5. tdbldzat-

ban foglaljuk dssze.

5.tdbldzat
Vizsgdlt stabilizator Fotooxiddcids stabilitds /dra/
Xenotest 450
Az 1.példa szerinti fénystabilizdtorral 1 200
A 13.példa szerinti fénystabilizdtorral 1 050

A 93 693 szému)eurépai szabadalmi leirds

szerinti fénystabilizatorral 900




29.példa

Stabilizdtor hatdsvizsgdlat

Stabilizdlatlan MPD tipusu polipropilén port (dmledék
folydsi mutatd szdm: MFI230 = 2,4g /10 perc) osszekevertiik
0,1 tomeg% 2,6-di-terc-butil-4-metil-fencllal, 0,2 tdmeg%
fénystabilizdtorral, 0,1 t6meg% kalcium-szteardttal és
0,05 tomeg% 2,5-dimetil-2,5-di-terc-butil-peroxi-hexdnnal
/degraddlé szer/, és az igy kapott keverékbdl a 27.példa
szerinti eljdrdssal granuldtumot &llitottunk eld. A granu-
ldtum egy részét laboratériumi extruderen 220°C-on 50 sum
vastag f6lidvd, mds részét 240-250°C-on 32 mm atmérdji
szdl11d extruddltuk. A fdélidkat és szdlakat Xenotest 450
berendezésben besugdroztuk, és meghatdroztuk az élettarta-

mukat. A kapott eredményeket a 6.tdbldzatban foglal juk

dssze.
6.tdbldzat
Vizsgdlandé stabilizdtor Extruddlt fdlia Szal
AACU = 0,2 /éra/ az eredeti szildrdsag
50%-a /dra/
3.példa szerinti stabilizdtorral 4 100 1 200
13.példa szerinti stabilizdtorral 4 200 1 250
14.példa szerinti stabilizdtorral 4 000 1 150
A 93 €93 szamu,eurdépai szabadalmi 4 000 1 000

]
leiras szerinti stabilizdtorral




30.példa

Stabilizdtor hatdsvizsgdlat

Stabilizalatlan, kissiirliiségi polietilént(omledék folydsi
mutatd szdm: MFI = 2 g /10 perc) Brabender Plastgraph
berendezésben 10 perc alatt, 160°C-0n, nitrogénatmoszfé-
rdban osszekevertiink 0,05-0,5 tomeg% vizsgdlandd stabili-
zdtorral és 0,1 tomeg% kalcium=-szteardttal. Az igy kapott
keverékbol 0,5 mm vastag félidt d1litottunk el6. A stabili-
zdlatlan polietilénbdl ugyanilyem fdélidt d41litottunk eld.

A fdlidkat Xenotest 450 berendezésben besugdroztuk. Az
élettartamuk kritériumaként azt az iddt vettiik alapul
/éréban/, amely alatt a karbonilcsoport abszorpcid ndvekedéc
0,5 érték lett. A kapott eredményeket a 7.tdbldzatban fog-

laltuk Ossze.

7.tdblazat
Vizsgdlandd stabilizdtor tomeg% Xenotest 450
AACO = 0,5 /éra/

Stabilizalatlan polietilén - 1 700
Az 1 példa szerinti stabilizdtorral @,20 4 600
3. " 0,20 3 500
11. " 0,20 3 300
12. " 0,20 3 450
13. " 0,05 1 800
13. " 0,10 2 300
13. " 0,20 4 000
13. " g,50 6 000
A 93 693 szamy, europai szabadalmi 0,20 3 350

leirds szerinti stabilizatorral




31.példa

Stabilizdator hatdsvizsgdlat

Stabilizdlatlan, kissiiriiségi polietilént(Gmledék folya-
si mutaté szdam: MFI 190 ° 2g /10 perc) planetdris keverd
berendezésben Osszekevertiink 0,2 tomeg%, vizsgdlandd sta-
bilizdtorral és 0,1 tomeg% kalcium=-szteardtttal. Az igy
kapott keveréket csigds Brabender Pla stograph berendezés-
ben, 160, 170, 180, 175°C hémérsékleten, percenként 50
fordulatszdmmal granuldtumma extruddltunk, majd a granuld-
tumbdl ugyanezzel a berendezéssel 200, 210, 220, 215°C-on
percenként 40 fordulatszdmmal f6l1idt fujtunk. Ezutdn meg-
hatdroztuk élettartamukat, amelynek kritériumaként azt
az id6t vettiik alapul /drdban/, amely alatt a karbonil-
csoport abszorpcid novekedés 1,0 érték lett. A kapott

eredményeket a 8.tdbldzatban foglaljuk dssze.

