(19) BUNDESREPUBLIK DEUTSCHLAND PAT E N TS C H R I FT
(12)  AusschlieBungspatent (1) DD 283 41 1 A5

Erteilt gemaR § 17 Absatz 1 Patentgesetz P
der DDR vorn 27,10,1983 5(01) C 09K 15/30
in Ubereinstimmung mit den entsprechenden

Festlegunger. im Einigungsvertrag

DEUTSCHES PATENTAMT

In der vom Anmelder eingereichten Fassung veroffentlicht

(21)  DDC 09K /3266504 (22)  06.02.89 (44)  10.10.90
(31)  440/88-1 (32)  08.02.88 (33)  CH

(71) siehe (73)

(72) Rody, Jean, Dr.; Rytz, Gerhard, Dr.; Slongo, Mario, Dr., CH

(73) Ciba-Geigy AG, Basel, CH

(74) Internationales Patentbiiro Berlin, WallstraRe 23/2¢, Berlin, 1020, DD

(64) Organisches Material

(65) organisches Material; Stabilisator; wirkungsvoll; gegen

Schidigungen; Licht; Sauerstoff; Hitze CH3\ CH3

{57) Bie Erfindung betrifft ein organisches Material, das als \._ (_g

Stabilisator 0,01 bis 5 Gew.-%, berechnet auf das zu // '& /N I
stabiiisierende Material von Verbindungen, die mindestens N ) =N X

eine Gruppe der Formel | enthalten, worin X eine Gruppe \.:N \‘—-/

ist, die den Ring zu einem Piperidinring ergénzt, wobei die 7 CH/ \ CH

Stabilisataran !iir organische Materialien gegen 3 3

Schédigunyien durch Licht, Sauerstoff und Hitze
wirkungsvoli sind. Formael |

ISSN 0433-6461 100 Seiten




285411

Ber‘lin. den 27,4,1989
| 71 695/12

Patentanspriiche

1,
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Organisches Material; dadurch gekennzeichnet, daB als
Stabilisator 0,01 big 5 Gew.~%, berechnet auf das zu sta=
bilisierende Material; von mindestens einer Verbindung:,
die mindestens eine Gruppe der Formel I enthéalt;

CH

YA
T3-07 :
\=N \o--o
/ 7\

CH CH

3 3
wobei X eine Gruppe ist, die den Ring zu einem Piperidin-
ring ergénzt,; enthalten ist,

Organisches Material gemaB Anspruch 15 dadurch gekenn-
zeichnety daBR mindestens eine Verbindung der Formel II
- -—

« IN
cus\! /I/CH3
7 NN 1

worin n eine ganze Zahl von 1 bis 6 bedeutet;
R! einen Rest der Formel '
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oder Cl, OH, ~OR®, ~SR® oder ~NR*R® bedeutet, wobsei R3
C1-018-Alkylg Allyl, Cyclohexyliy Benzyl, Phenyl oder eine

Gruppe der Formel A bedeutet’,

R4 Wasserstoff, 01—C12-A1ky1g 2~Hydroxyethyl, Allyl,
Cyclohexyl, Benzyl oder eine Gruppe der Formel A bedeutet,,
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R® C)-Cy2-Alkyl, 2-Kydroxyethyl, Allyl, Cyclohexyl, Benzyl, Phenyl, durch
Halogen, C1-Cy~Alkyl oder C;-Cy-Alkoxy substituiertes Phenyl, eine Gruppe

der Formel A oder eine Gruppe der Formel C bedeutet,

a

/R

-—./..-.\'—
DL e-on c

.=.\Rb
worin D durch —@-0- unterbrochenes Cz~Czg9-Alkylen bedeutet, Ra und Rb
C1-Cy2-Alkyl, Cs5~C¢-Cycloalkyl, Ce-Ci0-Aryl oder C7-Cy-Phenylalkyl
bedeuten und R® auch Wasserstoff bedeutet, oder

R* und R® zusammen Cy-Cg-Alkylen bedeuten, das durch -0- oder -N(R®)-
unterbrochen sein kann und worin R® Wasserstoff, C,-Cy-Alkyl oder Acetyl
bedeutet,

R® Wasserstoff, C,-Cj,-Alkyl, C7-C9-Phenylalkyl, C3;~Cs-Alkenyl, Cz-Cy-
Alkanoyl, C3-Cs-Alkenoyl, -0+, -CH oder -OR’ bedeutet und

R’ C1-C1g-Alkyl, Cs-Cg-Cycloalkyl, C;-Cg-Phenylalkyi, Phenyl, C2-Cjg-
Alkanoyl oder Benzoyl bedeutet,

R?, wenn n = 1 ist, Cl, OH, -OR?}, -SR? oder -NR*R® bedeutet,

wenn n = 2 ist, eine Gruppe -0-R’-0-, -S-R®-S-, -N(R!?)-R®-N(R!?)-,
-0-R? -N( R10 )_ s

—N< >N— oder -NH-NH- bedeutet, wobei

R’ C2-Czo-Alkylen, das durch ein oder mehrere -0-, -N(R®)- oder

-00C-R!7 -C00- unterbrochen sein kann, Cy-Cg-Alkenylen, Cs-Cg-Cyclo-
alkylen, Xylylen, Phenylen oder Tolylen bedeutet,

" R'® Wasserstoff, C3-Ciz-Alkyl, Allyl, 2-Hydroxyethyl, Benzyl, Phenyl oder
eine Gruppe der Formel A bedeutet,

venn n = 3 ist, eine Gruppe

-NH—(CHZ)Z*-(Cﬂz);NH- oder —Q-I:Q— bedeutet, worin

a 2 oder 3 ist, Q -0-, -S- oder ~N(R!?)- ist und T C3-Czo-Alkantriyl

oder eine Gruppe

tay

PR



- 84 - 208477

N
\
+—Q-Alk—
N

&-Alk—

bedeutet, worin Alk eine C2-Cy2-Alkylengruppe ist,

-Alk—I—Alk- oder
1k-

~Alk~Q-s

//z— N

wenn n = 4 ist, eine Gruppe C(CH20-)y oder

—NH—(CHz);——A——(CHZ)E——$——(CH2);——NH—— bedeutet, worin

a 2 oder 3 ist und b 2-12 ist,

wenn n = 5 ist, eine Gruppe

~NH(CHCH2N) 3Gt Ol o NH—

bedeutet, und wenn n = 6 ist, eine Gruppe

~NH(CH,CH2N) 4 CH, CH o NH~

bedeutet,

Y eine Gruppe

\ \ \ \
/CHz, /CH—(Cﬂz)E——ORll, /CH—(CHz)E——NRlzR‘3, =0,

\ ORI ] Rl 5 g__T___Rl 5
/C< s oder
OR!*" 0——-T———1
JH
( 2)q

bedeutet,

worin m 0, 1 oder 2 ist, q eine ganze Zahl von 5 - 11 ist,

R'! Wasserstoff, C1-Cys-Alkyl, C3-C;-Alkenyl, Cs-Cg~Cycloalkyl, C;-C;,~
Aralkyl oder eine Gruppe -CO-R!® bedeutet,

R'? Wasserstoff, C1-Cy2-Alkyl, C3-~Cy-Alkenyl, Cs-Cg-Cycloalkyl, C7-Cy;-
Aralkyl, C2-Cy-Hydroxyalkyl, Ci-Cg-Alkoxyalkyl, Cy~Cz0-Dialkylamino-
alkyl, C;-C1u—Alkoxycarbonylalkyl oder eine Gruppe der Formel A bedeutet,

R'? Cy-Cy2-Alkyl, C2-Cy-Hydroxyalkyl, C3-Cy-Alkenyl, Cs5-Cs-Cycloalkyl,
Phenyl, durch Halogen, C1-Cy~Alkyl oder C1-Cy~Alkoxy substituiertes
Phenyl, C2-Cz9-Alkanoyl, C3-Cg-Alkenoyl, Benzoyl, Phenylacetyl oder einen

Triazinylrest der Formel B

O HLY8 Y AL LG
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/
N
~ W

‘N
\
R20

bedeutet:, oder
R*2 und R3 zusammen C4-CB-A1kylen bedeuten, das durch
-0~ oder -N(Ra)- unterbrochen sein kann oder R'2 und R

zusammen einen Rest der Formel

13

bedeuten; worin R21 Ci-cleuAlkyl bedeutet,

R* C,=C, g=Alkyl, Cy=Cg~Cycloalkyl odor C,~Cg-Fhonyl-
alkyl bedeutet oder beide Gruppen R
Alkylen, o~Phenylen oder o=Xylylen bedeuten,

r1S Wasserstoff, 01-912~A1ky1, CzeCBnAlkenyl, C.,~Cg=~
Phenylalkyl, 02~C4~Hydroxyalky1, Cs-CB-Alkoxyalkyl oder
Ci-ci4-Alkoxycarbonylalkyl bedeutet,

R6 Wasserstoff, Ci-C1Z-A1kqu Allyl oder Benzyl bedeutet:
R17 Cl-Clz-Alkylen} Vinylen, Cyclohexylen;, Xylylen oder
CQ-CiznArylen bedeutet,

R™® C,=C, gmAlkyl; C,=Cg-Alkenyl, Co~Cg=Cycloalkyly C,=Cg=
Phenylalkyl; Phenyl oder durch Halogen, Nitroy C,~-C,~-
Alkyl, Hydroxy oder 01-C4~A1koxy substituiertes Phenyl
oder durch Hydroxy und 01-04-A1ky1 substituiertes C7-C9-

Phenylalkyl bedeutet:,

2usammen 02'06"
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RY® eine der fur R gegebenen Bedeutungen hat, und
R20 Cl, =OH, -0R33 --SR3 oder -NR4R5 bedeutet, enthalten
ist,

3, Organisches Material gemaB Anspruch iy dadurch gekenn=-
zeichnet, daBP mindestens eine Verbindung der Formel III,
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!-R”\ CHs_  CH; ]

N{ > < \>z 11
/]

R2.,/ Hy' \cu

L J

o

worin p 2, 3 oder 4 ist,
R!% und R?® die in Anspruch 2 gegebenen Bedeutungen haben und

Z, venn p = 2 ist, eine der Gruppen

29
>CH—0—R2 2—o—cﬁ , >cn—ooc—Rz 3—coo—cﬁ ,>cu—$—c}f

>CH—N( R2* )-R25 —y(R2 )-cﬁ , >CH—N(R2 6 )~CO—R27 ~CO—N(R26 )—cé
O~ +—0 N N
J J
N >< N, NCH-N(R?6 )7 \-—N(R“)—cﬁ » CH-0-+7 \-—o—cﬁ ,
A AN i A
0-+" Mg
\, \,
l&l *1
0
/
S0 el ] >°(
,
/ \o-< >\ 7N\ 0—*~CHz~00C-R? 2 ~C0O~CH,” N

*—0
Cfi( OH)~CH,OH

bedeutet, worin
R22 C2-Cy2-Alkyien, Cy—-Cg~Alkenylen, Xylylen oder -CO- bedeutet,
R23 Ci1~Cy2-Alkylen, Vinylen, Cyclohexylen, Xylylen, C¢-Cj2-Arylen oder
durch Halogen, Nitro oder Cl-Cu-Alkyl substituiertes Phenylen oder eine
direkte Bindung bedeutet,
R?* Wasserstoff, C1-C12-Alkyl, Cs-Cg-Cycloalkyl, C7~Cq- Phenylalkyl,
C3~Cy-Alkenyl, C2~Cia-Alkanoyl, C3-C7-Alkenoyl, oder Benzoyl bedeutet,
R25 C2-Ci2-Alkylen, durch NH oder 0 unterbrochenes Cy-Cy¢-Alkylen,
Cy—Cg-Alkenylen, Xylylen oder Cyclohexylen bedeutet
R26 Wascerstoff, C1-Cy2-Alkyl, Cs~Cs~-Cycloalkyl oder eine Gruppe der
Formel A bedeutet,
R?’ eine der fiir R?3 gegebenen Bedeutungen hat oder eine Gruppe
~NH-R?8 -NH ist,

%3
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28 C2-012-A1kylen oder Ca-Cla-Arylen bedeutet, das durch

c -C4-Alky1 substituiert eein kann,

R 0 Wasserstoff, Ci-Ciz-Alkyl. Ca—Cle-Alkqnoyl oder einen
Triazinylrest der Formel B bedeutet, und Rl, A und B die in
Anspruch 2 gegebenen Bddeutungen haben;,

und wenn p = 3 ist, eine der Gruppen

N ‘?
[1]
CHm0mC —}=R30 = CHaN(R26 )l = R3O |
-
—l3 -
-—
> CHaN(RP®) __ N, H(RP®)-ci
| N
N N
' -
N(RZ8)~cA
N
bedeutet, worin R>C C,=G, g~Alkantriyl oder Cg=C,;Arentriyl

bedeutet:, und wenn p = 4 ist, eine Gruppe

0 0
. L] (]
= CHa0wC :l- R oder | SScHen(RZ6)-& g3
4

bedeutet, worin R31 C4-016-A1kantetray1 oder CG-Ciz-Aren-
tetrayl bedeutet’, enthalten ist,

Organisches Material gem&B Anspruch 1; dadurch gekennzeich=-
neti daB mindestens eine Verbindung der Formel IV,

PNy
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. CH3 v

worin r ein Wert von 3 bis 50 ist;,

Q und Q! unabhéngig voneinander =0~} =8~ oder -N(Rlo)-
bedeuten und Yr, rR? und RO die in Anspruch 2 gegebenen
Bedeutungen haben, oder worin -Q-Rg-Q' eine Gruppe ~NHNH=,

CH CH
3.3
/0—\\' [ |
-N = oder wQwe B'CHZCHZ'O' ist, |
\ _/ \ |
[ Sl d 9'-7\ l
CH3 CH3 :

enthalten ist,

Organisches Material geméB Anspruch 1, dadurch gekenn=~

zeichnet., daB mindestens eine Verbindung gemiB Anspruch 1
der Formel vV,

] " 1 ’
NwAR=0=CRZ3a(m0An |
Jr =

¥
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worin r ein Wert von 3 bis 50 ist, Y und Rt die in Anspruch
2 gegebenen Bedeutungen haben,

An eine Csz4-A1kylengruppe ist und R
gegebene Bedeutung hat, enthalten ist,

23 die in Anspruch 3

6. Organisches Material gemaB Anspruch 1, dadurch gekennzeich-~
net, daB mindestens eine Verbindung der Formel VI,

» C
2 7H3 H3 N 32
L Z‘. —— .— ‘e —
| TCHy  CH3 T R
[
\'\ ~ VI
/7
CHy  CH, .4\'I H 7 cH
| i ™3 3
", -
|
R20 r
b -
worin r ein Wert von 3 bis 50isty
R? die in Anspruch 2 gegebene Bedeutung hat und
::ZF~R32-Z?:: eine der folgende' Gruppen bedeutet
. 0 0 R29
)CH-O-RZZ-O-C\H 4 — CH=0~C-g23

V-
..c-o...c}T % >CH-N-C'H\ .

o o
’ ~. ([} ] 7
_ CH=N(RP4)~R25-N(R2 )-CE i _ CH=N(RZ6)aCmR?7CuN(R2E )~CH
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R16 R16
l [
oc-
e | | £C
- ~
— RS — g
i i
0 0
1 !
C—(C CH,) ——__ ¢_o
/RS — (GHy) (ay), -,
c £Z
\g—N c—— 25 ————N-g
0 0

23
/ O« CHZ-OCO-R -«COO—»CH2 + =0

~N —~ :
X X<

5

- /O— CHZ-OCO-R23~COO~CH2-—o —0

c N

~ \ / ~
. 0

L]

worin RZZ' RZS% R24q stﬂ R26; R27 und R29 die in An-
spruch 3 gegebens Bedeutung haben und q und R gie in |
Anspruch 2 gegebene Bedeutung hat, enthalten ist,

7+ Organisches Materigl gemad Anspruch 1., dadurch gekenn=
zeichnet, daB mindestens eine Verbindung der Formel VII,

::-;—'
gy
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?34
4 C —cH
l 2 ' VII
i (|cc>) iy
" 35
Q CHS\/CH3 R
(CH,) /»—wnv 4 “
2 \o-_a/ N_‘./
7\ N\ g36
CHy  CH,

worin s O oder 1, t O oder 2 und u einen Wert von 5 bis

100 bedeuten;

Q_ =0~y =NH~ oder -N(C =C nAlkyl)- bedeutet.

R> Waeserstoff oder Methyl isty,

R33 und r36 unabhéingig voneinander -OR3; -SR oder ~NR4RS
bedeuten; worin R3. R und RO die in Anspruch 2 gegebenen
Bedeutungen haben; sowie Copolymere einer solchen Verbinw
dung mit (Meth)acrylssure; Alkyl(meth)acrylaten; Hydroxy~
alkyl(meth)acrylaten oder Maleineéureanhydrid enthalten ist,

Organisches Material gemaB Anspruch 1, dadurch gekenn~
zeichnet, daB mindestens eine Verbindung der Formel VIII;

'/N \‘1 uQ-R -Q'

(f“z)t VIII

(%)
v
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worin r ein Wert von 3 bis 50 ist, t O oder 2 ist,

, Q und Q' die in Anspruch 4 gegebenen Bedeutungen ha~
ben.

