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Vynédlez sa tyke substituovenych polyaminotriszinov na béze piperidylovych derivé-
tov triazinovych kopolymérov, vyusitalnych ako svetelné stabilizétory.

Stéricky tienené sminy sa v silasnosti povauju za najudinnejiie svotelné otabi-~
lizétory pulymérov. B0 to rdzne derivéty najml 2,2,6,6=tetrametylpiperidinu, ktoré in=-
hibujd s vysokou t&innosfou degradainé reakcie polymérov prebiehajuce s kyslikom a slnet-
aym Ziarenim. Nevyhodou evetolnych stabilizdtorov na bédze nizkomolokulovych derivétov gté-
ricky tienenych aminov je ich prchavogf a extrahovatelnosf z uZitkovych polymérov. Po-
uzitim oligomérnych stabilizétorov sa eliminujd straty tychto latok prchavostou a jo vy~
hodné, ked sa zniZi ich extrahovatelnosf z UZitkovych polymérov najn¥ z polyolefinov.

K jednej z najnovdich skupin svetelnych stabilizétorov patria polyaminotriaziny. Pipe-
ridylderivéty triazinovych polymérov su gvetelné stabilizétory vyvijané napre pre apli-
kécie do polypropylénovych vléken i daldich vyrobkov z polyolefinov a inych polymérove
Polyaminotriaziny so stabilizujucim GZinkom je moZno pripravif bud predpolymerizéciou
kyanurchloridu s prisludnym N,N'-bie-(z,z.5.B-tetranety1-4-piperidyl)alkéndiaminou a
naslednou substiticiou chléru v polohe 6 s-triazinu, elebo priamo oligomerizéciou derivé-
tu piperidylalkéndiaminu s derivatom G-substituovandho 2,4=dichlér-1,3,5-triazinu, po-
uzitim beztlakovych a tlakovych postupov (DE 2 636 144, 3 113 455, 3 117 694, US 4 086204,
4 331 586, EP 24 338, 45 721, 93 693). Pri beztlakovych postupoch aj pri dlhodobej reak-
cii st vyfaZky niZiie v porovneni s tlakovym postupom. Nevyhodou tychto postupov najmd
beztlakovych je tvorba nerozpustnych ‘podislov, ktoré si priZinou vyznamnsého zniZenia
vyfazkov. Vy$3i obsah nezreagovaného chléru v oligomérnom stabilizitore moze epdsobif
problémy pri spracovani stabilizovanych polymérnych systémov pri vyddich teplotdch a pri
ich pouZiti, Oalej je Ziaduce zlep8if kompatibilitu tychto stabilizétorov s uZitkovymi
polymérmi,

Uvedené nedostatky odstraifuji doteraz z literatiry neznéme substituovené polyami-
notriaziny podla vynélezu vieobecného vzorce I

g3 rad
! . L

—(Cﬁz)sﬂ‘f ;— Y

. - (I) ?

v ktorom R1 a Rzg ktoré mozu by€ rovnaké alebo rozdielne, znamenaju vodik alebo skupinu

vieobecndho vzorca II

ci, CH
R/
RO—¥ (I1),

o O ]
53 3 t

kde Rs znamend vodik alsbo netylakdpinu.
R® znamend vodik alebo skupinu vdeobecného vzorca III
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(III)’

kde Rs mé uZ uvedeny vyznanm,

R4 znamend skupinu vdeobscnédho vzorca III,

Zl a 22. ktoréd mdZu byt rovnaké alsbo rozdielne, znamenaju 242,6,6-tetrametyl-4-pipe-
ridylaminoskupinu, N-(2.2,6.s-tetraletyl-4—p1poridy1)cl_4a1kylaninoskup1nu. morfolino-
skupinu, Cy.1g2lkylamino skupinu, di(cl_4alky1)aninoakupinu. cyklohexylaminoskupinu,
dicyklohexylaminoskupinu alebo N(cl_4a1kyl)cyklohexylaninoakupinu. X znamené chlér,
G118 alkylaminoskupinu, 2,246,6-tetrametyl=-4-piperidylaminoskupinu, cyklohexylamino=
skupinu, morfolinoskupinu, skupinu v3eobecndho vzorca IV alebo skupinu v8eobecného vzor-
ca V

R‘ R2 R3 1‘14
! ] . ! Y,
HY - (CHy)¢ = W = (v, HY - (CHp)g =¥ = (W),
kde RI; Rz. R3 a R4 majl uZ uvedeny vyznam,

~Y znamend vodik, skupinu v3eobecného vzorca VI alebo VI A

. ’
x-lf/ \r x-( RN
A i WA (v 4,
f NZ
Z .

kde X, Z; [ Z2 maji uZ uvedeny vyznam,

M je celd Eislo od 1 do'lo.‘g jo celé &islo od 1 do 8 a p je &1slo od 1 do 5, priZom

priemernéd Eiselnd molekulovéd hmotnost je od 1500 do 12 000, .
SuZasne sa zistil spdsob pripravy substituovanych polyaminotriazinov v3eobecného

vzorca I, ktorého podstata spoZivé v tom, Ze dichlértriazin vieobecného vzorca VII a/ale-
bo VIXI A

N

- X\-c1 cL N\[‘Cl

II!/ \1 tm, —ﬂ/ ¥ (VIL &,

NF \F
AN ' éa .

kde Z1 a 2% najl uZ uvedeny vyznam, obsahujici pripadne maxe 6 % hmot. kyanurchloridu

ako sprievodnej zloiky, sa v inertnom organickom rozpudtadle, za pritomnosti anorganicke}
bazy polykondenzuje s postupne pridévanymi diaminmi vSeobecného vzorca VIII a IX
! J ] t
HY - (CH2)6 - JH (VIII), HN - (CHZ)G - EE. (Ix)’



3 Cs 273098 Bl

kde Rl. R?; R3 a R4'uajé uz uvedeny vyznam, pri teplote 70 az 210 °C za pripadného pri-

davku aminozlufeniny vybratej zo skupiny zahriujice] G g alkylamin, 2,2,6,6-tetramstyl-
-4-gminopiperidin, cyklohexylamin a morfolin. Uvedeny vieobecny spdsob pripravy je moZno
modifikovat nasledujucimi variantemi:

Variant As Dichlértriazin vBeobecného vzorcs VII a/alebo VII A obsahujdci maxe
5 % hmote kyanurchloridu sa polykondenzuje s postupne priddvanymi diaminmi vSeobecného
vzorca VIII a IX v inertnom organickom rozpiifadle za pritomnosti ekvivalentného mnoZstva
anorganickej bézy, alebo jej prebytku 1 aZ 5 % molérnych vzhIladom na obsah chléru v de-
rivitoch dichlértriazinu a kyanurchloridu sko sprievodne] zlozky, pri teplote 80 aZz 205 °c
po&as 4 a% 20 h. Molovy pomer disainu VIII k dieminu IX je 0,95:0,05 e% 0,15:0,85, sumér-
ne mnoZstvo dichlértriazinu VII a/alebo VII A je v prebytku 1 aZ 25 % molérnych vo&i su-
nérnemy mélovemu mnoZstvu diaminov VIII a IX. Nezreagovany chlér v triazinovych jednot-
kdch kopolyméru sa eliminuje na hodnotu po 0,1 % hmot, pridavkom aminozluleniny v mnoZstve
5 aZ 35 % moldrnych vzhIladom na pouZité derivdty dichlértriazinu pri teplote 140 az
210 °C poZas 2 aZ 8 he

Variant B: V prvej féze sa dichlértriazin VII obsahujuci max. 5 % hmot. kyanur-
chloridu polykondenzuje s diaminom VIII vo vzédjomnom mélovem pomere 1:1,1 8%z 2, v inert-
nom organickom rozptdfadle, za pritomnosti ekvivalentného mnoZstva anorganickej bézy
vzhladom na obssh chléru v dichldrtriazine VII a kyanurchloride pri teplote 120 az 200 °c.
V druhej féze sa pridéd dichlértriezin VII alebo VII A, potom se pridé naraz aslebo postup-
ne diamin IX a ekvimoldrne mnoZstvo ahorganickej bézy alebo jej prebytku 1 a%Z 5 % molér-
nych vo&i dichlértriezinu pridaného v druhej féze a polykondenzécia sa dokon&i pri teplo=-
te v rozmedzi 150 aZ 210 9¢. Celkové mnoZstvo diaminov VIII a IX je v prebytku 1 aZ
25 % moldrnych vo&i sumérnemu pouZitému mnoZstvu dichlértriazinov vzorca VII alsbo VII A
+ VII. Zistilo sa, Ze je vyhodné, ak sa sko inertné rozpiifadlo pouZije toluén alebo xy-
1én a ako anorganické b&za hydroxid sodny alebo draselny.