B8.tdbldzat
Vizsgdlandd stabilizétor Xenotest 450
AACU = 1,0 /éra/
2-hidroxi-4-oktiloxi-benzofenon 3 600
A 9. példa szerinti stabilizdtorral 4 700
3. " 5 900
18. " 5 300

22. " 5 100
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32.példa

Stabilizdtor hatdsvizsgdlat

Stabilizdlatlan, nagysiriségi polietilént (6mledék
folydsi mutaté szdém: MFIl90 = 6 g /10 perc) Brabender
Plastograph kamréban, 17SOC—on, 10 perc alatt, nitrogén-
atmoszférdban dsszekevertiink 0,05 tomeg% 2,6-di-terc-butil-
-4-metil-fenollal, 0,05 tdmeg% vizsgdlandd stabilizdtorral
e€s 0,1 tomeg% kalcium-szteardttal. Az igy kapott készit-
ménybol 200°C-on 0,1 mm vastag fdlidt ontottiink. A félis-
kat Xenotest 450 berendezésben addig sugdroztuk /éra/,
amig a karbonilcsoport abszorpcid névekedés 0,1 érték lett.

A kapott eredményeket a 9. tdbléazatban foglaljuk Gssze.

9.tédbldzat
Vizsgdlandd stabilizator tomeg% Xenotest 450
AACU = 0,1 /déra/

Egyedi stabilizdlatlan polietilén =~ 800
Polietilén fénystabilizdtor nélkiil - 1 100
Az lpélda szerinti stabilizdtorral 0,20 S 300

11 " 0,05 1 800

11 " 0,20 4 900

11. " 0,80 6 800

11, " 2,00 10 000

12. " 0,20 4 850

13 " 0,20 4 700

13, " 1,00 7 600

19. " 0,20 4 600

20. " ‘ 0,20 4 400

21. " 0,20 4 500




33.példa

Stabilizdator hatdsvizsgdlat

Stabilizdlatlan, nagysliriiségi polietilént(dmledék
folydsi mutatd szdm: MFI190 = 0,14 g /10 perc) Brabender
Plastograph kamrdban, 19UOC-on, nitrogénatmoszférdban,

"10 perc alatt osszekevertik 0,2-0,5 tomeg% vizsgdlandd
stabilizdtorral és 0,1 tomeg% kalcium-szteardttal. Az igy
kapott készitménybdl 220°C-on 0,1 mm vastag f¢6liat ontottink.
A félidkat levegbvel dtdramoltatott kemencében, majd
Xenotest 450 berendezésben besugdrozdsnak vetettik ald,

és megmértik élettartamukat. Az élettartam kritériumakeént

azt az iddét /d6rdban/ vettik alapul, amely alatt a karbonil-
csoport abszorpcid novekedés a levegbvel dtdramoltatott
kemencében végzett vizsgdlatndl 0,1 érték, a Xenotest 450
berendezésben végzett vizsgdlatndl 0,3 érték lett. A kapott

eredményeket a 10.tdbldzatban foglaljuk Ossze.

10.tédbldzat
Vizsgdlanddé stabilizdtor tomeg% Le;gggg_gﬁmencében Xenotest 450
AACU = 0,1 /déra/ AACD= 0,3 /déra/

Polietilén stabilizdtor - 150 800
nélkil
A 2.példa szerinti stabili- 0,2 1 000 4 700

. zatorral 0,2 1 500 5 000

13. " 0,2 3 000 5 200

13, " 0,5 >S5 000 -8 000

19. " 0,2 4 700 5 600

20. " 0,3 5 200 -6 100
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34.példa

Stabilizdtor hatdsvizsgdlat

Stabilizdlatlan, linedris kissiirliségli polietilént
(6mledék folydsi mutatd szdm: MFI190 = 1,4 g /10 perc )
dsszekevertik a vizsgdlandd stabilizdtorokkal, és az igy
kapott készitménybdl "Werner Pfleiderer ZSK 30" beren-
dezéssel 165, 175, 185, 1800C-on, percenként 200 fordulat-
szdmmal granuldtumot extruddltunk. A granuldtumot
"Buzuluk" berendezésben 165-180°C-0n, percenként 100
fordulatszdmmal 0,1 mm vastag, 32 mm dtméroji folidva
dolgoztuk fel. A fdlidkat annyi ideig sugdroztuk Xenotest
450 berendezésben, amely alatt a karbonilcsoport abszorp-
cié novekedés 1,0 érték lett. A kapott eredményeket a 11.

tdbldzatban foglaljuk Ossze.