Q" =0, -NH- oder =N(C, - C4~Alkyl)~ bedeutet und

R3S und R36 die in Anspruch 7 gegebenen Bedeutungen haben,
enthalten ist,

9+ Organisches Material gemaR Anspruch 1, dadurch gekenn=
zeichnet, daB mindestens eine Verbindung der Formel IX,

R37 N R38
L (CH2)t (CHz)t v
!
o \, |./ \1
CH | ~CH CH ~ CH
3\| ek Ne 3
. P O\N/\ _ \l,\l AN IX
3 /! CH, CH, AN CH,
NZ \': .\1 N
{ X A
N\ )\ {"'\"’ \
~ R35 36 R3S 36

worin v ein Wert von 2 big 30 isty v O oder 2 ist, R3S

und R6 die in Anspruch 7 gegebenen Bedeutungen haben;

R/ C,m Cg-Alkylen, C,~C.-Alkenylen; Xylylen; ~CH p=CH( OH )=CH =
oder =CH,CH(OH)CH, -0-R3a-0-CH 2CH(CH)CH, = bedeutet,

0

38 . 37 . ) i
R™" eine der fir R°/ gegebenen Bedeutungen hat oder ~C-
oder

0 0

] ]

C~R%7 = Ca oty
R39

Cg=Alkyleny Phenylen oder
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. ..__,-.-_.:;,I
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CH
—d/ /f' c 4=

| — (

¢=v  CH, °
3

bedeutet und
R%7 die im Anspruch 3 genannte Bedeutung hat:, enthalten
ist,

Organisches Material geméh Anspruch 1, dadurch gekenn=
zeichnet, daB mindestens eine Verbindung der Formel X,
0o 0
] 23 i
N =An=0=CeR““=C=0=An
|
(CH
I

(" N
CHy~_ /J<CH3

3\
/A

2)t

CH CH

3 3

N

N
|
g
N
357 N O\ 16
R R
worin t O oder 2 ist, v ein Wert von 2 bis 30 ist;
An C,=C,=Alkylen bedeutet;, R35 und R%® die in Anepruch 7

gegebenen Fedeutungen haben und R?3 die in Anspruch 3
gegebene Bedeutung hat, enthalten ist,

Organisches Material gemaB Anspruch 1y dadurch gekenn-
zeichnet, daR mindestens eine Verbindung der Formel XI,
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CH3\|'/\J CH X1

7 3
/ AN
CH3 , CH3
N2
o
\N"‘\
R35/ R36

worin n eine ganze Zahl von 1 bis & bsdeutet,; t O oder 2
ist;, R? die in Anspruch 2 gegebene Bedeutung hats Q“,
R35 und R0 die in Anspruch 7 gegebenen Bedeutungen ha=
ben und R*C entweder eine der fu~ R in Anspruch 2 ge~
gebenen Bedeutungen hat oder eine Gruppe

R3S

CH CH

N/ 3. .~
.. /NN
SRt e W G

F— N=
VAN AN
CH, CH, R36

bedeutet:, enthalten ist,

12, Organisches Material geméﬁ Anspruch 1; dadurch gekenn~
zeichnet, dal mindestens eine Verbindung der Formel XII;



13,

14,

15,

i6.

~ 1
R35 35
‘ CHay Z\H CH;‘ .3. /cns y; R

N// \\ - 3 32 _ z- \ _</ \},

\= AV \_/

/c P . 3 /\ \

T CH; " CHg CH Q=R%-Q* ——
_ CHy 3 N Ty
X1I

worin r ein Wert von 3 bis 50 ist,
R% die in Anspruch 2 gegebene Bedeutung hat; die Gruppe

32
>z - R - 22T

eine der in Anspruch 6 gegabensn Bedautungen hat% Q und Q°
unabhéngig voneinander =0~%; «S= oder -N(R )- bedeuten
und R3% die in Anspruch 7 gegebene Bedeutung hat"enthaln
ten ist,

Organisches Material gem#B Anspruch 14 dadurch gekenn=
zeichnety daB ein organisches Polymer ist,

Organisches Material gem#B Anspruch 15 dadurch gekenn-
zeichnet; daB das ein Anstrichstoff ist,

Organisches Material gem#B Anspruch 1, dadurch gekenn=
zeichnet; daB das eine photographische Schicht ist.

Photographische Schicht gemaB Anspruch 15, dadurch gekenn~
zeichnet, daR zusatzlich ein sterisch gehindartes Phenol
enthalten ist,
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Organisches Material

Anwendungegebiet der Erfindung . 1

Die Erfindung betrifft organisches Material, das als Stabili-
satoren neus Triazinderivate)} die mindestens eine Tetramethyl=- \
piperidinogruppe besitzen; enthalten, !

Charakteristik des bekannten Standes der fechnik i

Verbindungen, die in jhrem Molekil mindestens eine Triazin=-
gruppe und eine 21236y6-Tetramethyl—4~piperidinylgruppe ent=~ ,
halten, sind ale Stabilisatoren fur organische Materialien ‘
bekannt. Solche Verbindungen enthalten entweder nur eine Tria~
zingruppe; wie z. B. die in der US-A=3,925,376 beschriebenen
Verbindungen; oder sie enthalten mehrere Triazingruppen; wie
z. B, die in der US-A-4,108,829 beschriebenen Verbindungen.
Sie konnen auch Oligomere oder Polymere mit wiederkehrender
Triazingruppe sein, wie z. B. die in der US-A=-4,086,204 be-
echriebaenen Verbindungen, In allen diesen bekannten Verbin=
dungen ist der Piperidinrest iber seine 4~Stellung mit dem
Triazinring verkniipft.,

Es wurden nunmehr Verbindungen gefunden, in denen der 2,2,6,6-
Tetramethylpiperidinréat Gber seine 1-~Stellung (das stickstoff~
atom) an den Triazinring gebunden ist, Zwel solcher Verbin-
dungen sind in der DE~A=2,025,080 beschrieben und wurden dort
als Arzneimittel vorgeschlagen, Eine Verwendung als Stabiliae~
toeren ist nicht erwihnt,

Ziel der Erfindung

Es werden neue Stabilisatoren fur organisches Material zur
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Verfiigung gestellt, die wirkungsvoll gegen Schédigungen
durch Licht, Sauerstoff und Hitze sind,

Darlegung des Wesens der Erfindqu

Die Aufgabe der Erfindung besteht darin, neue wirkungsvolle
Stabilieatoren fir organisches Material bereitzustellen,

Gegenstand der Erfindung sind Verbindungen, die mindestens
eine Gruppe der Formel I enthalten,

7N
7N .\{"‘\ :
oo\t
7 ,/ \\

CHy CHy

wobei X eine Gruppe ist, die den Ring zu einem Piperidinring
ergénzty mit Ausnahme von 2~(2,2; §6~Tetﬁamethyl-l-piperidino)h
4,6=bisg(2;444~tri=-

i e,
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methyl-2-pentylamino)--triazin und 2,4-Dichlor-6-(2,2,6,6-tetramethyl-1-

piperidino)-triazin.

Bevorzugt sind dabei Verbindungen, die mindestens eine Gruppe der

Formel I enthalten, worin X nicht CH; ist.
Solche Gruppen konnen in den verschiedensten Klassen von Verbindungen
vorliegen. Die wichtigsten erfindungsgemassen Verbindungsklassen sind die

folgenden

1) Verbindungen der Formel II,

\ /
CHa/ Y \CH3 II

o——————————-R2

“n

worin n eine ganze Zahl von 1 bis 6 bedeutet,

R! einen Rest der Formel

oder Cl, OH, -OR?}, -SR?} oder -NR*R’ bedeutet, wobei R} C;~C;g-Alkyl,
Allyl, Cyclohexyl, Benzyl, Phenyl oder eine Gruppe der Formel A bedeutet,

R* Wasserstoff, Cy-Cj;2-Alkyl, 2-Hydroxyethyl, Allyl, Cyclohexyl, Benzyl
oder eine Gruppe der Formel A bedeutet,

RS C;-Cj2-Alkyl, 2-Hydroxyethyl, Allyl, Cyclohexyl, Benzyl, Phenyl, durch
Halogen, C;-Cy-Alkyl oder C;-Cy-Alkoxy substituiertes Phenyl, eine Gruppe

der Formel A oder eine Gruppe der Formel C bedeutet, ..

-5t 1939 AYELBRY
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a

.—./R

N
D-+_  j+-OH c

worin D durch —8-0- unterbrochenes C3-Cz9-Alkylen bedeutet, R? und Rb
C1-Cy2-Alkyl, Cs-Cg-Cycloalkyl, Cg-Cio-Aryl oder C;-Cg-Phenylalkyl
bedeuten und Ra auch Wasserstoff bedeutet, oder

R* und R® zusammen Cy,-Cg-Alkylen bedeuten, das durch -0- cder -N(R®)-
unterbrochen sein kann und worin R® Wasserstoff, Ci;-Cy-Alkyl oder Acetyl
bedeutet,

R® Wasserstoff, C;-Cj2-Alkyl, Cy-Ce-Phenylalkyl, C3-Cs-Alkenyl,
C2-Cy-Alkanoyl, C3-Cs-Alkenoyl, -0+, -OH oder -OR’ bedeutet und

R’ C;-Cie-Alkyl, Cs~Cg-Cycloalkyl, C;-Cg-Phenylalkyl, Phenyl,
C2-Cyg-Alkanoyl oder Benzoyl bedeutet,

R?, wenn n = 1 ist, Cl, OH, -OR?, -SR?® oder -NR'R® bedeutet,

wenn n = 2 ist, eine Gruppe -0-R’-0-, -S-R*-S-, —N(Rlo)—R9-N(R1°)-,
-0-R? -N(R!?)-,

—N< >N— oder -NH-NH- bedeutet, wobei

R’ C2-Czo-Alkylen, das durch ein oder mehrere -0-, -N(R®)- oder
-00C-R'7 -C00- unterbrochen sein kann, Cy-Cg-Alkenylen, Cs-Cg~Cyclo- .
alkylen, Xylylen, Phenylen oder Tolylen bedeutet,

R!® Wasserstoff, C;-Cjz2-Alkyl, Allyl, 2-Hydroxyethyl, Benzyl, Phenyl oder

eine Gruppe der Formel A bedeutet,

wenn n = 3 ist, eine Gruppe

-NH-(cuz);ﬁ-(CHZ)SNH— oder -Q-I:Q— bedeutet, worin

a 2 oder 3 ist, Q -0-, ~S- oder -N(R!?)- ist und T C3-Czo-Alkantriyl
oder eine Gruppe

N

-Alk-i—Alk- oder Alkeges? gt
1k~ N

&—Alk—

AN

V4

-6 L 1939 ANLUER.
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bedeutet, worin Alk eine C;-Cj2-Alkylengruppe ist,

wenn n = 4 ist, eine Gruppe C(CH,0-), oder

;NH-(CHZ);—-¢——(CH2)E—~$——(CH2);——NH—— bedeutet, worin

a 2 oder 3 ist und b 2-12 ist,

wenn n = 5 ist, eine Gruppe

-NH(CHzCHzﬁ)gCH2CH2NH—

bedeutet, und wenn n = 6 ist, eine Gruppe

—NH(CHzCHzﬁ)uCHzCHzNH~

bedeutet,

Y eine Gruppe

>CH2, >CH—(CHz)m—OR“, >CH—(CHz)m——-NR”R”, >c=o,

14 @___ —R15 g___ —_pl1s
D =

OR* \ﬂ::— =0 0— ———l

( Hz)q

bedeutet,
worin m O, 1 oder 2 ist, q eine ganze Zahl von 5 - 11 ist,
R!'! Wasserstoff, C1-C18-Alkyl, Cj3-Cy-Alkenyl, Cs-Cg-Cycloalkyl, C7-C,;-
Aralkyl oder eine Gruppe -CO-R!® bedeutet,
R!? Wasserstoff, C,-C;z-Alkyl, C3-Cy-Alkenyl, Cs-Cg-Cycloalkyl, C7-Cy,-
Aralkyl, Cz-Cy-Hydroxyalkyl, C3-Cg-Alkoxyalkyl, Cy~Czo9-Dialkylamino-
alkyl, C3-Cy4~Alkoxycarbonylalkyl oder eine Gruppe der Formel A bedeutet,

R'? C;-C12-Alkyl, C,-Cy-Hydroxyalkyl, C3-Cy-Alkenyl, Cs-Cg-Cycloalkyl,
Phenyl, durch Halogen, C1-Cy-Alkyl oder C;-Cy-Alkoxy substituiertes
Phenyl, C;-Czo-Alkanoyl, C3-Cg-Alkenoyl, C3~Cg-Alkenoyl, Benzoyl,

Phenylacetyl oder einen Triazinylrest der Formel B
/Rl9

\

N B

\Rzo

A

-7
Ny=e

-G FEE1989+D 7410



-5 - 23477

bedeutet, oder
R!2 und R!'? zusammen Cy-Cs-Alkylen bedeuten, das durch -0- oder -N(R®)-

unterbrochen sein kann oder R!? und R'3 zusammen einen Rest der Formel

bedeuten, worin R2! C1-Ci1g-Alkyl bedeutet,

R'* C1-Cyg-Alkyl, Cs-Cg-Cycloalkyl oder C;-Cs-Phenylalkyl bedeutet oder
beide Gruppen R!'* zusammen C2-Ce-Alkylen, o-Phenylen oder o-Xylylen
bedeuten,

R!% Wasserstoff, C1-C12-Alkyl, C3-Cs-Alkenyl, C7-C9-Phenylalkyl, C~Cy-
Hydroxyalkyl, Ci-Cg-Alkoxyalkyl oder C3~Ciy-Alkoxycarbonylalkyl be-
deutet,

R!® Wasserstoff, Ci1~Ci12-Alkyl, Allyl oder Benzyl bedeutet,

R!7 €;-Cy2-Alkylen, Vinylen, Cyclohexylen, Xylvlen cder Ce¢-Ciz2-Arylen
bedeutet,

R'* C1-Cyg-Alkyl, C,-Cg-Alkenyl, Cs-Ca-Cycloalkyl, C7-Cy-Phenylalkyl,
Phenyl oder durch Halogen, Nitro, C1-Cy-Alkyl, Hydroxy oder C1-Cy~Alkoxy
subscituiertes Phenyl oder durch Hydroxy und C;-Cy-Alkyl substituiertes
C7-C9~Phenylalkyl bedeutet,

R!% eine der fiir R! gegebenen Bedeutungen hat, und

R?% C1, -OH, -OR®, -SR® oder —NR*RS bedeutet.,

Soweit irgendwelche Substituenten Alkyl bedeuten, kann dies gerade~ oder
verzweigtkettiges Alkyl sein. ‘Beispiele hierfiir sind Methyl, Ethyl,
n-Propyl, iso-Propyl, n-Butyl, sec.Butyl, tert.Butyl, iso-Pentyl,
n-Hexyl, n-Heptyl, n-Octyl, 2-Ethylhexyl, iso-Decyl, n-Dodecyl, n-Hexa-
decyl oder n-Octadecyl. R!?, R!3 ynd R!S in der Bedeutung von Hydroxy-
alkyl kénnen z.B. 2-Hydroxypropyl, 3-Hydroxypropyl oder 2~Hydroxybutyl,

insbesondere aber 2-Hydroxyethyl sein.

R'? und R'S als Alkoxyalkyl kénnen z.B. 2-Methoxyethyl, 2-Ethoxyethyl,
2-Methoxypropyl, 2-Butoxypropyl oder 2-Hexyloxyethyl seiu. R!'? als
Dialkylaminoalkyl kann z.B. 2-Dimethylaminoethyl, 2-Dibutylaminoethyl,
2-Diethylaminopropyl oder 2-Dihexylaminoethy' sein.

~GFEL1989# 074410
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R'? als C2-Cs-Alkenyl kann insbesondere Vinyl oder 2-Propenyl sein. RS,
R, Riz, R!? und R!'S als Alkenyl kdnnen insbesondere Allyl oder Meth-
allyl sein.

R®, R, R, R!5, R!7 und R'® als C;-Cy-Phenylalkyl konnen insbesondere
Benzyl oder Phenylethyl sein. R!'? als C7-Cij~Aralkyl kann z.B. Benzyl,
Phenylethyl oder Naphthylmethyl sein.

R, R'*, R'?2, R!3, R!* und R'® als Cyclcalkyl konnen insbesondere

Cyclohexyl sein.

R®, R, R'? und R} als Alkanoyl kdnnen gerade- oder verzweigtkettig
sein. Beispiele hierfiir sind Acetyl, Propionyl, Isobutyryl, Hexanoyl,
Octanoyl, Lauroyl oder Stearoyl. R® als Alkenoyl kann insbesondere
Acryloyl oder Methacryloyl sein.

R? als Alkylen kann gerade- oder verzweigtkettig oder durch Heteroatome
unterbrochen sein. Beispiele hierfiir sind Di-, Tri-, Tetra-, Hexa-,
Octa-, Deca-oder Dodecamethylen, 2,2-Dimethyltrimethylen oder 2,2,4-7ri-
methyltetramethylen, 3-Oxapentamethylen, 3-Azapentamethylen, 3-Methylaza-
pentamethylen, 4-Butylazaheptamethylen oder 3,6~Dioxaoctamethylen.

R' und R® zusammen sowie R'? und R!? zusammen kénnen Cy-Cg-Alkylen sein,
das durch -0~ oder -N(R?!)- unterbrochen sein kann. In diesem Fall bilden
sie zusammen mit dem N-Atom, an das sie gebunden sind, einen heterocycli-
schen Ring, der vorzugsweise 5- oder 6-gliedrig ist. Beispiele hierfiir
sind Pyrrolidin, Piperidin, 2,6;Dimethylpiperidin, Morpholir.,, Piperazin,
4-Methylpiperazin oder 4-Acetylpiperazin.