Variant C: Dichlértriazin VII a) alebo VII A obsshujéci maxe. 5 % hmot. kyanurchlo=-
ridu ea polykondenzuje postupne so zloZkaai systému tvoreného diaminom VIII, diaminom IX,
ktoré st v mélovom pomere 0,9:0,1 a% 0,15:0,85 a aminozladeninou o koncentrécii L aZ
20 % molérnych vodi sumdrnemej koncentrécil diaminov v inertnom organickom rozpudtadle,
za pritomnosti ekvivalentného mnoZstva anorganickej bézy vzhladom na obsah chldéru v de=-
rivétoch dichlértriazinu a kyenurchlorids, pri teplote 120 ¢ a2 210 % po&as 4 a% 15 h.
Sumédrne mnoZstvo diaminov VIII a IX a aminozliZeniny je v 1 aZ 25 mol %-nom prebytku
voii sumdrnemu mnoZstvu dichlértriazinu VII a)elebo VII A, Zistilo sa tieZ, %6 je moZno
pouzit prebytok 1 aZ 5 % moldrnych anorganickej bézy vzhladom na obsah chldru v pouZi-
tych derivdtoch dichlértriazinu.

Pri priprave polyaminotriazinov podla tohto vynélezu sa zistilo, Ze gko inertné
organické rozpudfadléd si vhodné aromatické uhlovodiky a ako akceptory chlorovediks anor-
ganické bézy ako st hydroxidy alkalickych kovov najn¥ hydroxid sodny alebo hydroxid
draselny. Po ukonZeni reakcie sa filtréciou separuje chlorid sodny alebo chlorid drasel-
ny vyhodne po azeotropickom oddestilovani vody. Odparenim rozpusfadla sa ziska findlny
produkt, z ktorého je moZno odstrénif nizkomulekulové létky extrakciou napr. acetdnom,
obsahujlcor malé mnoZstvo vody a potom aceténom ze pripadného chladenia. '

Dichldrtriaziny VII a VII A sa syntetizuju vyuZitim reakcie primarnych alebo se-
kundaranych asminov s kyanurchloridom v ekvimélovom pomere, v pritomnosti anorganickej bé=
zye Ako derivéty aminov sa vyuZili napr.: dietylamin, n-propylamin, izopropylamin,
diizopropylemin, n-butylamin, di-n=-butylamin, diizobutylamin, terc.butylamin, 2-amino-
=2,444=trinetylpentén, n-oktylamin, n-dodecylamin, n-oktadecylamin, morfolin, cyklo-
hexylamin, dicyklohexylamin, N-metylaminocyklohexén, N-styleminocyklohexédn, N-izopro-
pylaainocyklohexén, 2,2,6,6-tetrametyl=4-aninopiperidin, 2,2,6,6-tetrametyl=4=(n=-bu-
tylamino)=-piperidin, l-metyl-2-(2,2,6,6-tetrametyl-4-piperiddyl)etylerin (doteraz ne-



F

Cs 273098 Bl 4

pouzity derivét). Substituované dichloridy s-triazinu sa mé%u poufif ked obsahujir ako
nefistotu kyanurchlorid a to max. 5 % hmot. Pri &isteni derivétov dichlértriazinu des-
tildciou je potrebné zvladnuf potiaZe zandSania zarisdenia kyanurchloridom (tets 145 °c).
Diaminy VIII alebo IX sa pripravia vyufitim postupu reduk&nej alkylécie 2,2,6,6~
-tetrametyl-4-oxopiperidinu, alebo 2,2,6,6-tetranetyl-4-piperidylidénaceténu, za pouZitia
hexametyléndiaminu & vodiku v pritomnosti kovového katalyz&tora ako je platina alebo
palédiume Pri pouiti prislu3dnédho derivétu priperidinu a hexametyléndiaminu v mdlovom po-
mere L:1 sa pripravi poZadovany l-amino-6-(2,2,6,6-tetrametyl-4-piparidylanino)hexan,
alebo dosial nevyuzity l-anino-e-[l-matyl-z-(z.z.6.6-tatranetyl-4-p1per1dyl)etylaminq}ha-
xén a pri mélovom pomere 2:1 sa ziskasji disubstituovand derivdty hexametyléndiaminu, kto-
ré reprezentuje poZadovany 1,6-bis-(2,2,6,6~tetrametyl-4=piperidylamino)hexdn a dogial
nevyuzity l,s-bis-[1-mety1-2-(2.2;6.6-tetranetyl—4-piparidy1)etylaminq]hexén.
Substituované polytriaziny podla vyndlezu maju vybornt stabiliza&nu udinnost, sq
bez problémov spracovatelné s termoplastickymi polymérmi ako su polyolefiny, kopolyméry
a homopolyméry styrénu, polyétery, polyuretany, polyestery, kopolyméry butadiénu, vinyle
acetdtu a akrylonitrilu. Vykazuju dobri kompatibilitu s polymérnou matricou, nie su pr-
chavé, pritom sa vyznalujli dobrou termickou stabilitou, nizkou migrédciou a extrahova-
telnosfou z d%itkovych polymérov. Vyhodné je .ich pouZitie do polyetylénu a polypropylénu,
najm8 vo forme filmov a vldken. Pre stabilizédciu sG vhodné zmesi obsahujtice 0,05 g%z 3 %
hmots tychto stabilizétorov, vyhodne v rozmedz{ O41 a% 0,7 % hmote a to i v polymérnych
systémoch obsahujﬂcich antioxidanty fenolického, fosfitového a iného typu, svetelné gta-
bilizdtory 2-hydroxybenzofendnového, benztriazolového a iného typu, retardédry horenia,
pigmenty, farbivé a rdzne plastifikdtory, plniva a pod. Antioxidenty ‘s zo skupiny stéric-
Ky tienenych fenolov zahrdujucej 2,6-di-terc, butyle4-metylfenol, 4,4~-butylidén-bis-
{2,6~di-terc.butylfenol), 4,4'-tio-bia-(2-terc.buty1-5-mety1fanol)f fenolické derivéty
iiriazinovych zliZenin, estery kyss tiodipropionovej. Zo skupiny fosfitov s¢ to dialkyl

. pentaerytrityl difosfity, trinonylfosfit, trifenylfosfit a ich kombindcie. Zo skupiny

svetelnych stabilizétorov s to 2-hydroxy=-4~alkyloxybenzofendny, 2=(2°~hydroxy=5"~ me=-
tylfenyl)benztriazol, oktylfenylsalicylat, nikel-ditiokarbamét, nikelnatéd soli 4-hydro=-
xy=-3,5-diterc.butylbenzylfosfdénovej kyseliny, Oligomérne kopolyméry podla vzorca I md-
Zu byt pridévané v préikovitej alebo granulovanej forme pri miesani, tepelnom spraco=-
vani a tvarovani polymérov alebo pri priprave predstabilizovanych polymérnych koncentrs-
tov s pigmentami alebo pri priprave disperznych latexovych systémove.

Uvedené priklady ilustruju, ale neobmedzuju predmet vynédlezu.
Priklad 1

V tomto priklade je uvedeny postup pripravy kopolyméru s opakujicimi sa jednotka-
mi podla v3eobecného vzorca I, kde R® a R? su 2,2,6,6-tetrametyl=-4-piperidylskupiny, R3
a R%u l-metyl-2-(2;2,Gas-tetranetyl-4-p1paridy1)etylakupinyf Y = vodik, Z" = z? »
cyklohexylaminoskupina, X je skupina vieobecného vzorca V, m=3, n=l, priemernd hodnota
p=1,82 podla dosshovaného stupfa konverzie a pouzitého prebytku diaminozliZeniny, priZonm
kopolymér sa pripravi podIa tohto postupu:

Do roztoku 2,96 g (0,0075 mol) l.G—bis-(Z,z.6.5-tetranoty1-4-piparidylamino)ha-
xénu v 10 ml xylénu sa za miedanis pridé 0,4 g prédkovitého NaOH a 1,24 g (0,005 wol)

.Eerstvo predestilovaného 2,4-dichlér-6-cyklohexylamino=1,3,5-triazinu v roztoku 5 ml

xylénu, Behom 1 h sa reak&nd zmes vyhreje na teplotu sptného toku rozpudfadla a pri tej~
to teplote ze mierneho prietoku dusika sa reakdné zmes za mieania zahrieva po dobu 6 h,
Do reak&nej zmesi sa po ochladeni na 70 °¢ pridé 1,23 g 2,4-dichlér-6=cyklohexylamino~
1,3,5-triazinu obsahujﬂcgho 2,5 % hmote kyanurchloridu ako ne€istoty v roztoku 5 ml xylé-
nu & 1,3 g 35 %=ného vodndho roztoku NaOH a pri teplote 70 °c sa pokratuje v reakcii po
dobu 2 h, Potom sa pridé 1,44 g (0,003 mol) 1.6~bia[l-netyl-z-(2&2;6;6-tetranetyl-4-p1-
peridyl)atylauinq]hexénu v roztoku 5 ml xylénu a reakiné zmes sa v tlakovom reaktore
zahrieva 5 h v inertnej atmosfére za mieSania pri teplote 195 °C & po daldom pridavku
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0,1 g (0,0002 mol) tohto disminu sa po 2 h reakcie pri teplote 185 °¢ ukoné&i.