11.tdbldzat
Vizsgdlandd stabilizator . tomeg% Xenotest 450,
AA.. /6ra/
co
Politilén stabilizator nelkil - 1 500
A 13.példa szerinti stabilizdtorral 0,05 2 000
13. " 0,25 5 700
13. " 1,00 >8 000
1. " 0,20 5 300

18, " 0,20 4 900




35.példa

Stabilizator hatdsvizsgdlat

Stabilizdlatlan etilén--vinil-acetdt kopolimert
/5 tomeg% vinil-acetédt/ (omledék folydsi mutatd szam:
MFI190 = 2 g / 10perc) Osszekevertilk a vizsgdlandé stabili-
zdtorokkal, és a készitményt "Werner-Pfleiderer" berendezés-
ben 175-195°C-0n, percenkeént 100 fordulatszdmmal granuld-
tummd extruddltuk. A granuldtumot "Buzuluk" berendezés-
ben dolgoztuk fel. A f6lidk fotostabilizdsdt Xenotest 1200
berendezésben, valamint az id&jdrdsnak kitett kdrnyezet-
ben valé besugdrzdssal hatdroztuk meg. Az értékelés krité-
riuma az az iddé volt, amely alatt a fdlia torésnél mért
nyuldsa a besugdrzds hatdsdra az eredeti érték 50%-dra

cstkkent (tSD). Az eredményeket a 12.tdbldzatban foglaljuk

ossze.
12.tdbldzat
Vizsgdlandd stabilizdator tomeg% Xenotest 1200 Kiils6 besugdrzds
tSd /éra/ tSO /hénap/
EVA-kopolimer stabilizdtor - 760 2,5
nélkiil
A 13.példa szerinti stabili- 0,1 1 100 6
zatorral

13. " 0?2 1 300 8

13. " 0,3 1 600 9,5
Poli /N-béta-hidroxi-etil- 0,2 860 4

2,2,6,6=tetrametil-4-hidroxi-
piperidil~szukcinat

-
-—-———------—-—-—-—-————-—-—_——---—-—_----—-—--—-—---—--



36.példa

Stabilizdtor hatdsvizsgdlat

Polisztirolbdl (omledék folydsi mutatd szém: MFI200=
= 16,5 g/10 perc) 5 tomeg%-os, kloroformos oldatot készi=-
tettink, és ehhez 0,5 tomeg%, vizsgdlandd stabilizdtort
adtunk, €s az anyagokat Osszekevertiik, majd Petri csészébe
ontottik. A Petri csészékbdl a kloroformot elpdrologtat-
tuk, és az igy kapott 0,05 mm-es fdlidkat Xenotest 450
berendezésben addig sugdroztuk, amig elbomlottak. A mintdk
elbomldsdhoz sziikséges id6t a 13.tdblédzatban foglaltuk

ossze /t(déra)/.

13.tdbldzat

Vizsgdlandd stabilizdtor tomeg% Xenotest 450
t /éra/
Polisztirol stabilizétor - 500
nélkul
A 3. példa szerinti stabi- 0,5 1 200
lizatorral
17. ! 0,5 1 400
18. " 0,5 1 500
2L " 0,5 1 550
22 " 0,5 1 480



37.peélda

Stabilizator hatdsvizsgdlat

ABS kopolimert (omledék folydsi mutatd szam: MF1220=
= 1 812 g/10 perc) dsszekevertitk 0,5 tomeg% vizsgdlandd
stabilizdtorral. A készitményb6l el6dllitott, 0,1 mm vastag
fél1idt Pyrex szirdvel elldtott 400 W-os higanygb6z ldmpdval

sugdroztuk. Az A 1745/A 1940 infravords spektroszkdpids

indukcidés periddusokat (‘T(éra)/ a 14.tabldzatban foglaljuk

ossze.
14.tdbldzat

Vizsgdlandé stabilizdtor T /éra/
ABS kopolimer stabilizdtor nélkiil 30
A 12.példa szerinti stabilizédtorral 80
A 13.példa szerinti stabiliz&torral 100
2-/2-hidroxi~S-metil-fenil-/benzotriazollal 60
38.példa