R® als Alkenylen kann insbesondere #-Butenylen-1,4 sein. R® als Cyclo-

alkylen kann insbesondere Cyclchexylen-1,4 sein.
Wenn R? C3-Czo-Alkantriyl ist, so kann dieser Rest gerade~ oder ver-

zveigtkettig sein., Beispielen hierfiir sind Propan-1,2,3-triyl, Butan-
1,3,4-triyl, Pentan-1,3,5-triyl oder 2-Methylpentan-1,5, 5~triyl.

IR ERE w410
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Bevorzugt sind solche Verbincungen der Formel I7, worin n eine ganze Zahl
von 1-4 ist

R! ein Rest Cl, -OR?® oder -NR*'R® ist, worin

R?, R* und R® die vorhin gegebenen Bedeutungen haben,

R?, wenn n = 1 ist, Cl, -OR® oder -NR'R’® bedeutet,

wenn n = 2 ist, eine Gruppe -N(R!?)-R?~-N(R!?)- oder

_N<.—.>,_
bedeutet, worin R’ =nd R!® die vorhin gegebenen Bedeutungen haben,

wer. 1= 3 is. :ine Gruppe

—NH—(CHZ)E—$——(CH2);—P1— bedeutet und wenn n = 4 ist, eine Gruppe

!
—NH—(CHz)a—}L—(CHz)b—ﬁ—(C}iz)-a—NH—

bedeutet, worin a 2 oder 3 und b 2 bis 8 bedeuten und
Y eine Gruppe
ORl'i
>cn—on“, \ICH—-NR”RN, >c=o oder ¢, ist,

/ \chh

worin R!!, R'?, R!'? un% R!* die vorhin gegubenen Bedeutungen haben.

Bevorzugt sind darunter solche Verbindungen der Formel II, worin n =1 i

ist und R! und R? identisch sind.

Besonders bevorzugt sind Verbindungen der Formel II, worin n = 1 ist, R!
und R? unabhingig voneinander Cl oder -NR*R® bedeuten, R* Wasserstoff
oder C;-fiyz2-Alkyl beceutet, RS C1-C12-Alkyl bedeutet oder R* und R

zusammen Pentamethylen oder 3-Oxapentamethylen bedeuten, und Y eine

Gruppe
N \ \ \C/o-- \
_oRrl1 14 -
/CHz, /CH OR**, /C(OR )2, . \0-! , /C 0 oder
CO-N-R!S
>C/ I bedeutet,
“WH-Co

~p FEL 193 0T 10
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worin R!'! Wasserstoff, C;-Cj2-Alkyl oder -CO-R!® bedeutet und R!®
C1-C1g-Alkyl oder Phenyl ist, R!'* C;-Cy-Alkyl ist und R!S Wasserstoff
oder C;-C;2-Alkyl bedeutet.

Zur Herstellung der Verbindungen der Formel II geht man vorteilhaft von
Cyanurssurechlorid aus und setzt dieses mit einem Aequivalent eines

Tetramethylpiperidins der Formel XIII um.

Y
o1 7'\
N/ﬁ.‘\ ctis OHs SN (Cﬂa
I o Y — o “ons  x1v
/ / \ e—0 r
a1’ W a1 o e, lr \¥
XIII o’ N a1

ras erhaltene Dichlortriazin XIV kann in einer zweiten Reaktionsstufe
nit einem Mol einer Verbindung R!'H umgesetzt werden, wobei man ein

Monochlortriazin XV erhidlt.

XIV + R'H —_—) CHj CHj XV

Durch Umsetzung von n Aequivalenten XV mit einer Verbindung Rz-(H)n
erhilt man in einer dritten Reaktionsstufe die gewinschte Verbindung der

Formel II.

Die einzelnen Reaktionsstufen konnen ohne Isolierung der Zwischenproduk-
te XIV und XV durchgefiithrt werden. Alle drei Reaktionsstufen werden
bevorzugt in einem inerten LOsungsmittel unter Zusatz von Basen als

HCl-Abfinger durchgefiihrt.

-G FEL 14297514410
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Beispiele fiir geeignete Losungsmittel sind Benzol, Toluol oder Xylol.
Beispiele fiir geeignete Basen sind tertiire Amine wie Tributylamin oder
Dimethylanilin oder Alkalimetallhydroxide wie NaOH oder KOH oder Alkali-
metallcarbonate wie NazC0; oder K;CO3. Es kann auch ein Ueberschuss des

Piperidins XIII als HCl-Abfdnger verwendet werden.

Die Umsetzungen geschehen vorzugsweise unter Erwirmen der Reaktioas-—
gemische. Die Base wird vorzugsweise sukzessive zugegeben in den Masse
wie die Reaktion fortschreitet. Der Fortschritt der Reaktion ksnn z.B.
durch Analyse des gebundenen und/oder des ionisierten Chlor verfolgt
verden. Eine andere Mdglichkeit der Reaktionskontrolle ist eine chromato-

graphische Analyse des Reaktionsgemisches.

Zur Isolierung des Produktes filtriert man zweckmdssig die Basensalze ab
oder extrahiert sie mit Wasser und dampft die organische LSsung ein. Will

man die Zwischenprodukte isolieren, so geht man in derselben Weise vor.

In alternativer Weise kann das Zwischenprodukt XIV zuerst mit R’(H)n und
anschliessend mit R'H umgesetzt werden. Wenn R! und R? identisch sind,
konnen die zweite und dritte Reaktionsstufe vereinigt werden, indem man

XIV mit 2 Aequivalenten R'H umsetzt.

Es versteht sich von selbst, dass man in der ersten Stufe eine Verbin- 9
dung XIII verwendet, deren Gruppe Y gegeniiber Cyanursiurechlorid unter
den Reaktionsbedinjungen inert ist. Vor allem soll Y keine freie OH-, NH-
oder SH-Gruppe enthalten. Im Anschluss an die dreistufige Synthese von II
kann in einer weiteren Reaktion ‘oder Reaktionssequenz die urspriingliche
(inerte) Gruppe Y gegen eine andere Gruppe Y ausgetauscht werden.
ORl*
Beispielsweise kann eine urspriingliche Ketalgruppe \C/ zur

/ \ORI L}

Ketogruppe >C=0 hydrolisiert werden. Die Ketogruppe lasst sich zur
Gruppe >CH—OH reduzieren, die sich wiederum verethern oder verestern
ldsst unter Bildung von >CH—OR“.

Die Ketogruppe >C=O kann durch reduktive Aminierung in eine Aminogruppe

>CH—NHRlz umgewandelt werden, die anschliessend durch entsprechende

~pFEL 195907 fx’{'LG
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NCH-NRI 2R1 3 tibergefiihrt werden kann.

N-Substitution in eine Gruppe /

Die Ketogruppe >C=0 kann in die entsprechenden a-Hydroxy- oder

a-Aminonitrile iibergefiihrt werden, die ihrerseits wieder durch Addition
von Isocyanaten oder Ketonen in die entsprechenden Spirohydantoine und

Spirooxazolidone iiberfiihrt werden konnen.

In analoger Weise konnen andere bekannte Reaktionen zur Umwandlung der

Gruppe Y benutzt werden.

Beispiele fiir einzelne Verbindungen der Formel II sind die folgenden
Verbindungen.

G193~ 0 AR LE
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2) Verbindungen der Formel III,

[p19
NI N

N/ N/ \\z III
N _/

p20” /

|\

’I

- .
worin p 2, 3 oder 4 ist,

R!? und R?® die vorhin gegebenen Bedeutungen haben und

Z, wenn p = 2 ist, eine der Gruppen

N\

/CH—O—Rz 2 —o—cﬁ , )

29
/CH—ooc—R2 3—coo—cﬁ , >cn—§—cﬁ ,

N\

/CH—N(R" )-R?5 -N(R?* )-cﬁ N

/CH—N( R?6 )—-C0O-R?7 —CO-N(R2® )—cﬁ

N N

\c/ >< > ' H—N(R")—;( \°—N(R“)—C€ J >CH—0—;( \-—o—cé.
\ A
ki R

\c/ \ \c/ | "O\c/

7 No- \c’ "/ N\0=1=CH,—00C-R? 2~CO0-CHy—t~¢7

0

Cﬁ(OH) -CH20H
bedeutet, worin
R?? C2-Cyz-Alkylen, Cy-Cp-Alkenylen, Xylylen oder -CO- bedeutet,
R?3 C;-Cy2-Alkylen, Vinylen, Cyclohexylen, Xylylen, Cg¢-Cy2-Arylen oder
durch Halogen, Nitro‘'oder C;-Cy-Alkyl substituiertes Phenylen oder eine
direkte Bindung bedeutet,
R?* Wasserstoff, C;-Cj2~Alkyl, Cs-Cg-Cycloalkyl, C;-Co—Phenylalkyl,
C3-C7-Alkenyl, C2-Cjig-Alkanoyl, C3-Cy-Alkenoyl, oder Benzoyl hedeutet,
R?5 C-Cjy2-Alkylen, durch NH oder O unterbrochenes Cy~Cjg-Alkylen,
Cy-Cg~Alkenylen, Xylylen oder Cyclohexylen bedeutet,
R?6 Wasserstoff, Ci-Cjp2-Alkyl, Cs-Cg-Cycloalkyl oder eine Gruppe der
Formel A bedeutet,

BB Y3 o aall
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R?7 eine der fiir R?3 gegebenen Bedeutungen hat oder eine Gruppe

~NH-R?® -NH- ist,

R28 C2-Cy2-Alkylen oder Cé-Ci2-Arylen bedeutet, das durch C1-Cy~Alkyl
sv  ta .iert sein kann,

R?® Wasserstoff, Ci-C12-Alkyl, C;-Cyg-Alkanoyl oder einen Triazinylrost
der Formel B bedeutet, und R! die eingangs gegebene Sedeutung hat,

und wenn p = 3 ist, eine der Gruppen

>CH—0—@+R3° , >CH—N(R2 6 )—@+R3 °
k) 3

N\

\
/CH—N(R“ )=27 “e_N(R26 )—cﬁ

-
//‘\\z

N(R?S )—cg

bedeutet, worin R3? C3-Cig-Alkantriyl oder Ce-Ciz~Arentriyl bedeutet,

und wenn p = 4 ist, eine der Gruppen

N - E 31 N . 26 _ﬁ 3l
Cli-0- %R , CH-N(R?®) R
4 4

bedeutet, worin R3! Cy-Ci¢~Alkantetrayl oder Ce¢-Ciz2-Arentetrayl bedeutet.

wann R?Y | R26 oder R29 C1-C12-Alkyl bedeutet, sc kann dies gevade- oder
verzweigtkettiges Alkyl sein, wie 2.B. Methyl, Ethyl, iso-Propyl,
n-Butyl, sec.Butyl, iso-Amyl, n-Hexyl, n-Octyl, 2-Ethylhexyl, n-Decyl
oder n-Dodecyl. R*% als C3-C7~Alkenyl kann insbesondere Allyl sein.

R?* und R?6 alg Cs-Cs~Cycloalkyl konnen insbesondere Cyclohexyl sein. R2"
als C7-Cg-Phenylalkyl kann insbesondere Benzyl sein.

R?* und R?9 als Cz2-Cys-Alkanoyl konnen gerade- oder verzweigtkettig sein.
Beispiele hierfiir sind Acetyl, Propionyl, Butyroyl, Octanoyl, Lauroyl
oder Stearoyl. R?* als C3-Cz-Alkenoyl kann insbesondere Acryloyl oder
Methacryloyl sein.

-G FEL Y3y o aalo
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R22, R?5 und R?® als C2-Ci2-Alkylen kdnnen gerade- oder verzweigtkettig
sein. Beispiele hierfiir sind Di-, Tri-, Tetra-, Hexa-, Octa-, Deca- oder
Dodecamethylen, 2,2-vimethyltrimethylen, Diethylmethylen oder 2,2,4-Tri-
methsl-tetramethylen. R?3 als C1-Ciy-Alkylen kann dariiber hinaus auch
z.B. Methylen oder Tetradecamethylen sein. R?® als unterbrochenes Alkylen
kann z.B. 3-Oxapentamethylen, 3-Azapentamethylen, 3-Methylazapenta-
methylen oder 4-Oxaheptamethylen sein. R?Z als Cy~Cg~Alkenylen kann

insbesondere 2-Butenylen-1,4 sein.

R?® und R?*® als C¢~C)z-Arylen kénnen z.B. Phenylen, Diphenylen oder
Naphthylen sein.

R3® als dreivertiger Rest kann z.B. Propan-1,2,3-triyl, Butan-1,2,4-
triyl, Benzol-1,2,4-triyl oder Naphthalin-1,4,6-tz1yl sein.

R31 als vierwertiger Rest kann z.B. Butan-1,2,3,4~tetrayl, Berzol-

1,2,4,5-tetrayl oder Naphthalin-1,4,5,8-tetrayl sein.

Bevorzugt sind Verbindungen der Formel III, worin p 2,3 oder 4 ist, R!?
und R?% unabhingig voneinander, -OR® oder —NR*RS bedeuten, worin R3, R'
und R® die vorhin gegebenen Bedeutungen haben,

Z, venn p = 2 ist, cine der Gruppen

>cn——ooc——1<2 3—coo—c*’»\f X )cn—N(R"")—R“—N(R“)—-cﬁ ,

\CH—-—-N(R“ )=

> N XXX

0, 0,

\ : /
@ X

o/ \CHz—OOC—R”—COO—CHz/ \o

bedeutet, worin R?3, R?*, R?® und R?® die vorhin gegebenen Bedeutungen

haben,

~GFEL 1979 07 A6
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wenn p = 3 ist, eine der Gruppen

\cn—o—@ R39  oder \CH—N(R’ 6)—s
/ / ﬁ
3

bedeutet, worin R3® C;-Cg-Alkantriyl oder Cg-Ciz-Arentriyl bedeutet und

N
NN (R26 )—cﬁ

VAR

fes )—cﬁ

R?6 die vorhin gegebene Bedeutung hat, und

wenn p = 4 ist, eine Gruppe

>CH—0—@ R3! ist, worin R¥}! C4-Cjz2-Alkantetrayl oder
4 C¢—-Ciz2-Arentetrayl bedeuten.

Bevorzugt sind darunter solche Verbindungen der Formel III, worin R!'? und

R?% jdentisch sind.

Zur Herstellung der Verbindungen der Formel III kann man in einem ersten
Schritt p Aequivalente Cyanursﬁurechlorid mit einer Bis-, Tris- oder

Tetrakispiperidinverbindung XVI umsetzen.

Cl‘h\./CH:: ?l C{._N CHJ\.ﬂi
N : N
an r Yy /N )
H 2 + p » |IN o] Z
\ / Cl— /'—Cl \\ \ /
N W N\
CHJ/ \CH3 L C{ CHa/ \Cﬂa
i - P - P
XVI XViI

Das Zwischenprodukt XVII kann dann in zwei weiteren Reaktionsschritten
mit R!'*H und Ri°H umgesetzt werden. Sind R!? und R?? identisch, so

i6nnen sie in eimem Schritt eingefiihrt werden.

Die einzelnen Reaktionsschritte bedeuten eine stufenweise Substitution
der drei Chloratome am Triazinring. Sie konnen ausgefiihrt werden wie es

verhin fiir die Synthese von II beschrieben wurde.

-G FEB 1959574410
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Alternativ kann man zuerst eine Verbindung der Formel XVIII herstel-
len, wie es fiir die Herstellung von II beschrieben ist, und diese mit

zwei-, drei- oder vierwertigen Reagenzien XIX umsetzen.

19 .
R CH3\ /CHJ

I1I

Ist z.B. Y eine Gruppe >CH-0H, so kann als zweiwertiges XIX eine
Verbindung Hal-R?Z-Hal, C1CO-R?3-COC1, AlkOOC-R?3-COOAlk, oder

N,
Vi
cl-+7 \o—Cl vervendet werden. Als dreiwertiges Reagens XIX kann

I
eine Verbindung (C1CO)3R%°, (A1kOOC)3R3° oder Cyanurchlorid verwendet
werden, als vierwertiges XIX eine Verbindung (C1CO)4 R3! oder (A1kooC)
R¥!, Hierin bedeutet Hal ein Halogenatom und Alk eine C;-Cy-Alkyl-

V4

gruppe.

Ist Y eine Gruppe >CH-NHR25, so kann analog vorgegangen werden. Ist
Y eine Gruppe >C=O, so kann diese z.B. mit einen Tetraol unter Bildung
9

eines Bis-ketals umgesetzt werden.

Beispiele fiir Verbindungen der Formel III sind die folgenden Verbin-

dungen:

~GREL Y295 5% 6410
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Youzum (HO)-N-HO_
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3) Verbindungen der Formel IV,

Y,
7'\
CH]\l I/CH3

CH 3/ Y \CHJ

*—Q-R°-Q' v
'

7 N\

worin r ein Wert von 3 bis 50 ist,
Q und Q' unabhiingig voneinander -0-, -$S- oder -N(R!?)- bedeuten und Y, R
und R!? die vorhin gegebenen Bedeutungen haben, oder worin -Q-R’~Q'- eine

Gruppe -NHNH-,

CH LN /CH 3

/
-N< >N— oder —0—-\ >N—CHzCHz—O— ist.