Po oddestilovani azsotropickej zmesi xylén-voda sa pri teplote 70 °¢c odfiltruje
chlorid sodny, prifom zachyteny tuhy podiel na filtri sa vyhodne extrahuje hordcim chlo-
roformom, &im sa zniZia straty produktu. Po odpareni rozpudfadiel sa ziska naZltly pro-
dukt vo vyfazku 6,1 g (98 % teor.) s priemernou &fselnou molekulovou hmotnosfou Hn 3960
(stanovenou metédou VPO) a teplotou topenia v rozmedzi 158 aZ 167 °c. Opakovenou extrak-
ciou oligoméru malym mnoZstvom acetdnu, obsshujiceho 5 ¥ obj. vody, pri teplote 5 e,
izolovany produkt vo vyfaZku 5,7 g vykazuje tete v rozmedzi 162 aZ 171 ®c a Fin 4800.

Priklad 2
Kopolymér vSeobescného vzorca I, kde RI; Rz, R3 a R4 st rovnaké skupiny ako v pri-
klade 1, 2 znati cyklohexylaminoskupinu, z? znamens morfolinoskupinu, priemernéd hodnota
m je 9, hodnota n je 1, p mé priemernd hodnotu 1,0}, Y znali vodik, X je 2,2,6,6-tetra-
metyl-4=piperidylaminoskupina, priZom kopolymér sa pripravi podla postupu:

Do roztoku 3,652 g (0,009 mol) 1,6-bis=(2,2,6,6-tetrametyl-4-piperidylamino)he=
xénu v 8 ml xylénu sa ze miedania pridéd 1,7 g 50 ¥-ného vodného roztoku NaOH a 1,977 g
{0,008 mol) 2,4=dichlér-6-cyklohexylamino=1,3,5~triazinu v 8 ml xylénu. ReakZné zmes
sa vyhrieva 5 h pri teplote sp¥tného toku a po ochladeni na 100 °C sa prida 0,247 g
(0,001 mol) 2,4=dichlér-6-cyklohexylamino~1,3,5-trigzinu v 4 ml xylénu a po 1 h sa pridé
na 100 °c vyhriaty roztok reak&nej zmesi 0,479 g (0,001 mol) 176-bis ﬁ_metyl-z-(z.z,s.
S-tetramaty1-4-piperidyl)etylaninq hexénu, 0,031; g (0,0002 mol) 2,2,6,6~tetrametyl=4=-
-aminopiperidinu a 0,235 g (0,001 mol) 2,4-dichidr-6-morfolino=1,3,5-triazinu v 4 ml
xylénu. Potom sa reakiny systém za mie3ania v tlakovom resktore zahrieva pod inertnou
atmosférou 6 h pri teplote 195 °c e po daldom pridavku 0,094 g (0,0006 mol) 2,2,6,6~
~tetrametyl-4-aminopiperidinu sa reakcia po 2 h pri teplote 195 °C ukon&i. Kopolymér sa
izoluje podla postupu uvedeného v priklade 1. NaZltly produkt s te.te v rozmedzi 175 -
183 OCJ z{skany po extrakcii s vyfatkom 5,3 g (91 % teor.) vykazuje priemernd Ciselnd
molekulovi hmotnosf 5980,

Priklad 3

Kopolymér v3eobecného vzerca I, kde Rl, Rz. RS a R4 st rovnaké skupiny ako v pri=~
klade 1, Zl = cyklohexylaminoskupina, 22 znati n-oktyleminoskupinu, m=4, n=l, p mé priemer-
nt hodnotu 1,04, X = oktadecylaminoskupina, Y znamené skupinu vecbecniého vzorca VI A, kde
X m& uZ uvedeny vyznam, prifom kopolymér sa pripravi podla nasledovaného postupu:

Do roztoku 3,16 g (0,008 mol) 1,6-bis=(2,2,6,6-tetrametyl-4-piperidylamino)hexdnuv 10
nl xylénu sa pridéd ze miedania 2,36 g 50 %-ného vodného roztoku KOH, 1,48 g (0,006 mol)
2,4~dichlér-6=-cyklohexylamino-1,3,5-triazinu v 5 nl xylénu a po zshrievani 5 h za reflu~
xu sa pridéd edte 0,49 g (0,002 mol) tohto dichloridu v 2 ml xylénue. Reakiny systém sa
ochladi na-100 °C a potom sa pridé na 100 °C vyhriaty roztok obsahujici reak&ny systém
0,69 g (0,0025 mol) 2,4=dichldér-6-oktylamino=1,3,5-triazinu a 0,96 g (0,002 mol) 1,6-bis
~[1-metyl-2-(2,2,6,6-tetrametyl-4=piperidyl)etylanino] hexénu v 5 ml xylénu a reakins zmes
sa v tlakovom reaktore za mie3ania zshrieva 5 h pri 200 °cv inertnej atmosfére. Po ochla-
deni na 100 °C sa za mie3ania pridé 0,38 g (0,0014 mol) 2,4-dichlér-6=oktylamino-1,3,5-
=triazinu a po 1 h ea pridé 0,94 g (0,0035 mol) oktadecylaminu e zmes sa potom Jalej vy-
hrieva v inertnej atmosfére za miedania v tlekovom resktore pri teplote 200 °C po dobu
3 he Po ukonZeni reakcis sa voda zo zmesi odstréni vo forme azeotropickej zmesi s rozpl3=-
fadlom. Produkt sa izolujs podla postupu uvedeného v priklade l. Ziskany naZltly produkt
po extrakcii vo vyfaZku 6,7 g (92 ¥ teor.) vykazuje t.ts Vv rozmedzi 148 - 157 %¢ pricom
jeho priemernd &iselnd molekulovéd hmotnosf stanovend metédou VPO, m& hodnotu 3860, Izo-
lovany oligomérny produkt neobsahuje chldr.
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Priklad 4