Stabilizdtor hatdsvizsgdlat

Stabilizdlatlan polikarbondthoz (omledék folydsi mu-
taté szam: MFI;g, = 8,6 g/10 perc) 0,1 tdmeg% di-terc-butil=-

-4-hidroxi-fenil-oktodecil-propriondtot, 0,1 tomeg %



trisz(2,4-di-terc-butil-fenil)-foszfitot és 0,3 tomeg%
féenystabilizdtort adtunk. A készitményt "Werner Pfleiderer"
berendezéssel 248, 275, 258, 225, ZSéoC-on, percenként

187 fordulatszdmmal granuldtummd extruddltuk, és ebbdl

0,5 mm vastag f61idt ontottink. A sdrguldsi tényezot

/YF/ a kOvetkezd egyenlettel szamoltuk ki:

AT - AT
(420) (680),
;

YF =

00,

560

ahol

A'T: a Xenotest 450 berendezéshen valg besugdrzias
hatdsdra bektvetkezd transzmisszid /%/ csokkenés
a megadott hulldmhosszon; és

Tg¢p: @ nem besugdrzott minta transzmisszidja /%/-ban.

A kapott eredményeket a 15.tdbldzatban foglaljuk

ossze.

15.tdbldzat

Vizsgdlandd stabilizdtor A YF érték a Xenotest 450-be valg
besugdrzds utdn

5 000 dra utdn 9 000 dra utan
2-/2-hidroxi-5-metil-fenil/~ 2,5 5,2
-benztriazollal '
Az 1. peélda szerinti stabilizdtorral 2,4 5,3
A 13. példa szerinti stabilizdtorral 2,2 5,0

Polikarbondt stabilizdtor nélkil 5,2 11,0




SZABADALMI IGENYPONT

Eljdrds (I) dltaldnos képletii, uj poli(amino-triazin)-
-vegylletek elddllitdsdra - a képletben

1 2

Q, A~ és A" jelentése egymastdl fliggetlenil olyan

1 R2 csopart, amelyben az

- NR
Rl jelentése 1-18 szénatomos alkilcsoport,
ciklohexilcsoport vagy 2,2,6,6~tetrametil-
-4-piperidil-csoport; és az
R® jelentése hidrogénatom, 1-12 szénatomos
alkilcsoport vagy ciklohexilcsoport; és
a 0 jelentése lehet_l-piperidil - vagy l-pirrolidinilcsoport
is;
X értéke 2-12 egész szém; és
n értéke 2-20 egész szdm - azzal Jellemezve,
hogy olyan, (II) dltaldnos képleti N,N'-bisz(2,2,6,6-tetra-
-metil-4-piperidil)-alkdn-diamint, amelyben az x értéke
azonos a fentiekben meghatdrozottakkal, 1-10 mél% felesleg-
ben alkalmazott, olyan (III) 4ltaldnos képletii helyettesi-
tett 2,4-diklé6r-1,3,5-tri zin-vegyilettel reagdltatunk,
amelyben Q jelentése azonos a fentiekben meghatdrozottakkal;
‘@ reagdltatdst 140—2200C-Qn, valamilyen szénhidrogén oldé-
szerben, alkdlifém-hidroxid vizes oldat vagy alkdlifém-
-hidroxid por jelenlétében, atmoszférikus nyomason, 1-12
oran 4t végezzik, majd az igy kapott olyan (I) dl1taldnos

kepleti oligomert, amelyben Q Jelentése és x, valamint



n értéke azonos a fentiekben

32 =

meghatdrozottakkal, a fen-

tiekben ismertetett korilmények kozott olyan, (IV) 41~

taldnos képleti aminvegyilettel reagdltatjuk, amelyben

1

Rl ¢s RZ

— 1 oL ozl raj(»’

jelentése azonos a fentiekben meghatdrozottakkal.

A meghatalmazott:




KOZZETETELI
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