CH 3/ \CH 3

Bevorzugt ist r ein Wert von 3 bis 25 und Q und Q' -0~ oder -N(R!?),

Diese Verbindungen kdnnen hergestellt werden durch Umsetzung eines
Dizhlortriazins XIV mit einer Verbindung HQ-R’-Q'H. Letztere Verbindung
kann z.B. ein Diol, ein Dithiol, ein Diamin oder ein Hydroxyamin sein. Je
nach dem Molverhdltnis der beiden Edukte erhdlt man Produkte mit hohem
oder niedrigem Polykondensationsgrad r. Die Polykondensation wird in

Gegenwart von Basen ausgefiihrt, die das entstehende HCl binden.
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Beispiele fiir Verbindungen der Formel IV sind die folgenden Verbindungen:

¥ Q Q' R

>CHz NH NH -(CH2) 6~
>cu—ococu . 0 0 . ~(CHz) 4~
0—s -
>C< I NH NH -(CHz2) 6~
O—o
>CH2 NH NH ~CHzCH20CC(CH3 ) 2C00CH2CH2 -
tHo CHs CHi
>cn-g—cocns 0 0 /.g./
—'\.—.>“CH2CH2-
Cﬁg\CHa
>CH—0C|.H9 NH NH - —CHzCHzNHCH2CHo—
>CH—§-Cn.H9 NH  NH -(CHz) 3-0-(CHz) 3~

Y

(CyHg) 2N ﬁ N ﬁ(éuﬂe)z

4) Verbindungen der Formel V,

'\_/‘g\/"\_/Rl v
Cﬂa/éﬂa }5\ /u

‘Pﬁ-;\n—o-@—w 3-@-O—An4;

worin r ein Wert von 3 bis 50 ist, Y und R! die vorhin gegebene Bedeutun-
gen haben, An eine C2-Cy-Alkylengruppe ist und R?3 die vorhin gegebene
Bedeutung hat.

Diese Verbindungen konnen hergestellt werden aus einem Monochlortriazin

der Formel XV durch Umsetzung mit einer Verbindung HN(AnOH): und an-

schliessende Polykondensation mit einem Dicarbonsduredialkylester

SH 9P 0 ANLG
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Xv + HN(AnOH); — CH;

Rl/ \N/ \N(AnOH)z
l + AlkOOC-R?3-C00Alk

v

- Hierin bedeutet Alk C1-Cy-Alkyl. An ist vorzugsweise -CH,CHp~. Auch hier
kann der Polykondensationsg}ad r durch Variation des molaren Verhdlt-~
nisses der Edukte variiert werden. Beispiele fiir verwendbare Dicarbon-
sduredialkylester sind Dimethylsuccinat, Diethyladipat, Dimethylsebacat,
Dimethylterephthalat oder Diethylisophthalat.

Beispiele fiir Verbindungen der Formel V sind die folgenden Verbindungen:

Y R! An R23
>CH2 -N(CyH9), -CH2CH;~ -CH2CH,-
CHa CHj
\ _ .—.\. _ _ —'/O—'\.—
/CHz }<._./ CH2CH2 N2/
C 3\CH3
Se=0 ~N(C2Hs) -CH,CH,- -(CHz) -
\ fHs
CH-OCH2CH=CH,  -NHCyH, . ~CH,—CH- -(CHz) s
0—' -—
N/ | -~ N ~CH2CHg- ~CH3CH,-
ot N/
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&



- 26 - VAR KA

5) Verbindungen der Formel VI,

CH, CH; .
E %‘l \‘/CH CH3>'/ \;l;'._Raz._h
\\\ VI
/
cﬁ + \CH, -/ . cu;
\
ﬁzo
! dr

vorin r ein Wert von 3 bis 50 ist,

R?% die vorhin gegebene Bedeutung hat und

>Z'~R32—Z'< eine der folgenden Gruppen bedeutet

>cu—o—n2 2-o-cé ) cn—o—g—n“—ﬁ—o—cﬁ cnﬁ ﬁ
N 24 y_p25 24 N\ 26 27 @ 26
SCH-N(R**)-R*S—N(R**)-C{ ,  CH-N(R?®)-C-R?’-C-N(R?®)-C

>c”3_1° °I‘I>c<

NcO—N—~R25 —§—0€

\c/ —( Hz)q ( Hz)a—-'—————o\c/
’ Neo— R?S oc” N

CH2—~0CO-R?3~CO0—CHz, ,*—0

\C/ >X< >x< \C/

No- HeCy” Nece? N
0—s— 23 —

N l Cli2~0C0-R? *~C00-CH; 0 /

Now! I /N

worin q, R'®¢, R22, R?3, R?*, R?5, R26, R?7 und R?? die vorhin gegebene

Bedeutung haben.

Diese Verbindungen kénnen hergestellt werden, indem man zuerst durch
stufenweise Substitution von Cyanursdurechlorid wie unter (1) beschrieben

eine Verbindung der Formel XX herstellt, in der Y eine OH oder NH-Gruppe
enthdlt,

6L 1989~ 5 VAL
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. Q./-
T/\'—Cﬂa CHj3—» \f
cu;i‘-)\ N /\-55H3 .

und dieses mit einem difunktionellen Reagens umsetzt. Wenn z.B. Y eine
Gruppe >CH-OH ist, so kann als difunktionelles Reagens eine Verbindung

Hal-R?2-Hal oder AlkOOC-R?3-COOAlk verwendet werden.

Alternativ kann man eine Bis-piperidinverbindung der Formel XXI

CQJ/CH] CQJ/CHJ

.—.\ _ 32- (.—.)
m('_/z' Rz D XXI
CﬁJ\CHJ Cﬁg\CHJ

mit einer Verbindung der Formel XXII

i XXII

umsetzen. Oder man setzt eine Verbindung XXI mit einem Aequivalent
Cyanursdurechlorid um und fihrt zum Schluss R?° durch Umsetzung mit R?2H

ein.

SGREL 9 L ALE
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Beispiele fiir Verbindungen der Formel VI sind
20 N, _n32_ A
RV /Z R Z\
AN
~N(CyHs) 2 CH-00C~(CHz) s-coo-cﬁ
~OCH(CH3) 5 >cu-o-(cnz) s-o-cﬁ
N : \
—N<'_' >0 /cn-NH—(CHz)s—NH-cﬁ
-N(CyHg), \CH——— ——~C€
oy
Yy
.\ L ]
(Cuﬂe)zN/ \'d \N(Cuﬂe)z
—N< >o >cn——g—cr<
om0 OCHJ

6) Verbindungen der Formel VII

3
—CH2

( O)s u
" CH?},,/CH:’ N.“./R”’

( Hz);"<.-' —.fn—->N VII

CH 3/ \CH3 \R3 6

worin s 0 oder 1, t 0 oder 2 und u ein Wert von 5 bis 100 bedeutet,

Q" -0-, -NH- oder -N(Cy-Cy~Alkyl)- bedeutet, R3* Wasserstoff oder Methyl
ist, R¥® und R3S unabhéﬁgig voneinander -OR®, -SR?® oder -NR'R® bedeuten,
sovie Copolymere einer solchen Verbindung mit (Meth)acrylsiure, Alkyl-
(meth)acrylaten, Hydroxyalkyl(meth)acrylaten oder Maleinsdureanhydrid.

Solche Verbindunyen kdnnen durch Polymerisation eines Monomeren der
Formel XXIII

CH3 CH 35

34 ngf/ : /N—o\/R
CHa= —(CO)S-Q"—(CHz)t-'< )—(N ) XXIII

CH{ Ema R36
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oder durch Copolymerisation von XXIII mit (Meth)acrylsiure, einem
Alkyl(meth)acrylat, einem Hydroxyalkyl(meth)acrylat oder Maleinsiyre-
anhydrid hergestellt werden. Die Polymerisation geschieht unter Verwen-
dung Qon radikalischen Polymerisationsinitiatoren, wie z.B. von organi-
Peroxiden oder Azoverbindungen. Die Monomeren XXIII konnen durch
stufenveise Substituenten von Cyanurchlorid - wie unter (1) beschrieben -

hergestellt werden.

Bevorzugt sind Verbindungen der Formel VII, worin s =1 ist, t = 0 ist
und Q" -0~ ist.

Beispiele fiir Verbindungen der Formel VII sind:

-+ H—CHz—_],:

0 ?gf/CHJ N_./N(Cuﬂs)z
/ — 7 N\
\'—. t—1 ]
Cﬁg\Cﬂg \N(Cuﬂs)z

und dessen 1:1-Copolymerisat mit Methylacrylat,

—f-cH-chaJ-

0 CQ3/CH3 /N(CHJ)(CuH9)
o—0 N—e¢
/ 7 A\
- _—i
cff cit; “N(CH3 ) (CyHs)

und dessen 1:1-Copolymerisat mit Butylacrylat,

Hj
——CH3
u G0

’ \,

o em (o
LN

\.-—-0 =O/N [T

Cﬁa\CHs \N< >0

und dessen 1:1-Copolymerisat mit Methylmethacrylat,

yrodhddu

(S
C
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L8]
——CH> 5

o CQg/CHJ /NHCaH17
c H 0 /N—.\
' " 9 \C-—l ='/N
cﬁ,\CH3 \OCH(CHJ)Z

und dessen 1:1-Copolymerisat mit Hydroxyethylacrylat.

7) Verbindungen der Formel VIII,

(CH2) VIII

Y'Y
Ras/.\N/.\Ras

worin r ein Wert von 3 bic S0 ist, t 0 oder 2 ist,
Q und Q' die vorhin gegebenen Bedeutungen haben,
Q" -0~, -NH- oder -N(C1~-Cy-Alkyl)~- bedeutet und

R’, R¥ und R?¢ die vorhin gegebenen Bedeutungen haben.

Diese Verbindungen kdnnen hergestellt werden durch Polykondensation einer
Verbindung der Formel XXIV,

2 CQ’/""’ A
o—N. o0 N—e
P N AN
N\.=N/ Q"-(CHa), 4 )« ] XXIV

C{ CEJ\CH3 .\R“

mit einer difunktionellen Verbindung HQ-R’-Q'H in Gegenwart von zwei
Aequivalenten einer Base. Die Edukte XXIV k&nnen durch stufenwelse
Substitution von Cyanurchlorid - wie unter (1) beczhrieben ~hergestellt

werden.

~o b Yse o v a1
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Bevorzugt sind Verbindungen der Formel VIII, worin t = 0 ist.

Beispiele fiir Verbindungen der Formel VIII sind die folgenden Verbin-
duﬁgeﬁ:

(CqH9)2N/ \N/ \N(Cuﬂ9)z

»—NHCH2CH200CCH2CH2COOCH 2 CH, NH

R ERER T 16
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8) Verbindungen der Formel IX,

. N R37 N R38 ]
(}u:)t (}n:)t J
N L[] [ ] v
/7 \ /7 \
SN NIV X
/ \ /

7Y 7Y
IETTAR W WY R37 Yy N\gas

worin v ein Wert von 2 bis 30 ist, t O oder 2 ist, R3?® und R3¢ die vorhin
gegebenen Bedeutungen haben,

R37 C,-Cg-Alkylen, Cy-Cg-Alkenylen, Xylylen, -CHz-CH(OH)-CH:-

oder -CH2CH(Oi1)CH2~-0-R3? ~0-CH;CH(CH)CH2- bedeutet,

R3% eine der fiir R¥’ gegebenen Bedeutungen hat oder "@— oder

——E——R27-ﬁ— ist,

R3? C;-Cg-Alkylen, Phenylen oder

7/ \

-\
=./
Hj

bedeutet

und R?7 die vorhin gegebene Bedeutung hat.

Diese Verbindungen konnen hergestellt werden aus einer Verbindung der

Formel XXV

H R37 NH
(%m)t (o),
/ N\ 7'\
CHj_ * CH; CH;3 e CH; .
N N % XV

oiy” Y Vo ofis W “ons
/ 2
VY i@
R387 Ny pss r357 N “\pes
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dufch Umsetzung mit einer difunktionellen Verbindung, deren funktionelle
Gruppen mit sekundiren Aminen reagieren kénnen. Beispiele hierfiir sind
die Dihalogenide Hal-R3%-Hal oder Epichlorhydrin oder Diglycidylether der
Formel XXVa

0\\ 0

Wenn R3% gleich R3¥7 ist, so kSnnen die Verbindungen der Formel IX aus

einem primdren Amin der Formel XXVI

R

7 N\ \

L] . — —_ V

N\.=N/ }(._/ (CHz) —NH, XXVI
R cfi; “cHj

durch Umsetzung mit Hal-R¥’-Hal, mit Epichlorhydrin oder mit einem
Diglycidylether XXVa hergestellt werden. Die Edukte XXV und XXVI konnen
durch stufenweise Substitution von Cyanurchlorid - wie unter (1) oder (2)

beschrieben - hergestellt werden.

Beispiele fiir Verbindungea der Formel IX sind:

r N (CH2) ¢ CH2—CH(OH)-CH,
[ (}Hz)t (;}mt
. v
'\ ,
CH3\E I/Cﬂa CHJ\I I/CH;;
CH3/ \¥/ \CHJ CHJ/ \v/ \CH
/0 7
Yy Yy
CuttoN” W “WHC, Ho Colta” W WHC.H,
l T (CHZ)Z T g }
v
7'\ AN
CHJ\I I/CH:; CHJ\I i/CHJ
cHy” Y\CH, cHy” \ql/\cn,
/' /\"
& Y
(Cuti) 2 W NHcuks  (Cutt) o W N(CuHs),s
GRS YA 16T
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<[—§—CH 2—~CH(OH)~CH,—-0—(CH2) :.~o—CHz—CH(0H)—CH2——}
H2 v

7/
Yy
ciso” W Noch,

9) Verbindungen der Formel X,

P¥—~An—0— —R? 3—@—0—An

L ( Hz)t v

CH; / \i/CHJ

\
CHJ/ Y \CH3 X
2 '
i@
R \N/ Np20

worin t O oder 2 ist, v ein Wert von 2 bis 30 ist,
An C2-Cy-Alkylen bedeutet, R!'®, R?? und R?? die vorhin gegebenen Bedeu-

tungen haben.

Diese Verbindungen kdnnen durch Polykondensation von Verbindungen der
Formel XXVII

19
R CQ?ﬁ?H:‘

N
N
7 N\, N, (CH,) —
\.=N/ 1(.-./ (CHz)t N(AnOH) 2 XXVII

Cﬁ;\CHJ

N

r20”

mit Dicarbonsduredialkylestern A1k0OC-R?3-CO0Alk hergestellt werden.
Bevorzugt sind die Verbindungen der Formel X, in denen t null ist und An
-CH2CHz~ ist. Die Edukte XXVII konnen durch stufenweise Substitution von
Cyanurchlorid - wie in (1) beschrieben - hergestellt werden.

Gtz 010
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Beispiele fiir Verbindungen der Formel X sind:

N

7
oy
CgHj 7NH/ \N/ \NHC3H1 7

OCH2 CHQ—T—CH 2CH200C—-CH=CH-C
v 3

/7 \
Cl‘h\! !/CHJ

CHJ/ Y \CH3
/'
iR

(C«H9)2N/ \N/ \N(Cuﬂe)z

10) Verbindungen der Formel XI,

worin n eine ganze Zahl von 1 bis 6 bedeutet, t 0 oder 2 ist, R?, Q", R3S
und R*® die vorhin gegebenen Bedeutungen haben und R*® entweder eine der

fir R! gegebenen Bedeutungen hat oder eine Gruppe

~GRtE Y e w e Lo
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35
CH:E'/CHJ _./R
—0"— 7 >N VAR .
Q (CHz)t N \N=./N bedeutet.
cug/ \cm \R”‘

Zur Herstellung dieser Verbindungen kann man n Aequivalente einer
Verbindung der Formel XXVIII

35 -

R \ \‘QJ/CHJ

P, N\ o—o\

N '—N/ /0—(CH2)t—Q"H . XXVIII

N Ml

R’ cfts \cis

mit einem Aequivalent einer Verbindung der Formel

in Gegenwart von n Aequivalenten einer Base umsetzen.

Man kann aber auch zuerst eine Verbindung der Formel XXVIIIa

RSS\ CQJ/CHJ /RHO
.—N o—0 N—c
7\ AN
W, \-—N< >'—(CHz)t‘—Q"—'/ W XXVIIIa
R"’/ cﬁ,\cm \cl

herstellen und anschliessend n Aequivalente von XXVIIIa mit einem

Aequivalent RZ(H)n umsetzen.

Die Edukte XXVIII und XXVIIIa konnen durch stufenweise Substitution von

Cyanurchlorid - wie unter (1) beschrieben ~ hergestellt werden.

R AN L REIVIE T/ &
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Beispiele fiir Verbindungen der Formel XI sind folgende Verbindungen:

(?C;H7 ?C3H7

Y Y Yy

. o—NH——(CH3 ) g——NH—-+ .
\ 2\
Ct.Hg—%l/ \N/ \N/ \ﬁ{—Cuﬂg
7\ AN
CH3\I !/CH3 Cﬂg\! 1/CH:g

CHa/ Y \CH3 CH3/ Y \C“:\
Yy Y Y

(CuHg) 2N \'d \N(Cuﬂe)z (CuHg) 2N W \N(Cuﬁa)z

R—NH—(CHz)s—i—CHzCHz-i—(CHz)s—NH—R
¥HC6H17

CH3\I I/CHJ
oy’ W oy
2
Vo
\ »,
CuH90/ \N/ \OCuH9
11) Verbindungen der Formel XII, G
35 35
R \._N CHJ\.CE:H; CHE};./CH’ —./R
7 N\,__. Nov__n32__of >N___,/ N\
N\.=N/ N<.—./Z . R K.-—. =./N XII
CH3/ \CH3 CHJ/ \CH3 \Q—R9—Q'

worin r ein Wert von 3 bis 50 ist, R’ und R?® die vorhin gegebenen
Bedeutungen haben, die Gruppe

N\ 4

___p3a____
et —
eine der fiix Klasse 5 gegebenen Bedeutungen hat und Q und Q' unabhingig

voneinander -0-, -S- oder -N(R!®)- bedeuten.