Kopolymér podla vBeobecného vzorca I, kde Rl s R? 80 1,2,2-6,6-pentametyl=4-
—piperidylskupiny.rR3 a R? su l-metyl-2-(1,2,2-6,6~pentamnetyl-4~piperidyl)etylskupiny,
Zl oznatuje N(etyl)cyklohexylaminoskupinu, Z2 znamend N(metyl)-l,2,2,6,6-pentametyl-4-
-piperidylaminoskupinu, m=4, n=l, priemernd hodnota p je l,OI,Y je metyl, X znamend
morfolinoskupinu, pri&om kopolymér sa pripravi z medziproduktu vyuZitim metyldcie -NH
skupin podla nasledovného postupu:
' Do roztoku obsahujidceho 9,472 g (0,024 mol) 1,6-bis-(2,2,6,6-tetrametyl-4-pipe=
ridylaminohexénu, 4,95 g (0,018 mol) 2,4=dichlér-6=N(etyl)cyklohexylamino=1,3,5=triazi=-
nu v 30 ml toluénu éa pridé 5,1 g 50 %=-ného vodného roztoku NaOH a po zghrievani 5 h za
refluxu sa pridé este 1,65 g (0,006 mol) tohto dichloridu v 5 ml toluénu, Potom sa prida
na 80 °c vyhriaty roztok obsahujici reskiny systém 2,87 g (0,006 mol) 1,6~bis- [l—metyl-
~2-(2;2.G;G-tetrametyl-4-piper1dy1)etylamino] hexénu 0,13 g (0,0015 mol) morfolinu a
1,83 g (0,006 mol) 2,4=-dichlér=6=(2,2,6,6~tetrametyl=4-piperidylanino)=1,3,5=triazinu
v 15 ml toluénu, Reakini zmes sa v inertnsj atmosfére za miedania zshrieva v tlakovonm
reaktore po dobu 15 h pri teplote 190 °C a po deldom pridavku 0,37 g (0,0042 mol) morfo-
linu sa reaskcia po 2 h pri teplotd 190 © ukon&i. Produkt izolovany podla postupu v pri~
klade 1 vo vyfaZku 18,6 g (97,5 % teor.) vykazuje te.t. v rozmedzi 155~165 °¢c a Fin 3190.
Po vyextrshovéni frakcie 15,6 ¥ hmot. a Fin 2050, produkt vykazuje Mn 3650 a tet. v roz-
medzi 160172 09. Ual3ia modifikécia tohto oligoméru sa uskutoini metyldciou sekunddr-
nych aminoskupin derivédtov piperidinu, cyklohexylaminoskupin a koncovych skupin diami-
noderivétu podla postupus Pripraveny Kopolymér v mnoZstve 7,5 g sa pridé do roztoku
. obsahujuceho 4,5 g kys. mravéej o koncentrédcii 90 % hmot., 7,5 g vodného roztoku formal=-
- dehydu o konce 35 % hmot. & 6 ml vody. Zmes sa zahrieva za miedanla a za refluxu po do-
bu 15 h, Viskézny produkt sa po ochladeni zriedi 60 ml vody a produkt sa vyzréZa pridav-
kom vodného roztoku NaOH o konce 5 % hmote Produkt separovany filtréciou po opakovanom
premyti vodou a vysuSeni vykazuje teplotu topenia v rozmedzi 188-198 °¢c a Fn 3980,

Priklad 5

Kopolymér podla v3eobecného vzorca I, kde Rl = H, alebo 2,2,6,6-tetrametyl~4«
=piperidylskupina, R2; &3 a R* sd rovnaké skupiny ako v p¥iklade 1, Z1 znamend N(metyl)
cyklohexylaminoskupinu, z? oznatuje dicyklohexylaminoskupinu, X = Cl, alebo skupina V,
me3, n=l a p méd priemernt hodnotu 1,32, prifom kopolymér sa pripravi podla nasledovné=
ho postupu:

Do roztoku 1,973 g (0,006 mol) 1,6-bis-(2,2,6,6-tetrametyl=4-piperidylamino)he~
xénu a 0,639 g (0,0025 mol) l-amino-6-(2,2,6,6-tetrametylpiperidylamino)hexdnu v 10 ml
xylénu sa pridéd 0,42 g prédkovitého NaOH a 1,306 g (0,005 mol) 2,4-dichlér-6-N(metyl)
cyklohexylamino-1,3,5-triazinu v roztoku 5 ml xylénu. V priebehu 30 min sa reaké&néd zmes
vyhreje na teplotu varu rozpliifedls a za mieSania sa zahrieva pri tejto teplote 3 h.
Do reakinej zmesi sa potom pridd 0,653 g (0,0025 mol) 2,4=dichldér=-6=N(metyl)cyklohexy=-
lamino-1,3,5=-triazinu v 5 ml xylénus Po 1 h zahrievania za refluxu sa prida 1,3 g 35 %~
=-ného roztoku NaOH a za miedania sa potom pridd na 130 % vyhriata reak&nd zmes,
0,823 g (0,0025 mol) 2,4-dichlér=-6-dicyklohexylamino-1,3,5=triazinu a 1,437 g (0,003
mol) l.6—bis-[1-metyl-2-(2.2-6.6—tetramety1-4-p1peridy1)etylamino]'hexénu v roztoku
5 ml xylénu, Polykondenzécia sa dokon&i v tlakovom reaktore zahrievanim pri teplote
190 %c po dobu 6 he Po odstraneni anorganickej zloXky a rozpu3fadla sa ziska 5,9 g
(96,7 % teor.) nafltlého produktu o Fn 3300, pridom t.t. oligoméru je v rozmedzi 155 -
166 °c.
Priklad 6 .

Kopolymér podla vzorca I, kde Rl. Ra, R® a R* s rovnaké skupiny sko v priklade
1, Zl oznaluje cyklohexylaminoskupinu, z? Je l-metyl=2-(2,2,6,6-tetrametyl=4=-piperidyl)
etylaminoskupina, m=4, n=ly priemernd hodnots p=1,1, X je 2,2,6,6-tetrametyl-4-piperi=
dylaminoskupina, Y je skupina vzorca VI A, prifom kopolymér sa pripravi podla nasledu=-
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Jéceho postupu:

Do roztoku 3,158 g (0,008 mol) 1,6—bis-(2,2.6.6-tetramety1-4-p1paridylaminéhexénu
v 10 =l xylénu sa pridé 0,85 g prédkovitého NaOH a roztok obsahujici 1,483 g (0,006 mol)
2.4-dich16r-5-cyklohexylamino-l.3,5-triazinu v 5 ml xylénu. Zmes sa za mie3ania postupne
behom 1 h vyhreje na teplotu spdtného toku rozpuifadla a po 5 h zshrievania sa pfidé edte
0,948 g (0,002 mol) tohto dichldrderivétu v 5 ml xylénu. Potom sa pridéd na 130 °¢ vyhria-
t& reaknd zmes 0,958 g (0,002 mol) 1,6-big=- [l-metyl-z-(z.2;6;6-tetramaty1-4-piperidy1)
etylamino] hexénu a 0,863 g (0,0025 mol) 2,4-dichlér~6- [l—metyl-Z-(Z.Z,6,6-tetrametyl-
~4~-piperidyletylamino)] ~1,3,5-triazinu v 5 ml xylénu a po pridavku 0,8 ml vody sa reaké&ny
systém zahrieva v autokldve pri 195 °c po dobu 4 h a po Jelfom pridavku 0,45 g (0,0013
mol) tohto dichlérderivétu sea pokratuje v reakcii 1 h pri 195 %C, Na elimindciu nezreago-
vanych Cl ~ skupin sa po ochladeni do systému pridé 0,55 g (0,0035,.m0l) 2,2,6,6=-tetrame~
tyl-4~aminopiperidinus Zmes ss potom zshrieva za mieSania v tlakovom reaktore v inertnej
atmosfére pri teplote 195 °¢C po dobu 8 h. Produkt sa izoluje podla postupu uvedeného v
priklade 1, Ziskany nazltly produkt po extrakcii vo vyfazku 5,9 g (96 % teor.) neobsahu-
Je chlér a vykazuje t.t. v rozmedzi 152 - 164 °C a Fn 3860,
Priklad 7

Kopolymér podla vzorca I, kde Rl - R% = H, prifom tieto substituenty znamenaju
tieZ 2,2,6,6-tetrametyl-4-piperidylskupiny, R> zna&{ vodik, R* je l-metyl-2~(2,2,, 6~
tetrametyl=4-piperidyl)-stylskupina, Zi znamenéd cyklohexylaminoskupinu, z? Je dietyla-
minoskupina, X znamené skupinu vzorca V, m=3, n=l, priemern& hodnota p je 1,38, pridom
kopolymér sa pripravi podla nasledovného paostupus ’

Do roztoku obsahujiceho 1,973 g (0,005 mol) 1,s-bia-(z.z,sfs-tetramatyl-4-pipari-
dylamino)hexdnu a 0,291 g (0,0025 nol) hexametyléndiaminu v 10 ml xylénu sa pridé 1,236 g
(0,005 mol) 2,4-dich16r-6-cyklohexylamino-l,3,5-triazinu v roztoku 5 ml xylénu a 0,42 g
(0,0105 mol) préskovitého NaOH, Reak&né zmes sa v priebehu 1 h vyhreje na teplotu varu
rozptiifadlas a pri tejto teplote sa systém za miedania zahrieva § he Potom sa edte pridd
0,618 g (0,0025 mol) tohto dichloridy a polh sa pridé ns 130 % vyhriata zmes 0,553 g
(0,0025 mol) 2,4~-dichlér-6~dietylanino-1;,3,5-triazinu a 0,893 g (0,003 mol) l-amino-6-
[l-metyl-2-(2;2;6.6-:etralatyl-4-p1peridyl)etylamino]hexénu v roztoku 5 ml xylénu. Po
pridavku 1,3 g 35 %~ného vodného roztoku NaOH sa reak&nd zmes zahrieva v inertnej atmos-
fére v tlakovom reaktore pri teplote 200 °c za miedania po dobu 5 h a po dalsom pridavku
0,1 g (0,0002 mol) tohto diaminu sa po 2 h reakcia pri 200 °¢ ukonéi. Po izoldcii podia
postupu ako v priklade 1 sa ziska nafltly produkt s t.t. 158-166 °C vo vyfazku 4,6 g
(95 % teor.) o molekulovej hmotnosti Fn 2880,