Zur Herstellung dieser Verbindungen setzt man zuerst eine Bis-piperidin-
verbindung der Formel XXIX



- 38 - 223411

CHJ\'£?H3 (.:gz/CHg
Not__pia_ o4
HN<._. S2'—R Z\‘—.>IH XXIX
cfis “CH, ¢fls “CH,

mit 2 Aequivalenten Cyanursdurechlorid um, fithrt dann den Rest R3% durch
Umsetzung mit 2 Aequivalenten R3%H ein und setzt das Produkt mit einer
difunktionellen Verbindung HQ-R’-Q'H um. Diese kann z.B. ein Diol, ein
Dithiol, ein Diamin oder ein Hydroxyamin sein.

Beispiele fiir Verbindungen der Formel XII sind:

CQJ/CHJ CQ3/CHJ
N o —0 o —0 N
Vi Vi
4{-}-5/ \-—N< >-—o—(cnz)..—o—-< )_}5/ N NH-(CHz ) ¢—NH
\ Qoo @ ot \ /H
N CﬁJ\CHJ C J\CHJ N, r
*(Czﬂs)z ﬁ(Csz)z
CQJ/CHS CHiy CH;,
N o0 “H9 E“H9 [ N
Vi Vi
[ ;5/ N '< >— ~CO~(CHz) 4—CO- L e N
\ J L ] [ Xl ] \
N, Cﬁ3\CH3 CﬁJ\CHJ N,
60&“9 6CuH9
¥ (CHz2) ¢ N
7'\ N A
CHJ\! I/CHJ Cﬂs\! !/CH;; .
cfis W e, cfiy W e,
H H
CH3 CH; Hi CHi CHj
N uuéo §0 ogo/ N.

. NHCH2CH2NH

Bei den Verbindungen der Formeln IV bis X und XII handelt es sich um
polymere Verbindungen, wobei die Formel die wiederkehrende molekulare
Einheit darstellt. Die Endgruppen dieser polymeren Produkte k&nnen

entsprechende Gruppen der Edukte oder des Polymerisationskatalysators
sein. Eine gewiinschte Begrenzung des Molekulargewichtes der polymeren

Produkte kann durch Zusatz von monofunktionellen Verbindungen oder ven
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Kettenabbrechern bei der Herstellung (Polymerisation) erreicht werden.
In diesem Fall entstehen auch Endgruppen, die diesen Zusitzen ent-

sprechen,

Die erfindungsgemdssen Verbindungen sind verwendbar als Stabilisatoren
fiir organische Materialien gegen Schiddigung durch Licht, Saverstoff und
Hitze. Solche zu stabilisierende Materialien konnen z.B. Oele, Fette,
Wachse, Kosmetika, Biocide oder photographische oder reprographische
Materialien sein. Von besonderem Interesse ist die Verwendung in poly-
meren Materialien, wie sie in Kunststoffen, Kautschuken, Anstrichstoffen
oder Klebstoffen vorliegen. Beispiele fiir Polymere, die auf diese Weise

stabilisiert werden konnen, sind die folgenden:

1. Polymere von Mono- und Diolefinen, beispielsweise Polypropylen,
Polyisobutylen, Polybuten-1, Polymethylpenten-1, Polyisopren oder Poly-
butadien sowie Polymerisate von Cycloolefinen wie z.B. von Cyclopenten
oder Nocbornen; ferner Polyethylen (das gegebenenfalls vernetzt sein
kann), z.B. Polyethylen hoher Dichte (HDPE), Polyetﬁylen niederer Dichts
(LDPE), lineares Polyethylen niederer Dichte (LLDPE).

2. Mischungen der unter 1) genannten Polymeren, z.B. Mischungen von
Polypropylen mit Polyisobutylen, Polypropylen mit Polyethylen (z.B.
PP/HOPE, PP/LDPE) und Mischungen verschiedener Polyethylentypen (z.B.
LDPE/HDPE).

3. Copolymere von Mono- und Diolefinen untereinander oder mit anderen
Vinylmonomeren, wie z.B. Ethylen-Propylen-Copolymere, lineares Poly-
ethylen niederer Dichte (LLDPE) und Mischungen desselben mit Polyethylen
niederer Dichte (LDPE), Propylen-Buten-1-Copolymere, Propylen-Iso-
butylen-Copolymere, Ethylen-Buten-1-Copolymere, Ethylen-Hexen-Copolymere,
Ethylen-Methylpenten-Copolymere, Ethylen-Hepten-Copblymere, Ethylen-
Octen-Copolymere, Propylen-Butadien-Copolymere, Isobutylen-Isopren-
Cobolymere, Ethylen-Alkylacrylat-Copolymere, Ethylen-Alkylmethacrylat-
Copolymere, Ethylen-Vinylacetat-Copolymere oder Ethylen-Acrylsiure-
Copolymere und deren Salze (Ionomere), sowie Terpolymere von Ethylen mit
Propylen und einem Dien, wie Hexadien, Dicyclopentadien oder Ethyliden-
norbornen; ferner Mischungen solcher Copolymere untereinander und mit

unter 1) genannten Polymeren, z.B. Polypropylen/Ethylen-Propylen-Copoly-
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mere, LDPE/Ethylen-Vinylacetat-Copolymere, LDPE/Ethylen-Acrylsiure-
Copolymere, LLDPE/Ethylen-Vinylacetat-Copolymere und LLDPE/Ethylen-Acryl-

sdure-Copolymere.

3a. Kohlenwasserstoffharze (z.B. C5-Cy) inklusive hydrierte Modifi-

kationen davon (z.B. Klebrigmacherharze).
4. Polystyrol, Poly-(p-methylstyrol), Poly-(a~methylstyrol).

5. Copolymere von Styrol oder a-Methylstyrol mit Dienen oder Acryl-
derivaten, wie z.B. Styrol-Butadien, Styrol-Acrylnitril, Styrol-Alkyl-
methacrylat, Styrol-Butadien-Alkylacrylat, Styrol-Maleinsdureanhydrid,
Styrol-Acrylnitril-Methylacrylat; Mischungen von hoher Schlagzdhigkeit
aus Styrol-Copolymeren und einem anderen Polymer, wie z.B. einem Poly-
acrylat, einem Dien-Polymeren oder einem Ethylen-Propylen-Dien-Terpoly-
meren; sowie Block-Copolymere des Styrols, wie z.B. Styrol-Butadien-
Styrol, Styrol-Isopren-Styrol, Styrol-Ethylen/Butylen-Styrol oder
Stytol—Ethylen/Propylen-Stypol.

6. Pfropfcopolymere von Styrol oder a-Methylstyrol, wie z.B. Styrol auf
Polybutadien, Styrol auf Polybutadien-Styrol- oder Polybutadien-Acryl-
nitril-Copolymere, Styrol und Acrylnitril (bzw. Methacrylnitril) auf
Polybutadien; Styrol, Acrylnitril und Methylmethacrylat auf Polybutadien;
Styrol und Maleinsdureanhydrid auf Polybutadien Styrol, Acrylnitril und
Maleinsdureanhydrid oder Maleinsdureimid auf Polybutadien; Styrol und
Maleinsdureimid auf Polybutadien, Styrol und Alkylacrylate bzw. Alkyl-
methacrylate auf Polybutadien, Styrol und Acrylnitril auf Ethylen-
Propylen-Dien-Terpolymeren, Styrol und Acrylnitril auf Polyalkylacrylaten
oder Polyalkylmethacrylaten, Styrol und Acrylnitril auf Acrylat-Butadien-
Copclymeren, sowie deren Mischungen mit den unter 5) genannten Copoly-
meren, wie sie z.B. als sogenannte ABS-, MBS-, ASA- oder AES-Polymere
bekannt sind.

7. Halogenhaltige Polymere, wie z.B. Polychloropren, Chlorkautschuk,
chloriertes oder chlorsulfoniertes Polyethylen, Epichlorhydrinhomo~ und

-copolymere, insbesondere Polymere aus halogenhaltigen Vinylverbindun-
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gen, wie z.B. Polyvinylchlorid, Polyvinylidenchlorid, Polyvinylfluorid,
Polyvinylidenfluorid; sowie deren Copolymere, wie Vinylchlorid-Vinyliden-
chlorid, Vinylchlorid-Vinylacetat oder Vinylidenchlorid-Vinylacetat.

8. Polymere, die sich von a,8-ungesdttigten Sduren und deren Derivaten
ableiten, wie Polyacrylate und Polymethacrylate, Polyacrylamide und
Polyacrylnitrile.

9. Copolymere der unter 8) genannten Monomeren untereinander oder mit
anderen ungesidttigten Monomeren, wie z.B. Acrylnitril-Butadien-Copoly-
mere, Acrylnitril-Alkylacrylat-Copolymere, Acrylnitril-Alkoxyalkyl-
acrylat-Copnlymere, Acrylnitril-Vinylhalogenid-Copolymere oder Acryl-
nitril-Alkylmethacrylat-Butadien-Terpolymere.

10. Polymere, die sich von ungesdttigten Alkoholen und Aminen bzw. deren
Acylderivaten oder Acetalen ableiten, wie Polyvinylalkohol, Polyvinyl-
acetat, -stearat, -benzoat, -maleat, Polyvinylbutyral, Pelyallylphthalat,
Polyallylmelamin; sowie deren Copolymere mit in Punkt 1 genannten
Olefinen.

11. Homo- und Copolymere von cyclischen Etkern, wie Polyalkylenglykole,
Polyethylenoxyd, Polypropylenoxyd oder deren Copolymere mit Bisglycidyl-

ethern.

12. Polyacetale, vie Polyoxymethylen, sowie solche Polyoxymethylene,
die Comonomere, wie z.B. Ethylenoxid, enthalten; Polyacetale, die mit
termoplastischen Polyurethanen, Acrylaten oder MBS modifiziert sind.

13. Polyphenylenoxide und -sulfide und deren Mischungen mit Styrol-

polymeren oder Polyamiden.
14. Polyurethane, die sich von Polyethern, Polyestern und Polybuta-
dienen mit endstindigen Hydroxylgruppen einerseits und aliphatischen odar

aromatischen Polyisocyanaten andererseits ableiten, sowie deren Vor-

produkte..

SHFE1Y8E 0V AL 16

48R



-4 - RAREL

15. Polyamide und Copolyamide, die sich von Diaminen und Dicarbonsauren
und/oder von Aminocarbonsduren oder den entsprechenden Lactamen ableiten,
wie Polyamid 4, Polyamid 6, Polyamid 6/6, 6/10, 6/9, 6/12, 4/6, Polyamid
11, Polyamid 12, aromatische Polyamide ausgehend von m-Xylol, Diamin und
Adipinsﬁure; Polyamide, hergestellt aus Hexamethylendiamin und Iso-
und/oder Terephthalsiure und gegebenenfalls einem Elastomer als Modifi-
kator, z.B. Poly-2,4,4-trimethylhexamethylenterephthalamid, Poly-m-
phenylen-isophthalamid. Block-Copolymere der vorstehend genannten
Polyamide mit Polyolefinen, Olefin-Copolymeren, Ionomeren oder chemisch i
gebundenen oder gepfropften Elastomeren; oder mit Polyethern, wie z.B.
mit Polyethylenglykol, Polypropylenglykol oder Polytetramethylenglykol.
Ferner mit EPDM oder ABS modifizierte Polyamide oder Copolyamide; sowie
wihrend der Verarbeitung kondensierte Polyamide ("RIM-Polyamidsysteme").

16. Polyharnstoffe, Polyimide, Polyamid-imide und Polybenzimidazole.

17. Polyester, die sich von Dicarbonsiuren und Dialkoholen und/oder von
Hydroxycarbonsiduren oder den entsprechenden Lactoneﬁ ableiten, wie
Polyethylenterephthalat, Polybutylenterephthalat, Poly-1,4-dimethylol-
cyclohexanterephthalat, Polyhydroxybenzoate, sowie Block~Polyether-ester,
die sich von Polyethern mit Hydroxylendgruppen ableiten; ferner mit

Polycarbonaten oder MBS modifizierte Polyester.

18. Polycarbonate und Polyestercarbonate.

19. Polysulfone, Polyethersulfone und Polyetherketone.

20. Vernetzte Polymere, die sich von Aldehyden einerseits und Phenolen,
Harnstoff oder Melamin andererseits ableiten, wie Phenol-Formaldehyd-,
Harnstoff-Formaldehyd- und Melamin-Formaldehydharze.

21. Trocknende und nicht-trocknende Alkvdharze.

22. Ungesdttigte Polyesterharze, die sich von Copolyestern gesattigter
und ungesdttigter Dicarbonsiuren mit mehrwertigen Alkoholen, sovie

Vinylverbindungen als Vernetzungsmittel ableiten, wie auch deren halogen-

haltige, schwerbrennbare Modifikationen.
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23. Vernetzbare Acrylharze, die sich von substituierten Acrylsiure-
estern ableiten, wie z.B. von Epoxyacrylaten, Urethan-acrylaten oder

Polyester—-acrylaten.

24, Alkydharze, Polyesterharze und Acrylatharze, die mit Melaminharzen,

Harnstoffharzen, Polyisocyanaten oder Epoxidharzen vernetzt sind.

25. Vernetzte Epoxidharze, die sich von Polyepoxiden ableiten, z.B. von

Bis-glycidylethern oder von cycloaliphatischen Diepoxiden.

26. Natiirliche Polymere, wie Cellulose, Naturkautschuk, Gelatine, sowie
deren polymerhomolog chemisch abgewandelte Derivate, wie Cellulose-
acetate, -propionate und -butyrate, bzw. die Celluloseether, wie

Methylcellulose; sowie Kolophoniumharze und Derivate.

27. Mischungen (Polyblends) der vorgenannten Polymeren, wie z.B.
PP/EPDH, Polyamid/EPDM oder ABS, PVC/EVA, PVC/ABS, PVC/MBS, PC/ABS,
PBTP/ABS, PC/ASA, PC/PBT, PVC/CPE, PVC/Acrylats, Poﬁ/thermoplastisches
PUR, PC/thermoplastisches PUR, POM/Acrylat, POM/MBS, PPO/HIPS, PPO/PA 6.6
und Copolymere, PA/HDPE, PA/PP, PA/PPO.

Von besonderer Bedeutung ist die Stabilisierung von Polyolefinen sowie

von Bindemitteln fiir Anstrichstoffe.

Die Stabilisatoren werden den organischen Materialien zweckmdssig in
einer Menge von 0,01 bis 5 Gew.-%, berechnet auf das zu stabilisierende
Material, zugesetzt. Vorzugsweise verwendet man 0,1 bis 2 Gew.-%. Der
Zusatz zu polymeren Materialien kann bereits bei deren Herstellung
(Polymerisation) erfolgen. Vorzugsweise erfolgt er vor oder wihrend der

Formgebung des Polymeren.

In gewissen Fdllen kann es von Vorteil sein, Gemische von zwei oder

mehreren der erfindungsgemdssen Stabilisatoren zu verwenden.

Zusammen mit den erfindungsgemdssen Stabilisatoven kdnnen dem organischen
Material noch andere Stabilisatoren oder sonstige iibliche Zusitze

zugegeben werden. Beispiele hierfiir sind die folgenden Zusitze:
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1. Antioxidantien

1.1. Alkylierte Monophenole, z.B. 2,6-Di-tert.butyl-4~methylphenol,

2-Tert.butyl-4,6-dimethylphenol, 2,6-Di-tert.butyl-4-ethylphenol,
2,6-Di-tert.butyl~4-n-butylphenol, 2,6~Di-tert.butyl-4-i-butylphenol,
2,6-Di-cyclopentyl-4-methylphenol, 2-(a-Methylcyclohexyl)-4,6-dimethyl-
phenol, 2,6-Di-octadecyl-4-methylphenol, 2,4,6-Tri~cyclohexylphenol,
2,6-Di-tert.butyl-4-methoxymethylphenol, 2,6-~Di-nonyl-4-methylphenol.

1.2. Alkylierte Hydrochinone, z.B. 2,6-Di-tert.butyl-4-methoxyphenol,

2,5-Di-tert.butyl-hydrochinon, 2,5-Di-tert.amyl-hydrochinon, 2,6-Di-
phenyl-4-octadecyloxyphenol.

1.3. Hydroxylierte Thiodiphenylether, z.B. 2,2'-Thio-bis-(6~tert.-
butyl-4-methylphenol), 2,2'-Thio-bis~(4-octylphenol), &4,4'-Thio-bis~(6-
tert.butyl-3-methylphenol), 4,4'-Thio-bis-(6-tert.butyl-2-methylphenol).

1.4. Alkyliden-Bisphenole, z.B. 2,2'—Methylen-bis-(S-tert.butyl-h-methyl—
phenol), 2,2'-Methylen-bis-(6-tert.butyl-4-ethylphenol), 2,2'-Methylen-
bis-[4-methyl-6-(a-methylcyclohexyl)-phenol], 2,2'-Methylen-bis-(4-
méthyl—G—cyclohexylphenol), 2,2'-Methylen-bis-(6-nonyl-4-methylphenol),
2,2'-Methylen-bis-(4,6-di-tert.butylphenol), 2,2'-Ethyliden-bis-(4,6-di-
tert.butylphenol), 2,2'-Ethyliden-bis-(6-tert.butyl-4-isobutylphenol),
2,2'-Methylen-bis-[ 6-(a-methylbenzyl)~4-nonylphenol], 2,2'-Methylen-bis-
[6-(a,0-dimethylbenzyl)-4-nonylphenol], 4,4'-Methylen-bis-(2,6-di-tert.-

butylphenol), 4,4'-Methyien-bis-(6-tert.butyl-Z-methylphenol), 1,1-Bis~
(S—tert.butyl-h-hydroxy-Z-methylphenyl)-butan, 2,6-Bis~(3-tert.butyl-5-
methyl-2-hydroxybenzyl)-4~methylphenol, 1,1,3~Tris~(5-tert.butyl-4-
hydroxy-2-methylphenyl)-butan, 1,1-Bis-(5-tert.butyl-4-hydroxy-2-methyl-
phenyl)-3-n-dodecylmercaptobutan, Ethylenglycol-bis-{3,3~bis-(3'~
tert.butyl-4'~hydroxyphenyl)-butyrat}, Bis-(3-tert.butyl-4~hydroxy-5-
methylphenyl)-dicyclopentadien, Bis-[2-(3'-tert.butyl-2'-hydroxy-5'-
methyl-benzyl)-6-tert.batyl-4-methyl-phenyl.]-terephthalat.

1.5 Benzylverbindungen, z.B. 1,3,5-Tris-(3,5-di-tert.butyl-4-hydroxy-
benzyl)-2,4,6-trimethylbenzol, Bis-(3,5-di-tert.butyl-4-hydroxyben-

zyl)-sulfid, 3,5-Di-tert.butyl-4-hydroxybenzyl-mercaptoessigsdure-iso-
octylester, Bis-(4-tert.butyl-3-hydroxy-2,6-dimethylbenzyl)dithiol-
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terephthalat, l,3,5—Tris-(3,S-dimtert.butyl-&—hydroxybenzyl)-isocyanurat,
l,3,5-Tris-(4-tert.butyl-3“hydroxy-2,6-dimethylbenzyl)-isocyanurat,
3,5—Di-tert.butyl—4—hydroxybenzyl-phosphonsﬁure-dioctadecylester,

Ca—Salz des 3,5-Di~tert.butyl-4- hydroxybenzyl—phosphonsaure-mOﬂcethyl-
ester, 1,3,5-Tris-(3,5-dicyclohexyl-4- -hydroxybenzyl)isocyanurat.

1.6. Acylaminophenole, z.8. 4—Hydroxy-laurinsﬁureanilid, 4~Hydroxy-

stearinsdureanilid, 2,4—Bis-(octylmercapto)—6~(3,5-di—tert.buty1-4—
hydroxyanilino)-s-triazin, N-(3,5-di~tert.butyl-h-hydroxyphenyl)-carb-

aminsdureoctylester.

1.7. Ester der B-(S,5—Di—tert.butyl~4—hydroxyphenyl)-ptopionsﬁure

mit ein- oder mehrwertigen Alkoholen, wie z.B. mit Methanol, Octa-
decanol, 1,6-~Hexandiol, Neopentylglycol, Thiodiethylenglycol, Diethylen-
glycol, Triethylenglycol, Pentaerythrit, Tris-(hydroxyethyl)-iso-
cyanurat, N,N'-Bis-(hydroxyethyl)-oxalsiurediamid.

1.8. Ester der B-(S-tert.Butyl-&—hydroxy—3—methy1phenyl)-propion—

sdure mit ein- oder mehrwertigen Alkoholen, wie z.B. mit Methanol,
Octadecanol, 1,6-Hexandiol, Neopentylglycol, Thiodiethylenglycol, Di-
ethylenglycol, Triethylenglycol, Pentaerythrit, Tris-(hydroxy)ethyl-iso-
cyanurat, N,N'-Bis-(hydroxyethyl)-oxalsiurediamid.

1.9. Ester der 8-(3,5~Dicyclohexyl~4-hydroxyphenyl)-propionsﬁure mit ein-

oder mehrwertigen Alkoholen, wie z.B. mit Methanol, Octadecanol,
1,6-Hexandiol, Neopentylglycol, Thiodiethylenglycol, Diethylenglycol,
Triethylenglycol, Pentaerythrit, Tris-(hydroxy)ethyl-isocyanurat,
N,N'-Bis-(hydroxyethyl)-oxalsiurediamid,

1.10. Amide der B-(3,5-Di—tert.butyl—b-hydroxvphenyl)-propionsﬁure,

wie z.B. N,N'-Bis-(3,5-di—tert.butyl—h-hydroxyphenylpropionyl)-hexa-
methylendiamin, N,N'-Bis-(3,5-di-tert. butyl-4-hydroxyphenylpropio-
nyl)-trimethylendiamin, N,N'-Bis-(3,5-di-tert. butyl- h-hydroxyphenyl-
propionyl)-hydrazin.
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2. UV-Absorber und Lichtschutzmittel

2.1. 2-(2'-Hydroxyphenyl)-benztriazole, wie z.B. das 5'-Methyl-,

3'75'—Di—tert.3utyl-, 5'-tert.Butyl-, 5'-(1,1,3,3-Tetramethylbutyl)-,
5-Chlor-3',5'-di-tert.butyl-, 5-Chlor-3'~tert.butyl-5'-methyl-, 3'-sec.-
Butyl-5'-tert.butyl, 4'-Octoxy-, 3',5'-Di-tert.amyl-, 3',5'-Bis-(o,a-di-
methylbenzyl)-Derivat,

2.2. 2-Hydroxybenzophenone, wie z.B. das 4-Hydroxy-, 4-Methoxy-,

4-Octoxy-, 4-Decyloxy-, 4-Dodecyloxy-, 4-Benzyloxy-, 4,2',4"'-Tri~
hydroxy-, 2'-Hydroxy-4,4'-dimethoxy-Derivat.

2.3. Ester von gegebenenfalls substituierten Benzoesduren, wie z.B.

4-tert.Butyl-phenylsalicylat, Phenylsalicylat, Octylphenyl-salicylat,
Dibenzoylresorcin, Bis-(4-tert.butylbenzoyl)-resorcin, Benzoylresorcin,
3,5—Di—tert.butyl—&-hydrcxybenzoeséure—2,Q—di—tert.butylphenylester,
3,5-Di-tert.butyl-4-hydroxybenzoesiurehexadecylester.

2.4. Acrylate, wie z.B. a-Cyan-8,8~diphenylacrylsidure-ethylester bzw.
-isooctylester, a-Carbomethoxy-zimtsiuremethylester, a-Cyano~-f-methyl-p-
methoxy-zimtsduremethylester bzw. -butylester, a~Carbomethoxy-p-methoxy-

zimtsdure-methylester, N-(B-Carbomethoxy-B-cyanovinyl)-2-methyl-indolin.

2.5. Nickelverbindungen, wie z.B. Nickelkomplexe des 2,2'-Thio-bis-[4-

(1,1,3,3-tetramethylbutyl)-phenols], wie der 1:1- oder der 1:2-Komplex,
gegebenenfalls mit zusdtzlichen Liganden, wie n-Butylamin, Triethanol-
amin oder N-Cyclohexyl-diethanolamin, Nickeldibutyldithiocarbamat,
Nickelsalze von 4-Hydroxy—3,54di~tert.butylbenzylphosphonsﬁure—mono-
alkylesterr, wie vom Methyl~ oder Ethylester, Nickelkomplexe von
Ketoximen, wie von 2-Hydroxy-4-methyl-phenyl-undecylketoxim, Nickel-
komplexe des 1-Phenyl-4-lauroyl-5-hydroxy-pyrazols, gegebenenfalls mit

zusdtzlichen Liganden.

2.6. Sterisch gehinderte Amine, wie z.B. Bis-(2,2,6,6-tetramethyl-

piperidyl)-sebacat, Bis-(1,2,2,6,6-pentamethylpiperidyl)-sebacat,
n—Butyl—3,5—di-tert.butyl—&-hydroxybenzyl-malonsﬁure-bis(1,2,2,6,6-penta-
methylpiperidyl)-ester, Kondensationsprodukt aus 1-Hydroxyethyl-2,2,6,6~
tetramethyl-4-hydroxypiperidin und Bernsteinsdure, Kondensationsprodukt

[
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aus .,N'-Bis-(2,2,6,6-Tetramethyl-4-piperidyl)-hexamethylendiamin und
4-tert.Qctylamino—Z,6—dichlor—1,3,5—s—triazin, Tris-(2,2,6,6~tetramethyl-
4-piperidyl)-nitrilotriacetat, Tetrakis-(2,2,6,6-tetramethyl-4-
piperidyl)-1,2,3,4-butantetraoat, 1,1'-(1,2-Ethandiyl)-bis~(3,3,5,5-

tetramethyl-piperazinon).

2.7. Oxalsdurediamide, wie z.B. 4,4'-Di-octyloxy-oxanilid, 2,2'-Di-

octyloxy-5,5'-di-tert.butyl-oxanilid, 2,2'-Di-dodecyloxy-5,5'di-tert.-
butyl-oxanilid, 2-Ethoxy-?'~ethyl-oxanilid, N,N'-Bis-(3-dimethylamino-
propyl)-oxalamid, 2-Ethoxy-5-tert.butyl-2'-ethyloxanilid und dessen
Gemisch mit 2-Ethoxy-2'-ethyl-5,4'-di-tert.butyl-oxanilid, Gemische von

o-und p-Methoxy- sowie von o~ und p-Ethoxy-di-substituierten Oxaniliden.

2.8. 2-(2-Hydroxyphenyl)-1,3,5-triazine, wie z.B. 2,4,6-Tris(2-hydroxy-4-

octyloxyphenyl)-1,3,5-triazin, 2-(2-Hydroxy-4-nctyloxyphenyl)-4,6-bis~
(2,4-dimethylphenyl)-1,3,5-triazin, 2-(2,4-Dihydroxyphenyl)-4,6-bis(2,4~
dimethylphenyl)-1,3,5-triazin, 2,4-Bis(2-hydroxy-4-propyloxyphenyl)~6-
(2,4-dimethylphenyl)~1,3,5-triazin, 2-(2-Hydroxy-4-octyloxyphenyl)-4,6-
bis(4-methylphenyl)-1,3,5-triazin, 2-(2-Hydroxy-4-dodecyloxyphenyl)-4,6-
bis(2,4-dimethylphenyl)-1,3,5-triazin.

3. Metalldesaktivatoren, wie z.B. N,N'-Diphenyloxalsdurediamid,

N-Salicylal-N'-salicyloylhydrazin, N,N'-Bis-(salicyloyl)-hydrazin,
N,N'-Bis-(3,5-di-tert.butyl-4-hydroxyphenylpropionyl)~hydrazin,

3-Salicyloylamino-1,2,4-triazol, Bis-(benzyliden)-oxalsduredihydrazid.

4. Phosphite und Phosphonite, wie z.B. Triphenylphosphit, Diphenyl-

alkylphosphite, Phenyldialkylphosphite, Tris-(nonylphenyl)-phosphit,
Trilaurylphosphit, Trioctadecylphosphit, Distearyl-pentaerythritdi-
phosphit, Tris-(2,4-d.-tert.butylphenyl)-phosphit, Diisodecylpenta-
erythrit-diphosphit, Bis-(2,4-di-tert.butylphenyl)-pentaerythritdi-
phosphit, Tristearyl-sorbit-triphosphit, Tetrakis-(2,4-di-tert.bu-
tylphenyl)-4,4'-biphenylen-diphosphonit, 3,9-Bis-(2,4-di-tert.butyl-
phenoxy)-2,4,8,10-tetraoxa-3,9-diphosphaspiro[ 5. 5]undecan.

Ry A
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5. Peroxidzerstorende Verbindungen, wie z.B. Ester der R-Thio-dipro~

pionsdure. beispielsweise der Lauryl-, Stearyl-, Myristyl- oder Tri-
decylesfer, Mercaptobenzimidazol, das Zinksalz des 2-Mercaptobenzimi-
dazols, Zink-dibutvl-dithiocarbamat, Dioctadecyldisulfid, Pentaerythrit-
tetrakis-(B-dodecylmercapto)-propionat.

6. Polyamidstabilisatoren, wie z.B. Kupfersalze in Kombination mit

Jodiden und/oder Phosphorverbindungen und Salze des zweiwertigen Mangans.

7. Basische Co-Stabilisatoren, wie z.B. Melamin, Polyvinylpyrrolidon,

Dicyandiamid, Triallylcyanurat, Harnstoff-Derivate, Hydrazin-Derivate,
Amine, Polyamide, Polyurethane, Alkali- und Erdalkalisalze hbherer Fett-
sduren, beispielsweise Ca-Stearat, Zn-Stearac, Mg-Stearat, Na-Ricinoleat,

K-Palmitat, Antimonbrenzcatechinat oder Zinnbrenzcatechinat.

8. Nukleierungsmittel, wie z.B. 4-tert.Butylbenzoesiure, Adipinsaure,

Diphenylessigsidure.

9. Fiillstoffe und Verstirkungsmittel, wie z.B. Calciumcarbonat, Silikate,

Glasfasern, Asbest, Talk, Kaolin, Glimmer, Bariumsulfat, Metalloxide und

~hydroxide, Russ, Graphit.

10. Sonstige Zusitze, wie z.B. Weichmacher, Gleitmittel, Emulgatoren,

Pigmente, Optische Aufheller, Flammschutzmittel, Antistatika, Treib-
mittel.

Bei der Mitverwendung solcher Costabilisatoren konnen synergistische
Effekte auftreten, was insbesondere bei der Mitverwendung von UV-Absor-

bern der Fall ist.

Bei der Verwendung der erfindungsgemdssen Verbindungen als Stabilisatoren
fir photographische Materialien ist vor allem die Verwendung in photogra-
phischen Schichten, beispielsweise auf Filmen oder Photopapieren, von

Interesse.

o AR
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Ein Teil der erfindungsgeméBen Verbindungen 1&Bt sich auch als
- Zwischenprodukt bei der Herstellung anderer erfindungsgemaBer
Verbindungen verwenden, Dies trifft vor allem fir Verbindun-
gen zu, die am Triazinring Chloratome tragen, Als Stabilisa-
toren bevorzugt sind solche Verbindungen, die an den Triazin-
resten keine Chloratome enthalten,

Ausfiihrungsbeispiele

Die folgenuen Beispiele illustrieren die Herstellung und Ver~
wendung der erfindungsgemsBen Verbindungen néher, Darin be-
deuten Teile und ¥-Gewichtsteile und Gewichts=%, Die Tempera=~
turen sind in Celsius~Graden angegeben,

Beispiel 1: 2,4=Dichlor-6-(2,2,6,6~tetramethylpiperidin=i~yl)-
1,3,5~triazin

92,2 g Cyanurchlorid und 142,6 g 2,2,6,6,~Tetramethylpiperidin
werden in 400 ml Xylol 10 Stunden bei 120 © gerithrt, Nach dem
Abkihlen auf Raumtemperatur wird vom gebildeten 2,2,6,6~Tetra~
methylpiperidinhydrochlorid abfiltrisrt und dieses mit 100 ml
Xylol gewaschen., Die gelb bis braunliche Xylollésung wird
dreimal mit je 100 ml Wasser gewaschen, iiber Natriumsulfat
getrocknet, mit 5 g Tonsil optimum (Bleicherde) und 5 g Tier-
kohle 10 Minuten gerihrt, geklart und im Vakuum eingedampft.,
Der erhaltene Riickstand wird aus 300 ml Hexan unter Zugabe

von 3gqTonsil optimum umkristallisiert, Man erhalt das 2,4-Di~
chlor-6-(2,2,6,6~tetramethylpiperidin=i=yl)=1,3,5~triazin

als farblose Kristalle mit einem Schmelzpunkt von 129 °,

Beispiel 2: 2,4-Dichlor-6~(2,2,6,6~tetramethyl~4~benzoyloxy~
piperidin=1~yl)=1,3,5~triazin

46,1 g Cyanurchlorid und 136,0 g 2,2,6,6~Tetramethyl=d~
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benzoyloxy~piperidin werden in 300 ml Xylol wie in Beispiel 1
beschrieben umgesetzt und éufgearbeitet. Nach einer Umkri-
stallisation aus Isopropanol erhilt man das 2,4=Dichlor=6~
(2,2.6,6-tetramethyl-4—benzoyloxy-piper'idin-l-yl)-1.3.5-
triazin als farblose Kristalle mit einem Schmelzpunkt von 145 °,
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Beispiel 3: 2-Chlor-4-ethylamino-6-(2,2,6,6-tetramethylpiperidin-1-yl)-

1,3,5~triazin.

28,9 g 2,4-Dichlor-6-(2,2,6,6-tetramethylpiperidin-1-yl)-1,3,5-triazin
(hergestellt nach Beispiel 1) werden in 250 ml Ethanol bei Raumtemperatur
mit 15 g einer 70%igen, wdssrigen Ethylaminldsung versetzt..Die Tempera~-
tur steigt rasch bis auf ca. 35°. Anschliessend wird 12 Stunden bei 55°
geriihrt, 25 ml Wasser zugegeben und auf 5° abgekiihlt. Der entstandene
Niederschlag wird abfiltriert, mit 200 ml Wasser gewaschen und ge-
trocknet. Durch Kristallisation aus Acetonitril erhdlt man das 2-Chlor-
4-ethylamino-6-(2,2,6,6-tetramethylpiperidin-1-yl)-1,3,5-triazin als

farblose Kristalle mit einem Schmelzpunkt von 148°.