Priklad 8 _ 1 2 3 i 1 2 ‘
Kopolymér vSeobecného vzorca I, kde skupiny R™, R, R® a R", Z™ = a Y sg
rovnaké ako v priklade 1, X je skupina v3eobecného vzorca IV @ na rozdiel od prikladu
1l m =1, n=3, priemerné hodnota p=al,02, pridom tento kopolymér sa pripravi podla postu-
pu v priklade 1 pouZitim 3,581 g (0,0075 mol) l,B-bia-[1-metyl-2-(2,2,6.6-tetrametyl—4-
piperidyl)etylaminélhexénu a 2,471 g (0,01 mol) 2,4-dichldr-6-cyklohexylamino~1,3,5-
-triazinu v roztoku 10 ml xylénu, za pridavku 0,85 g NaOH a 1,184 g (0,003 mol) 1,6«
bis-(2,2,6,6-tetrametyl=4~piperidylamino)hexénu (A} v 5 ml xylénu. Reakéni zmes sa po
pridani v3etkych zloZiek zahrieva 5 h pri teplote 195 °c. Nezreagované =Cl skupiny ga
elininujd daldim pridavkom 0,79 g (0,0020 mol) diaminu A s zahrievanim 2 h pri lgi Ce
Nahnedly produkt v mnoZstve 6,9 g (94,4 % teor.) vykazuje te.te v rozmedzi 92-103 °c,
priom Mn=2730,
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Priklad 9 .

Polyaminotriazin pripraveny podla prikladu 2 s tym rozdielom, %e sa do roztoku
obsahujtceho 3,552 g (0,009 mol) 1,6-bis-(2,2,6,6~tetrametyl-4~piperidylamino)hexénu,
0,479 g (0,001 mol) 1,6-bie-[1-metyl-2—(2.2.6,6-tetrametyl-4-piperidyl)etylamino]hexénu,
0,063 g (0,0004 mol) 2,2,6,6-tetrametyl=4~aminopiperidinu a 8 ml toludénu, pridé 1,7 g
50 %-ného vodného roztoku NaOH a za miedania sa pridé roztok obsahujuci 1,978 g (0,008
mol) 2,4-dichlér-6=-cyklohexylamino=1,3,6~-triazinu a 0,47 g (0,002 mol) 2,4-dichlér-6-
morfolino-1,3,5-triazinu v 8 ml toluénu. Reak&ni systém sa v tlakovom reaktore za mieda-
nia zahrieva pri teplote 205 % po dobu 8 h, Produkt zaZltlej farby, v mnoZstve 5,7 g
(98 % teor.) izolovany podla prikladu 1, vykazuje t.t. v rozmedzi 169-181 °c. pridom
Mnx3300,

Priklad 10

Polyaminotriazin pripraveny podla prikladu 3 s tym rozdielom, e sa do roztoku
obsahujuceho 3,16 g (0,008 mol) 1,6-bis~(2,2,6,6-tetrametyl-4~piperidylamino)hexénu,
0,96 g (0,002 mol) l,s-bis-[l-motyl-z-(z.2.6,G-tetramety1—4-piperidyl)etylamino]hexénu
a 8 ml toluénu sa pridé 1,7 g 50 %-ného vodného roztoku NaOH a za mieSania sa prida
roztok obsahujici 1,24 g (0,005 mol) 2,4-dichlér~6-cyklohexylamino-1,3,5-triazinu a
1,52 g (0,0055 mol) 2.%-dich16r-6-(l.l.3.3-tetramety1)butylamino-l.S.5-triazinu a 8 ml
toluénu. Polykondenzécia sa uskutoini v tlakovom reaktore za miedania, pri teplote 205 °c
po dobu 6 he Ne elimindciu nezreagovanych Cl-skupin sa po ochladeni pridé 0,26 g
(0,0030 mol) morfolinu a reakcia sa v tlakovom reaktore pri teplote 190 °C ukon&i po 5 h.
Izolovany produkt podla postupu uvedenom v priklade 1 v mnoZstve 6,2 g (97,3 % .teor.)
vykazuje tets v rozmedzi 146-156 c, prifom Mn=3260,

Priklad 11

Kopolymér pripraveny podla prikladu 7 s tym rozdielom, e do roztoku obsahujtce~
ho 1,97 g (0,005 mol) 1,6-bis~(2,2,6,6~tetrametyl-4-piperidylamino)hexdnu, 0,29 g
(0,0025 mol) hexametyléndiaminu, 1,44 g (0,003 mol) 1,S-bis-[i-metyl-z-(a.Z;S,S-tetra-
metyl-4-piperidy1)etylaminé]hexénu a 5 ml toluénu sa pridd 1,7 g 50 %=ného vodného roze
toku NaOH a za miedania sa pridé roztok obsahujici 1,24 g (0,005 mol) 2,4~dichlér-6=-
-cyklohexylamino-1,3,5=triazinu, 0,62 g (0,0025 mol) 2,4~dichlér-6-diizopropylamino-
1,3,5-triazinu, 0,69 g (0,0025 mol) 2 +4=dichlér-6=(1, 1,3,3-tetrametyl)butylamino~1,3,5~
-triazinu a 5 ml toluénu. Reak&ny eystém sa v tlakovom resktore za miedania zahrieva
pri teplote 205 °C po dobu 8 h. Izolovany produkt podIa postupu v priklade 1 v mnoZstve
5,4 g (97,8 % teor.) vykazuje tete. v rozmedzi 123-134 °C, priZom Fn=2850,

Priklad 12

Kopolymér pripraveny podla prikladu 1 s tym rozdielom, %e do zmesi 2,96 g (0,0075
mol) 1,6=bis=(2,2,6,6=tetrametyl-4-piperidylamnino)hexénu a 1,44 g (0,003 mol) 1,6~big-
[lemety1-2-(2y2,6fG-tetramety1-4-piper1dyl)etylauino]hexénu sa pridd 5 ml toluénu, 1,7 g
50 %-ného vodného roztoku NaQH a za mie3ania sa pridd roztok obsahujici 2,42 g (0,0098
mol) 2,4-dichlér-6-cyklohexylamino-l,3,5-triazinu, 0,03 g (0,00017 mol) kyanurchloridu
as ml tolusnu, Reakiny systém v tlakowgm reaktore za miedania sa zshrieva pri teplote
195 °¢c po dobu 10 h. Izolovany produkt v mnoZstve 5,9 g (96,2 % teor.) ms tet, v rozmed-
zi 153-161 °C a Finw3540,
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Priklad 13 a% 16

Kopolyméry pripravend podla prikladu 3 s tym rozdielom, Ze do zmesi 3,16 g
(0,008 mol) l.6-b13~(2;2,6.G-tetrametyl—4-piperidy1amino)hexénu; 0,38 g (0,0008 mol)
l.s-bie-[l-metyl-z-(ZfZ.G,6-tetrametyl-4-piperidy1)etylamino]hexénu a 0,08 g (0,0008
mol) hexametyléndiaminu sa pridé 5 ml toluénu, 1,7 g 50 ¥-ného vodného roztoku NaOH
a za miedania sa pridd roztok obsahujdci 0,055 g (0,0003 mol) kyanurchloridu, 1,48 g
(0,006 mol) 2,4~dichlér-6-cyklohexylamino=1,3,5-triazinu a 0,004 mol dal3isho 2,4-di-
chlér-g=triazinu VII A so substituentom 2% (podla tab. 1) v 5 ml toluénu. Pri teplote
205 °C sa reakéné zmes zahrieva 5 h, potom sa do ochladenej zmesi pridéd 0,01 mol ami-
nozlédeniny (podla tab. 1) a zshrievanim pri teplote 205 ¢ pocas 4 h sa eliminujd
nezreagované -Cl skupiny. Molekulové hmotnosti a teploty topenia izolovanych produktov
sl v nasledujicej tabulke 1,

Tabe 1
Priklad VII A amino teplota Fin
Ce (0,004 mol) zli&enina topenia
skupina z% « °c
13 N(etyl)cyklohe- 2,2,6,6-tetrame= 162~170 2190
xylamino tyl-4-aminopiperi-
din
14 N{izopropyl) terc.butylamin 167-176 2710
cyklohexylamino
1s dicyklohexyl- oktadecylamin 147-155 1970
amino
16 dietylamino morfolin 158-167 2630

Priklad 17 a 18

Kopolyméry pripravené podla prikladu 3 s tym rozdielom, Ze do roztoku obsshujliceho
0,479 g (0,001 mol) 1,6-bis- [l-uetyl-z-(z.z;s.5-tetramety1-4-p1peridyl)atylamino]hexé-
nu, 0,275 g (0,001 mol) 2,4~dichlér-6~(N-etyl)cyklohexylamino=1,3,5-triazinuy a 4 ml tolué-
nu sa pri 70 °c pridé: " 1,7 g 50 %-ného vodného roztoku NaOH a dalej sa za mieSanis pri=
dé 3,552 g (0,008 mol) 1.6-b13-(2,2-6,S-tatramety1-4-piperidylamino)hexénu a 2,633 g
(0,0095 mol) 2,4~dichldr-6-0ktylamino-1,3,5=triazinu (DOAT) alebo 2,233 g (0,0085 mol)
244=dichlér-6-morfolino~1,3,5-triazinu (DCMT) v 6 ml toluénu (tab.3). Pri teplote 195 °¢
sa reakind zmes zshrieva poZes 5 h, potom do ochladenej zmesi sa pridé 0,01 mol amino-
zliZeniny (podla tabe 2) a zahrievanim pri teplote 95 °¢ pofas 4 h sa eliminuji nezreago-
vané -Cl skupiny, Variabilné reak&né zloZky, teploty topenia a molekulové hmotnosti pro-
duktov si uvedené v tab. 2,

Tabe 2

Priklad dichlorid aminozlu&enina g Jete R
Ce (04,0095 mol) c n
17 DOAT cyklohexylamin 1,0 - 142-155 3650

18 DCMT oktylamin 1,3 168-180 2920
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Priklad 19

Z nestabilizovaného prasdkového polypropylénu typu HPF 8 indexom toku ITong =
8 g/10 min sa pripravili zmesi obsshujice 0,1 % hmot, 2,6-di-terc,butyl=4-metylfenolu,
0,15 % hmot. steardtu vépenatého, 0,05 % hmot. tris-(3,5~di-terc.butyl-4-hydroxy-ben-
zyl) izokyandtu a 0,8 % hmot. skidaného stabilizétora. Jednotlivé zmesi sa zhomogenizo=
vali v komore plastografu Brabender v atmosfére dusika pri teplote 180 °c potas 10 min.
a vylisovali sa z nich félie o hrdbke 0,1 mm pri teplote 260 °c, Rovnakym postupom sa
pripravili félie 20 samotného nestabilizovansho polypropylénu a z polypropylénu bez
svetelného stabilizdtora. Na porovnanie sa v tomto ako i v dal3ich testoch (priklady
20 & 21) pouZil komer&ny svetelny stabilizdtor podla EP 93 693 poly {[S-terc.oktyla-
mino-l.3,5-triazin-2,4~d1y1]-2{2.2,6.6-tetra-etyl-dfpiperadyﬂaniné]-[4-(2.2.6.6-tetra-
metyl-4-piperidyl)1mino]-hexametylén} s obsahom 0,3 % chléru. Félie sa porovnévali na
fotooxidadnu stabilitu v Xenoteste 1200 (firma Original Hanau 1200, NSR)+ V polypropy=
lénovych fdlidch sa sledoval prirastok absorbancie karbonylovych skupin (& Acg) na p{of
spektrometri, Hodnotenie sa ukonZilo pri ndraste absorbancie o hodnotu 0,3 (°~AC
0,3)« Namerané hodnoty st v tabulke 3,

0:

Tabe 3 .
SkuSany stabiliz4tor Fotooxida&nd stabilita
Xenotest 1200 AACO = 0,3 (h)
samotny nestabilizovany polypropylén 200
polypropylén bez svetelného stabilizétora 400
zli&enins podla prikladu 1 1750
zladéenina podla prikladu 3 1830
zlG&enina podla prikladu 6 1780
zliEenine podla prikladu 6 } 1920
zldtenina podla prikladu 10 1780
zlaZenina podls prikladu 12 1850
svetelny stabilizétor podla EP 93 693 1750
Priklad 20

Pri polypropylénovych zmesiach, pripravenych postupom podla.prikladu 19 sa
sledovala termooxidaZnd stabilita v suSiarni, pri toplote 110 % lisovanych féli4i
o hribke 0,1 mm, pripravenych prelisovanim 0,5 mm f61ii pri teplote 200 °c,

Zigkané vysledky st v tabulke 4,

Tabe 4

SklUdany stabilizétor ‘ Termooxidadné stabilita (h)
samotny nestabilizovany polypropylén 40
polypropylén bez svetelndho stabilizétora 120
zlGgenina podla prikladu 1 1600
zlugenina podla prikladu 4 1800
zlddenina podla prikladu 6 2050
zltZenina podla prikladu 7 1850
zlu&enina podla prikladu 8 1700
zludenina podla prikladu 10 ls20
zludenina podla prikladu 12 1950
svetelny stabilizétor podla EP 93 693 1600

Priklad 21

Nestabilizovany, prédkovity polypropylén, typ HPF, s indexom toku ITya0 =
11,2 g/10 min sa zmieSal s 0,1 % hmot. 2,6-di~terce~butyl=4-metylfenolu, 0,05 % hmot.
tria-(3.5-d1-terc.buty1-4-hydroxybanzyl)izokyanurétu. 0,15 % hmot. steardtu vépenatého
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a 0,2 % hmot. kopolyméru podla tohto vynélezu., Na granulanom extruderi pri teplote 230 °c
pripraveny granulédt sa pouZil na zvléknenie v zariadeni s priemerom zévitovky 32 mm. Pri
davkovani zmesi 23 g/min pri teplote vyhrievanych zén 260 %C a teplote hubicového bloku

270 °c (typ 20/0,5) sa pri navijacej rychloati 600 m/min pripravili stabilizované vléknsa,
ktoré sa podrobili dlfeniu pri teplote 120 %¢ na dIziaci pomer 1:3,5. Pripravené vlékna
jemnosti 124 dtex vykazovali pevnost 436 cN (3,57 cN/dtex) a faznost 42 %. Vldkne sa podro-
bili expozicii na zariadeni Xenotest 450 (Firma Origindl Hanau, NSR), prifom sa registro-
vala doba (h), potrebnd na dosiahnutie poklesu pevnosti na 50 % povodnej hodnoty (tso).
Vysledky st uvedené v tabe. 5.

Tabe 5
Stabilizdtor Xenotext 450
tgg (hodin)
zlt&enina podla prikladu 1 1160
zlG&enina podla prikladu 2 . 920
zlG8enina podla prikladu 7 980
zludenina podla prikladu 9 ) 960
zlidenina podla prikladu 11 940
zlG&enina podla prikladu 17 1100
svetelny stabilizédtor podla EP 93 693 1020
Priklad 22

Do nestabilizovaného nizkohustotného polyetylénu s indexom toku ITl 0 2g/10 min
sa v komore plastografu Brabender vmiedalo po&as 10 min., pri teplote 160 "C, v atmosfé-
re dusika 0,05 aZ 0,5 % hmot., sklifaného stabilizdtora a 0,1 % hmot. steardtu vépenatého
a z takto pripravenych zmesi sa pri teplote 180 9¢ vylisovali félie o hribke 0,5 mm.
Rovnakym sp8sobom sa spracoval nestabilizovany polyetylén. FGlie sas vystavili oZarovaniu
v Xenoteste 450, Ako kritérium ich Zivotnosti sa po&itala doba (h) potrebné na dosishnutie
prirastku asbsorbancie CO skupin o hodnotu 0,5, Ziskané hodnoty si zhrnuté v tab. &

Tabe 6
Stabilizétor % hmot. Doba expozicie _(h)
(pre A4A g = 0,5)
nestabilizovany polyetylén - 1700
zli8enina podla prikladu 3 0,2 3550
zlu&enina podla prikladu 3 0,3 4150
zlagenina podla prikladu 7 0,05 1850
zlu&enina podla prikladu 11 0,1 2900
zli&enina podla prikladu 11 0,2 3700
zlu€enina podla prikladu 15 0,2 3650
zldZenine podla prikladu 15 0,5 5500
zliéenina podls prikladu 18 0,2 3500
zlugenina podla prikladu 18 0,5 6000
svetelny stabilizétor pripraveny podla 0,2 3450
EP 93 693 0,3 4000
Priklad 23

Do nestabilizovaného vysokochustotného polyetylénu s indexom toku IMigo = 69/10 min
ga v komore plastografu Brabender vmieZalo pri teplote 175 ¢, pofaes 10 min., v atmosfé-
re dusika 0105 ¥ hmot. 2,6-~di-terce.butyl-4-metylfenolu, 0,05 % a% 2 % hmot. skd3eného
stabilizdtora a 0,1 % hmot. stearétu vépenatého a z tekto pripravenych zmesi sa pri teplo-
te 200 %¢ vylisovali fdélie o hriubke 0,1 mm. Félie sa exponovali v Xenoteste 450 do zvy~-

L]
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genia absorbancie CO skupin o hodnotu 0,1 (h). Zistené hodnoty sy v tab. 7.