Beispiel 4: 2-Chlor-4-diethylamino-6-(2,2,6,6-tetramethylpiperidin-1-yl)-

1,3,5-triazin.

Verwendet man anstelle der Ethylaminlosung 15 g Diethylamin und verfahrt
man im tbrigen wie in Beispiel 3 beschrieben, so erhdlt man das 2-Chlor-
4-diethylamino-6-(2,2,6,6-tetramethylpiperidin-1-yl)-1,3,5-triazin als

farblose Substanz mit einem Schmelzpunkt von 77°.

Beispiel 5: 2,4-Bis-isopropylamino-6-(2,2,6,6-tetramethylpiperidin-1-yl)-

1,3,5~triazin.

43,4 g 2,4-Dichlor-6-(2,2,6,6-tetramethylpiperidin-1-yl)-1,3,5-triazin
werden mit 39,0 g Isopropylamin in 200 ml Xylol 8 S: .nden in einem
Autoklav auf 160° erhitzt. Nach dem Abkiihlen auf Raumtemperatur wird der
Autoklaveninhalt dreimal mit je 100 ml Wasser gewaschen, die gelbliche
Xylollosung iiber Natriumsulfat getrocknet, 10 Minuten mit 5 g Tonsil
optimum (Bleicherde) ;errﬁhrt, filtriert und eingedampft. Das erhaltene
2,4-Bis-isopropylamino-6-(2,2,6,6-tetramethylpiperidin-1-yl)-1,3,5-
triazin ist ein schwach gelbliches Harz, das nicht kristallisiert werden

konnte.
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Beispiel 6: 2,4—Bis-dibutylamino-6—(2,2,6,6-tetramethylpiperidin—yl)-

1,3,5-triazin.

57,8 g 2,4-Dichlor-6-(2,2,6,6-tetramethylpiperidin-1-y1)-1,3,5-triazin
werdén in 200 ml Xylol bei Raumtemperatur suspendiert. Dazu tropft man in
15 Minuten 25,8 g Dibutylamin, wob:i die Temperatur auf 40° steigt. Man
gibt zum Reaktionsgemisch 1n ca. 15 Minuten eine Losung von 8,8 g
Natriumhydroxid in 40 ml Wassetr und riihrt anschliessend wih-end 2 Stun-
den bei 60°. Die wassrige Phase wird nun abgetrennt und zur klaren,
organischen Phase gibt man 28,4 g Dibutylamin und eine Losung 9,6 ¢
Natriumhydroxid in 20 ml Wasser. Man erwidrmt nun am Wasserabscheider bis
eine Innentemperatur von ca. 135° erreicht ist und riihrt dann 12 Stunden
bei dieser Temperatur. Der Kolbeninhalt wird auf 90° abgekiihlt, mit
einer Losung von 3 g Natriumhydroxid in 100 ml Wasser versetzt und

30 Minuten bei 90° kriftig geriihrt. Man trennt nun die wissrige Phase ab,
wascht die Xylolldsung fiinfmal mit je 100 ml Wassar und dampft sie im
Vakuum ein. Der gelbliche, Slige Riickstand wird im Hochvakuum
destilliert. Man erhilt das 2,4-Bis-dibutylamino-6-(2,2,%,5~tetra~
methylpipevidin-1-y1)-1,3,5~triazin als farbloses Oel mit einem Siede-

punkt von 173° bei 6,5 Pa.

Beispiel 7: 2,6—Dimorpholino-6-(2,2,6,6-tetramethylpiperidin—l—yl)—l,3,5—

triazin.

Vervendet man anstelle von Dibutylamin 36,6 g Morpholin (1. Fortion:

17,4 g3 2. Portion: 19,2 g) und verfahrt man im iibrigen wie in Beispiel 6
beschrieben, so erhdlt man, nach Kristallisation aus Ethanol, das
2,4—Dimorpholino-6-(2,2,6,6—tetrémethylpiperidin—l—yl)-l.3,S—vriazin mit

einem Schmelzpunkt von 147-48°,

Beispiel 8: 2,4-Bis—butylamino—6-(2,2,6,6—tetramethyl—4—benzoyloxy-
piperidin-1-yl1)-1,3,5-triazin.

20,5 ¢ 2,6—Dichlor-6—(2,2,6,6—tetramethyl-h-benzoyloxypiperidin-l—yl)—
1,3,5~triazin (hergestellt nach Beispiel 2) werden in 200 ml Xylol mit
8,0 g n-Butylamin 4 Stunden am Riickfluss geriihrt. Man gibt 4,4 g pulveri-
siertes Natriumhydroxid zum Reaktionsgemisch und rinr: weitere 15 Stunden

am Riickfluss. Der Kolbeninhalt wird auf Raumtemperatur abgekiihlt und

AL BRI
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nach der Zugabe von 100 ml Wasser krdftig geriihrt bis das ausgefallene
Salz vollstdndig in Losung gegangen ist. Die wdsstige Phase wird abge-
trennt, die Xylollosung dreimal mit je 100 ml Wasser gewaschen und im
Vakuum eingedampft. Der 6lige Riickstand wird bei 100° und 13 Pa. ge-

trocknet. Man erhilt das 2,4-Bis-butylamino—6—(2,2,6,6-tetramethyl—4-

benzoylpiperidin-1-yl)-1,3,5-triazin als gelbliche viskose Masse.

Beispiel 9: 2,4—Bis-butylamino-6-(2,2,6,6-tetramethyl-4-hydroxy—
piperidin-1-yl)-1,3,5-triazin.

12 ¢ 2,A-Bis—butylamino—G-(Z,2,6,6-tetramethyl-4-benzoyloxypiperi-
din-1-yl1)-1,3,5-triazin (hergectellt nach Beispiel 8) werden mit 50 ml
Methanol und 50 ml zwanzigprozentiger Natronlauge 6 Stunden am Riickfluss
erhitzt. Aus dem Reaktionsgemisch wird das Methanol im Vakuum ab-
destilliert. Zum Rickstand gibt man 100 ml Toluol und 50 ml Wasser,
schiittelt kraftig durch, trennt die widssrige Phase ab und wischt die
Toluolldsung dreimal mit je 50 ml Wasser. Nach dem Eindamffen der
Toluollosung erhdlt man das 2,4-Bis-butylamino-6—(2,2,6,6-tetramethyl-4—
hydroxypiperidin-1-y1)-1,3,5-triazin als gelbliche viskose Masse. Durch
Kristallisation aus Acetonitril erh#lt man farblose Kristalle. die bei

90°C schmelzen.

Beispiel 10: 2,4-Dichlor-6-(2,2,6.6—tetramethyl-4-hexyloxypiperidin-1-
yl)-1,3,5-triazin.

Zu einer Losung von 23,9 g Cyanurchlorid in 100 ml Toluol werden unter
Riihren 62,7 ¢ 4-Hexyloxy-2,2,6,6—tetramethylpiperidin zugegeben. An-
schliessend wird 24 Stunden auf 80° erwdrmt. Dabei bildet sich ein
weisser Niederschlag des Piperidin-Hydrochlorides. Nach dem Erhalten
filtriert man den Nieﬁerschlag ab, widscht die ToluollGsung mehrmals mit
2N-Salzsdure, trocknet sie iiber Na;504 und dampft sie ein. Der Rickstand
wird aus Acetonitril umkristallisiert. Das erhaltene Produkt schmilzt bei
49-51°,
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Beispiel 11: 2,4—Dimorpholino-6-(2,2.6.6—tetramethyl-b-hexyloxypipe—
ridin-1-yl)-1,3,5~triazin.

9,7 g des Produktes von Beispiel 10 werden mit 50 ml Morpholin 3 Stunden
unter Riickfluss erwdrmt. Das orange Reaktionsgemisch wird auf Wasser
gegossen. Das dabei ausfallende Rohprodukt wird in Ethylacetét gelost und
an einer 5i0;-Sdule chromatographisch gereinigt. Das gereinigte Produkt

ist eine viskose Masse.

63,64 % H
63,64 % H

9,44 % N
9,29 % N

17,12 %
17,08 %

Analyse: Ber.: C
Gef.: C

Beispiel 12: Verwendet man im Beispiel 11 statt des Morpholins Diiso-
butylamin und arbeitet sonst gleich wie in Beispiel 11, so erhdlt man das
2,Q—Bis(diisobutylamino)-6-(2,2,6,6-tetramethyl—4-hexyloxypiperidin-]—

y1)-1,3,5-triazin als viskose Fliissigkeit.

75,12 % H
75,36 %4 H

12,35% N
12,08 % N

10,51 %
10,54 %

Analyse: Ber.: C
Gef.: C

Beispiel 13: Verwendet man im Beispiel 11 statt des Morpholins Dibutyl-
amin und arbeitet sonst wie in Beispiel 11 beschrieben, so erhilt man das
2,4-Bis(dibutylamino)~6-(2,2,6,6—tetramethyl-b-hexyloxypiperidin-l—yl)-

1,3,5-triazin als viskose Masse.

71,02 % H
71,09 % H

11,57 % N
10,96 %4 N

14,61 %
14,69 %

Analyse: Ber.: C
Gef.: C

Beispiel 14: Polykondensat aus 2,4-Dichlor-6--(2,2,6,6-tetramethyl-

yiperidin-1-yly-1,3,5-triazin und Hexamethylendiamin.

Zu einer Losung von 12,4 g (43 mmol) 2,4-Dichlor-6-(2,2,6,6-tetra-
methylpiperidin-1-yl)-1,3,5-triazin in 50 ml Xylol wird bei 100° unter
Rithren eine Losung von 10,5 g (90 mmol) Hexamethylendiamin in 50 ml Xylol
langsam zugetropft und das Reaktionsgemisch 22 Stunden unter Riickfluss
geriihrt. Nach dem Abkiihlen wird filtriert, das Filtrat zweimal mit 50 ml
Wasser gewaschen und mit soviel Hexan versetzt bis kein Niederschlag mehr

ausfdllt. Der Niederschlag wird abfiltriert, das Filtrat dreimal mit

Ry 0T LG

e
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50 ml Wasser gewaschen, iiber Na;SOy getrocknet und eingedampft. Der
Rickstand wird im Vakuum bei 50° getrocknet. Man erhilt ein harzartiges
Polymef vom Molekulargewicht ﬁn = 1029/b_{w = 1545 (Gelpermeationschromato-
graphie).

Beispiel 15: 2,4~Dichlor-6-(1,3,8-triaza-2,4~dioxo-3,7,7,9 9—penta—
methyl-spiro[4,5]dec-1-y1)~1,3,5~triazin.

Zu einer Losung von 90,9 g (0,38 mol) 1,3,8-Triaza-2,4~dioxo0~3,7,7,9,9-
pentamethyl-spiro[4,5]decan in 500 ml Xylol wird bei 0-5° unter Riihren
eine Losung von 35,1 g (0,19 mol) Cyanurchlorid in 200 ml Xylol zu-
getropft. Anschliessend wird 24 Stunden zum Riickfluss erwdrmt. Nach dem
Abkiihlen filtriert man vom Niederschlag ab und widscht das Filtrat zuerst
mit Wasser, das mit Essigsdure auf pH 5 gestellt wurde, dann mit einer
Na;C03-Losung und schliesslich mit Wasser. Die Xylol-Losung wird fil-
triert, iliber Na;SO4 getrocknet und im Vakuum eingedampft. Der Riickstand
wird aus 70 ml Acetonitril umkristallisiert. Man erhdlt ein briunliches

Pulver, das bei 237-242° schmilzt.

"
"
It

46,52 % H
46,40 % H

21,70 % N
21,85 % N

Analyse: Ber.: C 5,21 %

Gef.: C 5,22 %

Beispiel 16: 2,4-Dimorpholino-6-(1,3,8-triaza-2,4-diox0-3,7,7,9,9-penta-
methyl-spiro[4,5]dec-1-yl)~1,3,5-triazin.

Zu 6 g des Produktes von Beispiel 15 werden unter Eiskiihlung langsam

5,4 g Morpholin zugegeben. Dann werden weitere 30 ml Morpholin zugegeben
und das Reaktionsgemisch bis ;um Rickfluss erwdrmt. Nach 38 Stunden
Riickflusskochen wird abgekiihlt und mit 50 ml Wasser versetzt. Der dabei
ausfallende Niederscﬂlag wird abfiltriert, mit Wasser gewaschen und
getrocknet. Das Produkt wird aus Methylenchlorid/Hexan umkristallisiert.
Man erhdlt ein weisses Pulver, das bei 319-321° unter Zersetzung

schmilzt.

56,54 % H
56,55 % H

Analyse:! Ber.: C
Gef.: C

22,93 % N =1,437%
22,88 % N =17,53%

St
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Beispiel 17: 2,4—Dich10r—6—(4,4—ethylendioxy-2,2.6,6-tetramethyl—
piperidin-1-yl)-1,3,5-triazin.

Zu giner Losung von 119,6 g (0,6 mol) 4,4~Ethylendioxy-2,2,6,6~tetra-
methylpiperidin in 100 ml Xylol wird unter Rithren und unter Kiihlung auf
0-5° eine Lésung von 55,3 g (0,3 mol) Cyanurchlorid in 300 ml Xylol
zugetropft. Anschliessend erwdrmt man zum Riickfluss und hilt 26 Stunden
bei Siedetemperatur. Nach Zugabe von 150 ml Xylol ldsst man abkiihlen und
filtriert vom Niederschlag ab. Das Filtrat wird im Vakuum eingedampft.
Der Riickstand wird aus 300 ml Acetonitril umkristallisiert. Das erhaltene

Produkt ist ein braunliches Pulver, das bei 169-172° schmilzt.

Analyse: Ber.: C = 48,43 % H
Gef.: C = 48,49 % H

16,41 % N
16,20 % N

5,81 %
5,66 %

Beispiel 18: 2-Chlor-4-diisopropylamino-6-(4,4-ethylendioxy~2,2,6,6-
tetramethylpiperidin-1-yl)-1,3,5-triazin.

Zu einer Losung von 29,9 g (86 mmol) des Produktes von Beispiel 17 in
100 ml Toluol werden unter Riihren 26,1 g (258 mmol) Diisopropylamin
zugegeben. Das Gemisch wird zum Riickfluss erwdrmt und 24 Stunden bei
dieser Temperatur gehalten. Nach dem Abkiihlen wird eine Lsung von 4,1 g
NaOH in 21 ml Wasser zugegeben. Das feste Produkt wird abfiltriert und
aus 25 ml Toluol umkristallisiert. Man erhilt ein gelbliches Pulver, das

bei 179-184° schmilzt.

58,31 % H
58,34 % H

17,00 % N
16,97 % N

Analyse: Ber.: C
Gef.: C

8,32 %
8,42 %

Beispiel 19: 2—0ctylémino—h—diisopropylamino-6-(4,4~ethylendioxy-
2,2,6,6-tetramethylpiperidin-1-y1)-1,3,5-triazin.

15 g (36,4 mmol) des Produktes von Beispiel 18 werden zusammen mit 30 ml
Octylamin 3 Stunden auf 120° erwidrmt. Nach dem Abkiihlen werden 40 ml
Wasser zugegeben und dreimal mit 30 ml Methylenchlorid extrahiert. Die

CH2Clz-Losung wird mit Wasser gewaschen, iiber Nap$O, getrocknet und
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eingedampft. Der 5lige Riickstand wird in Hexan/Aceton geldst und an einer
$i02-Sdule chromatographisch gereinigt. Die Hauptfraktion ict eine

viskose Masse.

66,63 % H
66,76 % H

16,65 % N
16,48 % N

Analyse: Ber.: C 10,38 %

10,30 %

Gef.: C

Beispiel 20: 2,4-Dimorpholino-6-(4,h-ethylendioxy-Z,2,6,6—tetramethyl—
piperidin-1-y1)-1,3,5-triazin.

Zu 40 g des Produktes aus Beispiel 17 werden unter Eiskiihlung 40 g
Morpholin zugegeben. Nach Zugabe von weiteren 100 g Morpholin wird das
Gemisch unter Riihren langsam auf 130° erwirmt und 6 Stunden unter
Riickfluss gekocht. Nach Abkiihlen auf Raumtemperatur werden 150 ml Wasser
zugegeben. Der gebildete Niederschlag wird abfiltriert, mit Wasser

gewaschen und aus Acetonitril umkristallisiert. Das erha.cene Produkt
schmilzt bei 216-221°,

Analyse: Ber.: C = 58,91 % H
Gef.: C = 58,93 % H

18,74 % N
18,88 % N

8,09 %
8,01 %

n
]

Beispiel 21: 2,4-Dimorpholino-6-(4—oxo—2,2,6,6—tetramethylpiperidin-l-
yl)-1,3,5~triazin.

Unter Rithren werden 29,6 g des Produktes von Beispiel 20 in 200 ml einer
Losung von 1,26 g p-Toluolsulfonsiure in einer 1:1-Mischung von Tetra-
hydrofuran und Wasser eingetragen. Nach Zugabe von weiteren 60 ml
Tetrahydrofuran wird 5 Stundeh auf 50° erwdarmt. Dann werden nochmals
1,26 g Toluolsulfonsiure zugegeben und weitere 14 Stunden bei 50°
geriithrt. Nach dem Abkﬁhlen wird finfmal mit 50 ml Methylenchlorid
extrahiert. Die vereinigten CH2Cl.-Losungen werden mit Wasser gewaschen,
iiber Na;S04 getrocknet und eingedampft. Der Riickstand wird aus 80 ml
Acetonitril umkristallisiert. Die erhaltenen weissen Kristalle schmelzen
bei 188-192°,

n

59,38 % H
59,58 % H

20,78 % N =17,97%
20,57 % N =17,93%

Analyse: Ber.: C
Gef.: C

]
n

RN RSB RT

!
[N
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Beispiel 22: 2,&-Dichlor—6—(2,2,6,6—tetramethyl-&-dodecyloxypiperidin-
1-y1)-1,3,5-triazin.