Tabe 7
Stabilizétor % hmote. Doba expozicie (h)
(pre AA,, = 0,1)
samotny nestabilizovany polyetylén - 800
polyetylén bez svetelnédho stabilizétora - - 1100
zlt&enina podla prikladu 1 0,20 5300
zlu&enina podla prikladu & 0,05 1800
zli&enina podla prikledu 6 0,20 4950
zliéenina podla prikladu 9 0,20 4850
zluenina podla pFikladu 8 0,50 6800
zlugenina podla prikladu 11 0,20 4050
zlu€enina podla prikladu 11 2,00 10000
zldZenina podle; prikladu 16 0,20 4880
zltgenina podla prikladu 16 1,00 ~ 7500
svetelny stabilizétor pripraveny podla
EP 93 693 0,20 4700
Priklad 24

Do nestabilizovaného vysokomolekuldrneho polyetylénu s indexom toku ITlQO -

0,14 g/10 min. sa v komore plastografu Brabender vmie$alo po&as 10 minGt pri teplote

190 °C v atmosfére dusika 0,2 aZ 0,5 % hmot, skiUSaného stabilizdtora a 0,1 % hmot, stea-
rétu vépenatého. Z takto pripravenych zmesi sa pri teplote 220 °c vylisovali félie o
hribke 0,1 mm, FGlie sa exponovali v susisrni pri teplote 100 %C a v Xenoteste 450 a
sledovala sa doba (h) potrebnd na dosishnutie prirastku absorbancie karbonylovych skupin
o hodnotu 0,1 v sudiarni a o hodnotu 0,3 v Xenoteste 450, Ziskané hodnoty st zhrnuté

v tabulke 8, )

Tabe. 8
Stabilizétor % hmote  Susiaref 100 °¢ Doba
AACO = 0;1 (h) expozicie
h
(pre AACO-O,S)
polyetylén bez stabilizdtora - 150 600
zludenina podla prikledu 3 0,2 2800 5600
zlutenina podla prikladu 13 0,2 3050 5750
zliéenina podla prikladu 13 045 §000 8000
zlu&enina podla prikladu 17 0,2 2900 5550
zliZenina podla prikladu 18 0,5 5000 8000
svetelny stabilizétor podla EP 93 693 0,2 2750 5200
Priklad 25

Do nestabilizovaného linedrneho nizkohustotného polyetylénu s indexom toku IT) 90"
1,4 g/10 min, sa vmiedali stabilizdtory a u takychto zmesi sa pomocou extridera Werner
Pfleiderer ZSN pripravili pri teplotdch 165/175/180/185/190 °C & 200 oté&kach/min,
granuléty, ktoré sa na zariadeni Buzulgk o priemere 32 mm spracovali pri teplotéch 165
a% 185 %°C g 100 otdtkach/min, na félie o hribke 0,1 mm. Félie sa exponovali v Xenotes~-
te 450, priZom sa sledovala doba (h) potrebnd na dosiahnutie prirastku sbsorbancie CO
skupin o hodnotu 1,0, Zistené hodnoty st uvedené v tab,. 9,
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Tabe. 9

Stebilizétor % hmot, Doba expozicie (h)
(pre #Ayy = 1)

polyetylén bez stabilizétora 1500

zli&enina podla prikladu 3 0,05 2200

zladenina podla prikladu 12 0,20 4400

zld8enina podla prikladu 12 1,00 8000

zlG&enina podla prikladu 14 0,20 4650

zlu&enina podla prikladu 14 0,50 6800

Priklad 26

Do nestabilizovaného etylén=vinylacetédtového (EVA) kopolyméru (5 % hm. vinylaceté-
tu) s indexom toku ITyg0 = 2 g /10 min, sa vmie3ali skdZané stabilizétory a ziskané zme=
sl sa na extrideri Werner-Pfleiderer spracovali pri teplotédch 175 a% 185 °C a 100 otad-
kdch/min. na granulédty, z ktorych sa na zariaden{ Buzuluk o priemere zévitovky 32 mm
zhotovili pri teplotdch 175 a2 195 °Cc a 120 otéckach/min, félie o hrubke 0,08 mm. Sve-
telnd stabilita f61ii sa hodnotila v Xenoteste 1200 a v prirodnom poveternostnom stér-
nuti (PPS). Ako kritérium hodnotenia sa pouZil pokles faZnosti f6lii vplyvom Ziarenia
na 50 % pbvodnej hodnoty (t.y)s Nemerané hodnoty si zhrnuté v tab. 1o,

Tabe 10
Stabilizétor % hmot, Xenotest 1200 PPS

tgo (h) tgo (mesiace)
EVA=kopolymér bez stabilizétora - 760 2,5
zlG&enina podla prikladu 3 0,2 1100 6
zlGZenina podla prikladu 16 0,2 1250 745
zliZenina podla priklaéu 16 0,3 1600 9,5
zlu€enina podla prikladu 18 0,2 1200 8
poly=(N=2=hydroxyetyl=2,2,6,6=tetra=
metyl=4~hydroxy-piperidyl)sukcinét 0,2 860 4,5
Priklad 27 -

K 5 %=nénu roztoku polystyrénu s indexom toku IT200 = 16,5 g/10 min. v chlorofor-
me sa pridali skuSané stabilizdtory v mnoZstve 0J5 % hmot, Ziskané roztoky sa po pre~
miedani vyliali na Petriho misky. Odparenim chloroformu sa ziskali f6lie o hribke 0,05 mm,
ktoré sa exponovali v Xenotests 450 eZ do zdegredovania. Doba, potrebnéd na zdegradovanie
vzoriek (h) je uvedend v tabulke 11,

Tabe 11
Stabilizdtor - % hmote Xenotegst 450
t  (h)
polystyrén bez stabilizétora - 500
zla8enina podla prikledu 6 0,5 . 1300
zlienina podla prikladu 12 0,5 1500
z1liZenina podla prikladu 14 0,5 1400
zludenina podla prikladu 15 0,5 1550
zluZenina podla prikladu 18 0,5 1470
Priklad 28

Do ABS kopolyméru s indexom toku ITy5q = 1 812 g/10 mins sa vmiedali skidané
stabilizdtory v mnoZstve 0,5 % hmot. a zo zmesi sa vyhotovili félie o hrubke 0,1 mm,
ktoré sa oZarovali 400 W Hg-lampou opatrenou filtrom Pyrex. Induk&né peridda 2° (h)
zodpovedd A 1745/A 1940 IC spektroskopiee. Zistené hodnoty su uvedené v tabulke 12,

J
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Tab. 12

Stabilizétor (h)
ABS kopolymér bez stabilizétora 30
zlGZenina podla prikladu 2 80
zluZenina podla prikladu 3 100
zld&enina podla prikladu 11 95
2-(2~hydroxy-5-metylfenyl)}benzotriazol 60
Priklad 29

K nestabilizovanému polykarbondtu s indexom toku ITg00 = 806 9/10 mine sa pri-
dalo 0,1 % hmot, 3,5-di-terc.butyl-4-hydroxyfenyloktadecylpropionatu, 0,1 % hmot, tris-
(2,4-terc.butylfenyl)fosfitu a 0,3 ¥ hmot. svetelného stabilizdtora. Zmesi sa spracovali
na extrideri Werner-Pfleiderer pri teplotdch 245/275/ 258/226/256 °¢c g 187 otdikach/min.
a vylisovali sa z nich félie s hridbkou 0,5 mm. Vyhodnotil sa faktor Zltnutia (FZ) podla
vzfahu

AT - AT
420 480
L, Tue0) (480) oo

T

560

kde AT = Ubytok transmisie polas oZarovania v Xsnoteste 450 pri uvedenych vlnovych

d1zkach, Tggo Je hodnota transmisie (¥) neoZiarenej vzorky. Zistend hodnoty sd uvedené
v tabulke 13,

Tabe 13
Stabilizédtor FZ po oZarovani

v Xenoteste 450

po 3000 h po 9000 h

polykarbonét bez svetelnédho stabilizétora 5,2 11,0
2-(2~hydroxy-5-metylfenyl)benzotriazol 2,5 5,8
zld&enina podla prikladu 6 2,2 5,3
zlG&enina podla prikladu 7 v 2,1 5,0
zld&enina podla prikladu 13 2,3 5,5
zli8enina podla prikladu 17 2,2 5,2

PREDMET VYNALEZU

l. Substituované polyaminotriaziny vdeobecného vzorca I

. R g4
\\_7; it

d (1),
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v ktorom
Rl a Rzz ktoré mdZu byf rovnaké alebo rozdielne, znamenaju vodik, alebo skupinu v3eobec-
ného vzorca IIL

(1z),

o ——

kde R® znamend vodik,; alebo metylskupinu, RS znamend vodik, alebo skupinu vSeobecného
vzorca III ’

(11I1)

kde RS md uZ uvedeny vyznam,

R4 znamend skupinu vSeobecného vzorca III,

Zl a Z°} ktoré mdZu byf rovnaké alsbo rozdielne znamenaju 2,2,/6,6-tetrametyl-4-piperidyla~
minoskupinu, N(Z;ZJG;B-tetrametyl—4-p1peridyl)C1_4alkylaminoskupinu, morfolinoskupinu,
Cl_lsalkylaminoskupinu. di(Cl_4alkyl)aminoakupinu, cyklohexylaminoskupinu, dicyklohexy-
laminogkupinu alebo N-(cl_4alkyl)-cyklohexylaminoekupinu.

X znamend chlér, Cl_lealkyleminoskupinu, 2;2;6.G-tetramety1-4-piperidylaminoskupinu,
cyklohexylaminoskupinu, morfolinoskupinu, skupinu vSeobecného vzorca IV alebo skupinu vie-
obecného vzorca V

R1 RZ R3 R4

HN = (CH,)g = N - (1v), HN = (CHy)p =N = (v),

kde Rl{ RZJ RS a r* maji uZ uvedeny vyznam,

Y znamend vodik,: skupinu v8eobecného vzorca VI alebo VI A

0 K
Y 1Y
N N - (vI), N_F (VI A)
N
z

kde Xzt Z; a Z2 maju uZ uvedeny vyznam,

M je celé &islo od 1 do 10, n je celé &islo od L do 8 a p Je &islo od 1 do 5, pridom
priemernd &iselnd molekulovd hmotnosf Je od 1500 do 12000,

2. Sp3sob pripravy substituovanych polyaminotriazinov podla bodu 1, vyznalujici sa tym,
Ze dichlértriazin vieobecného vzorca VII a)alebo VII A

- Y
c1 1{’1*§r cL ) cL 1(’ N &
'\Z/(l' (VID), "\’i‘/{ﬁ“ (ViI i),
&

-« -
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kde zF & z

pripadne obsahujdci max. 5 % hmot, kyenurchloridu sa v inertnom rozpisfadle, za pritom-
nostl anorganickej bézy polykondenzuje s postupne priddvanymi diaminmi vZeobecného vzor-
ca VIII g IX

rE rR? R3 R4
| ! l i
HN = (CHy)g = NH (VITII),  HN = (CH,)g - NH (1x),

2 majl uZ uvedeny vyznam,

kde Rli RZ, R3 a R* maju uZ uvedeny vyznam, pri teplote 70 af 210 °C za pripadného pri-

davku aminozltZeniny vybratej zo skupiny zahriiujicej Cl_laalkylaminf 2,2,6,6=tetramstyl-
~4-aminopiperidin, cyklohexylamin a morfolin.

3. Spdsob pripravy podla bodu 2, vyznatujici sa tym, 2e dichlértriazin vieobecného vzor-
ca VII a)alebo VII A s obsahom kyanurchloridu max. 5 % hmot. sa polykondenzuje s postup-
ne priddvanymi diaminmi v8eobecného vzorca VIIT a IX v insrtnom organickom rozplisfadle

za pritomnosti ekvivalentného mnoZstva anorganickej bdzy alebo jej prebytku 1 aZ 5 %
molérnych vzhladom na obssh chléru v derivétoch dichlértriazinu a kyanurchloride pri
teplote 80 g% 205 °¢ poas 4 aZ 20 h, pri&om mélovy pomer diaminu veobecného vzorca VIII
ku diaminu v3eobecného vzorca IX je 0,95:0,05 a2 0,15:0,85,

4, Spssob pripravy podla bodov 2 a 3 vyznadujici sa tym, Ze sumirne mnozstvo dichlértriazi~
nu vdeobecného vzorca VII a)alebo VII A je vo&i sumérnemu mélovému mnoZstvu diaminov vie-
obecného vzorca VIII a IX v prebytku 1 a% 25 ¥ molérnych a nezreagovany chldor v triazino=
vych jedhotkéch kopolyméru sa eliminuje na hodnotu pod 0,1 % hmot, pridavkom aminozlddeni-
ny v mnoZstve 5 aZ 35 ¢ molérnych,vzﬁiadom na mnoZstvo dichlértriazinu v3eobscného vzorca
VII a)alebo VII A, pri teplote 140 a% 210 °C poZas 2 a% 8 h.

5. Spdsob pripravy podla bodu 2, vyznadujlici sa tym, %e v prve] fdze sa pri teplote v roze
medzi 120 a3 200 °c polykondenzuje dichlértriazin véeobecného vzorca VII s diaminom vie-
obecného vzorca VIII, vo vzéjomnom mélovom pomere 1:1,l az 2y Vv inertnom organickom roz-
pudtadle za pritomnosti ekvivalentného mnozstva anorganickej bazy vzhladom na obsah chlé-
ru v dichlértriazine vdeobecného vzorca VII a kyanurchlorids a v druhej féze sa pridé
dichlértriazin vdeobecného vzorca VII alebo VII A, potom sa pridé naraz alebo postupne
diamin v3eobecného vzorca IX, prifom celkové mnoZstvo diaminov vSeobecného vzorca VIII a
IX je v prebytku 1 a2 25 ¢ molérnych vodi pouzitému sumédrnemu mnoZstvu dichldértriazinov
v3eobecného vzorce VII alebo VII A a VII a po pridavku ekvimolérncho mnoZstva anorganic-
kej bézy alebo jej prebytku 1 a% 5 ¢ molérnych v6&i dichlértriazinu pridaného v druhe}
faze,' sa polykondenza&né reakcia dokondi pri teplote v rozmedzi 150 a3 210 %,

6+ Spdsob pripravy podla bodu 2 vyznadujlici sa tym, Ze dichlértriazin vieobecného vzorca
VII a)alebo VII A s obsgahonm kyanurchloridu mex. 5 % hmot. sa polykondenzuje postupne so
zloZkami systému vytvoreného diaminmi vSeobecného vzores VII a IX, prigom diaminy su

_ Vo vzédjemnom mélovom pomere 0,9 s 0,1 a% 0,15 : 0,85 a aminozludeninou v mnoZstve 1 a%
"+20 % moldrnych v8&i sumirnemu mnoZstvu pouitych diaminov, v inertnom organickom rozpug-

fadle za pritomnosti ekvivalentného mnoZstva anorganickej bézy,vzhladomna obsah chléru
v derivédtoch dichlértriazinu a kyanurchloride, pri teplote 120 az 210 %¢ pocas 4 a% 15 h,

7 Sp3sob pripravy podla bodu 2 g 64/ vyznatujtci sa tym, %e sumdrne mnoZstvo diaminov
vdeobecného vzorca VII a IX a aminozliCeniny je vo&i sumérmemu mnoZstvy dichldrtriazinu
véeobecného vzorca VII a)alebo VII A v prebytku 1 aZ 25 % molérnych a anorganickd béza

Je vzhladon na obsah chléru v pouZitych derivétoch dichlértriazinu v prebytku 1 az 5 %
molérnych,
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