Vervendet man an Stelle des in Beispiel 10 beschriebenen 4-Hexyloxy-
2,2,6,6-tetramethylpiperidins eine gleiche moldquivalente Menge
4-Dodecyloxy-2,2,6,6-tetramethylpiperidin und verfihrt im ﬁﬂrigen genau
gleich, wie in Beispiel 10 beschrieben, so erhilt man obige Verbindung

als leicht gelbliches Oel

Analyse: Ber.: C = 60,88 % H
Gef.: C=61,14% H

8,94 % N
8,69 % N

11,83 % C1 = 14,97 %
11,62 % €1 = 14,66 %

Beispiel 23: 2,4—Dichlor—6-(2,2,6,6—tetramethyl—4—allylcxyypiperidin—l-
yl)-1,3,5-triazin.

Verwvendet man an Stelle des in Beispiel 10 beschriebenen 4~Hexyloxy-
2,2,6,6-tetramethylpiperidins eine gleiche moldquivalente Menge
4-Allyloxy-2,2,6,6-tetramethylpiperidin und verfihrt im tibrigen genau
gleich, wie in Beispiel 10 beschrieben, so erhilt man obige Verbindung
als kristallines Produkt, das aus Ethanol umkristallisiert werden kann.

Das erhaltene Produkt schmilzt bei 53-55°C.

Beispiel 24: Verwendet man in Beispiel 11 statt des Morpholins Di(-2-
ethyl-hexyl)-amin und arbeitet sonst genau gleich, wie in Beispiel 11
beschrieben, so erhdlt man 2,4-Bis[di(-2~ethyl-hexyl)-amino)-6-(2,2,6,6-
tetramethyl-4-hexyloxypiperidin-1-yl)-1,3,5-triazin als gelbliches Oel.

Analyse: Ber.: C = 75,12 % H
Gef.: C=175,36 % H

12,35% N
12,08 % XN

10,51 %
10,54 %

Beispiel 25: Verwendet man in Beispiel 11 anstelle des Morpholins
4-Butylamino-2,2,6,6-tetramethylpiperidin und verfihrt im tibrigen genau
gleich, wie in Beispiel 11 beschrieben, so erhilt man 2,4-Bis~[N-
(2,2,6,6-tetramethylpiperidin-h-yl)—butylamino]-6—(2,2,6,6~tetramethyl—
4-hexyloxypiperidin-1-yl)-1,3,5-triazin als weisses Kristallisat, das aus
Acetonitril umkristallisiert werden kann. Smp.: 135-137°C.

corn YOt .
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Beispiel 26: 2-Chlor-4-diisopropylamino-G—(2,2,6,6-tetramethylpiperidin-
4-hexyloxypiperidin-1-yl)-1,3, 5-triazin

Verwendet man in Beispiel 3 anstelle von 2,4-Dichlor-6-(2,2,6,6-tetra-
methylpiperidin-l-yl)-l,3,5-triazin die gleiche moliquivalente Menge der
in Beispiel 10 hergestellten Verbindung und anstelle einer Ethylamin-
16sung, eine moliquivalente Menge Diisopropylamin und verfihrt im tibrigen
genau gleich, wie in Beispiel 3 beschrieben, so erhilt man obige Verbin-

dung als farbloses Oel.

Analyse: Ber.: C
Gef.: C

63,47 % H
63,64 % H

9,76 % N
9,73 % N

15,42 % Cl = 7,80 %
15,47 % C1 =17,80 %

i
]
"
[}

Beispiel 27: N,N'—Bis—[4—diisopropylamino-6-(4,4-ethylendioxy-2,2,6,6-
tetramethylpiperidin-l-yl)-triazin—Z-yl]—hexamethylendiamin

2u 14 mg (34 mmol) des Produktes von Beispiel 18 in 40 ml Xylol werden
bei 100° 2,07 g (17 mmol) 1,6-Diamino-hexan und eine Losung von 1,36 g
(34 mmol) Natriumhydroxid in 4 ml Wasser zugegeben. Unter Abdestillieren
von Wasser wird die Innentemperatur bis auf 135°C erhsht. Nach 21 Stunden
werden 0,1 g 1,6-Diamino-hexan zugegeben und es wird wihrend 6 Stunden
bei derselben Temperatur weiterreagieren gelassen. Man lidsst auf 70C°
abkiihlen, gibt 0,26 g Natriumhydroxyd, geldst in 7,4 ml Wasser, zu, ldsst
30 Minuten riihren und trennt die beiden Phasen. Die organische Phase wird
dreimal mit Wasser gewaschen, iiber Na250, getrocknet und eingedampft. Der
Rii:kstand wird in Chloroform gelost und an einer $i0;-SHule chromatogra~
phisch gereinigt. Als Hauptfraktion erhilt man das obige Produkt, das
nach gutem Trocknen bei 145-147° schmilzt.

63,71% H=09,59% ¥
64,13% H=19,52% N

Analyse: Ber.: C
Gef.: C

19,38 %
19,01 %

Beispiel 28: 2,6-Dichlor-6-(l,3.8—triaza-2,4-dioxo—3-dodecyl-7,7,9.9-
tetramethyl-spiro[4,5])dec~1-y1)-1,3,5-triazin

Verwendet man an Stelle des im Beispiel 15 beschriebenen 1,3,8-Triaza-

2,4-dioxo-3,7,7,9,9-pentamethyl-spiro[4, 5)decans eine molidquivalente
Menge l,3,8-Triaza-2,4~dioxo-3—dodecyl-7,7,9,9-tecramechyl—spiro[4,5]-

SEHL S0 AL
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decan und verfihrt im iibrigen gleich wie unter Beispiel 15 angegeben, so
erhdlt. man, nachdem das angefallene Produkt in Hexan/Aceton gelost und an
einer Si0;-Sdule chromatographisch gereinigt worden war, das obige
Produkt, das bei 109-115° schmilzt.

Beispiel 29: 2,4—Dimorpholino-6-(l,3,8-triaza—2,4~dioxo—3-dodecy1-
7,7,9,9-tetramethyl-spiro[4,5]dec~1-y1)-1,3, 5-triazin’

Verwendet man an Stelle des im Beispiel 15 beschriebenen 2,4-Dichlor-6-
(1,3,8—triaza-2,4-dioxo-3,7,7,9,9-pentamethyl-spiro[4,S]dec-l-yl)—l,3,5-
triazins eine moldquivalente Menge des unter Beispiel 28 hbeschriebenen
2,4—Dichlor-6—(l,3,8—triaza—2,4—dioxo—3-dodecyl-7,7,9,9-tetramethyl—
spiro[4,5])dec-1-y1)-1,3,5-triazins und verfihrt im tibrigen gleich wie
unter Beispiel 16 angegeben, so erhdlt man das obige Produkt, das bei
185-188° schmilzt.

Analyse: Ber.: C = 63,52 % H=9,09% N=17,43%

Gef.: C=63,39% H=9,20% N =17,38%

Beispiel 30: 2,Q—Bis—N-butylmethylamino-6-(1,3,8-triaza—2,4—dioxo-3—
dodecyl-7,7,9,9~tetramethyl-spiro[4,5)dec~1-y1)-1,3,5-triazin

Verfdhrt man gleich wie unter Beispiel 29 angegeben, verwendet jedoch an
Stelle von Morpholin eine moliquivalente Menge N-Butylmethylamin, so

erhdlt man obige Verbindung, die bei 93-96° schmilzt.

n

67,25 % H.=10,35% N = 17,43 %
67,05% H=10,26% N = 17,55 %

Analyse: Ber.: C

Gef.: C

Beispiel 31: 2,4-Bis~N-butylmethylamino-ﬁ—(4,4-ethylendioxy-2,2,6,6—
tetramethylpiperidin-1-yl)-1,3,5-triazin

Zu 15 g des Produktes aus Beispiel 17 werden unter Eiskiihlung 24 ml

N-Butylmethylamin zugegeben. Nach Zugabe von weiteren 50 ml N-Butyl-
methylamin wird das Gemisch unter Riihren langsam auf 88° erwirmt und
24 Stunden unter Riickfluss gekocht. Nach Abkiihlen auf Raumtemperatur
wverden 150 ml Wasser zugegeben und etwas HCl bis pH 2. Dann wird mit

G
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Methylenchlorid ausgeschiittelt; die organische Phase wird iiber Na,SO,
getrocknet, eingedampft und getrocknet. Das Produkt der obigen Formel

fdallt dabei als leicht gelbes Oel an.

Analyse: Ber.: C = 64,25 % H
Gef.: C = 64,58 % H

9,89 % N
10,17 % N

18,73 %
18,51 %

Beispiel 32: 2,4-Bis-dibutylamino-6-(4,4-ethylendioxy-2,2,6,6-tetra~
methylpiperidin-1-yl)-1,3,5-triazin

Verwendet man an Stelle des im Beispiel 31 beschriebenen N-Butylmethyl-
amins eine moldquivalente Menge Dibutylamin und verfihrt im iibrigen
gleich wie im Beispiel 32 angegeben, wobei das Produkt am Schluss mit
Toluol/Hexan geldst und an einer SiO,-SHule chromatographisch gereinigt

wird, so erhdlt man obiges Produkt als farbloses Oel.

Analyse: Ber.: C = 67,63 % H
Gef.: C =67,27% H

10,59 % N
10,37 % N

15,77 %
15,45 %

Beispiel 33: 2,4-Bis-N-butylmethylamino-6-(4-ox0-2,2,6,6-tetramethyl-
piperidin-1-y1)-1,3,5-triazin

Vervendet man an Stelle des im Beispiel 21 beschriebenen 2,4-Dimor-
pholino-6-(4,4-ethylendioxy-2,2,6,6-tetramethylpiperidin-1-yl1)-1,3,5-
triazins eine moldquivalente Menge des im Beispiel 31 beschriebenen
2,4-Bis-N-butylmethylamino-6-(4,4-ethylendioxy-2,2,6,6~tetramethyl-
piperidin-1-yl)-1,3,5-triazin und verfihrt im iibrigen gleich wie im
Beispiel 21 angegeben, wobei dgs Produkt am Schluss in Hexan/Acecon
geldst und an einer SiO,-Siule chromatographisch gereinigt wird, so

erhdlt man obiges Produkt als farbloses Oel.

Analyse! Rer.: C
Gef.: C

65,31 %4 H
65,11 %4 H

9,97 % N
9,86 % N

20,77 %
20,53 %

n
]
n



- 61 - SRR AL

Beispiel 34: 2,A—Dimorpholino-6—(4-hydroxy—2,2,6,6—tetramethylpiperidin-
1-y1)-1,3,5-triazin

Sg 2,4—Dimorpholino-6-(h-oxo-2,2,6,6-tetramethylpiperidin-l—yl)-l,3,5-
triazin (Produkt aus Beispiel 21) werden in 100 ml Tetrahydrofuran bei
60° und einem Druck von 100 bar mit Raney-Nickel als Katalysator bis zum
Stillstand der Reaktion hydriert. Das Reaktionsgemisch wird filtriert,
eingedampft und aus 20 ml Toluol umkristallisiert. Die obige Substanz

fallt als weisse Kristalle an, die bei 202-204° schmelzen.

I

Analyse: Ber.: C = 59,09 % ¥
Gef.: C = 59,27 % H

8,43% N = 20,67 %
8,35% N = 20,54 %

Beispiel 35: 2-Chlor-4-(l-acetyl-2,2,6,6-tetramethylpiperidin-4-oxy)-6-
(2,2,6,6-tetramethy1piperidin—l-yl)—1,3.5—triazin

43,4 g 2,4-Dichlor-6-(2,2,6,6-tetramethylpiperidin-1-y1)-1,3,5-triazin
(Produkt aus Beispiel 1) werden in 175 ml Toluol gelost, worauf 42,1 g
pulverisiertes KOH, 1 g Kaliumcarbonat und 3,4 g Tetrabutylammoniumhydro-
gensulfat zugegeben werden. Dann wird eine LGsung von 29,9 g l1-Acetyl-
2,2,6,6-tetramethyl-4-hydroxy-piperidin in 110 ml Toluol zugetropft,
wobei die Innentemperatur mit einem Eisbad auf 10° gehalten wird. Nach
3,5 Stunden Riihren werden 100 ml Wasser zugegeben. Die Phasen werden
getrennt, die organische Phase wird mit Wasser gewaschen, iiber Na»S0,
getrocknet und eingedampft. Nach Umkristallisieren aus Hexan fallt obiges

Produkt als weisses Pulver an, das bei 114-116°C schmilzt.

61,11 4 H =8,47-% N
61,46 4 H = 8,50 % N

15,49 7%
15,27 %

Analyse: Ber.: C
Gef.: C

]
]

Beispiel 36: 2-Chlor-4-(l-oxyl-2,2,6,6-tetramethylpiperidin-4-oxy)-6-
(2,2,6,6~tetramethylpiperidin-1-yl)-1,3, 5-triazin

Verwendet man an Stelle des im Beispiel 35 beschriebenen 1-Acetyl-
2,2,6,6-tetramethyl-4-hydroxy-piperidins eine moldquivalente Menge
1-0xyl1-2,2,6,6-tetramethyl-4-hydroxy-piperidin und verfihrt im iibrigen
gleich wie im Beispiel 35 angegeben, wobei das Produkt am Schluss aus
Acetonitril umkristallisiert wird, so erhdlt man obiges Produkt als
rotliches Pulver, das bei 152-153° schmilzt.
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16,48 %
16,65 %

Analyse: Ber.: C = 59,35 % H
Gef.: C =59,08% H

8,30 % N
8,29 % N

Beispiel 37: N,N'-Bis-[4-(1-acetyl-2,2,6,6-tetramethylpiperidin-4-oxy)--6-

(2,2,6,6-tetramethylpiperidin-1-yl)~triazin-2-yl] —hexamethyl‘endiamin

Zu 20 g 2-Chlor-4-(l-acetyl-2,2,6,6-tetramethylpiperidin-4-oxy)-6-
(2,2,6,6-tetramethylpiperidin-1-yl1)-1,3,5-triazin (Produkt aus Bei-

spiel 35) werden 60 ml Xylol, 2,6 g 1,6-Diaminohexan und eine Losung von
1,8 g Natriumhydroxid in 5 ml Wasser gegeben. Dann wird das Gemisch
erhitzt, wobei das Wasser abdestilliert wird. Wenn die Temperatur
konstant bleibt, wird noch wdhrend 24 Stunden am Riickfluss geriihrt. Nach
dem Abkiihlen wird etwas Natronlauge zugegeben, worauf die Phasen getrennt
werden. Die organische Phase wird iiber Na,SO, getrocknet und eingedamptit.
Nach Umkristallisation aus Chloroform/Hexan, Losen des Produkts in
Chloroform/Methanol und chromatographischer Reinigung an einer Si0O;-Sadule

erhdlt man obiges Produkt als weisses Pulver, das bei 2(1-202° schmilzt.

65,93 % H
65,78 % H

9,58 % N
9,73 % N

17,74 %
17,67 %

Analyse: Ber.: C
Cef.: C

n
n
n

Beispiel 38: 2-Morpholino-4-(1-oxyl-2,2,6,6-tetvamethylpiperidin-é4-oxy)-
6-(2,2,6,6-tetramethylpiperidin-l1-yl)-1,3,5-triazin

5 g 2-Chlor-4-(l-oxyl-2,2,6,6-tetrumethylpiperidin-4-oxy)-6-(2,2,6,6-
tetramethylpiparidin-1-yl)-1,3,5-triazin (Produkt aus Beispiel 36) werden
mit 50 ml Morpholin widhrend 3 étunden am Riickfluss gerithrt. Nach Abkiihlen
auf 20° werden 200 ml Wasser zugegeben, und der Niederschlag wird
abfiltriert. Nach Umgristallisation aus Petrolather erhidlt man obiges

Produkt als rotliche Kristalle, die bei 153-157° schmelzen.

63,13 % H
62,94 % H

9,11 % N
9,27 % N

17,67 %
17,62 %

Analyse: Ber.: C

Gef.: C
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Beispiel 39: 2-(1-Acetyl-2,2,6,6~tetramethylpiperidin-4-oxy)-4-(l-oxyl-
2,2,6,6-tetramethylpiperidin-4-oxy)-6-(2,2,6,6-tetramethylpiperidin-1-
yl)-1,3,5-triazin

4 g 2-Chlor-4-(l-oxyl-2,2,6,6-tetramethylpiperidin-4-oxy)-6-(2,2,6,6-
tetramethylpiperidin-1-yl)-1,3,5-triazin (Produkt aus Beispiel 36) werden
in 30 ml Toluol gelost, worauf 2,6 g pulverisiertes KOH, 1 g Kalium-
carbonat und 0,15 g Tetrabutylammoniumhvdrogensulfat zugegeben werden.
Unter Riihren werden 1,95 g 1-Acetyl-2,2,6,6-tetramethyl-4-hydroxy-
piperidin zugegeken. Wihrend 17 Stunden vird das Gemisch auf 60° erwdrmt.
Nach Abkiihlen werden 30 ml Wasser zugegeben. Die Phasen werden getrennt.
Die organische Phase wird iibter Na,;SO, getrocknet und eingedampft. Nach
Umkristallisieren aus Methylenchlorid/Hexan, Losen des Produkts in
Hexan/Essigsdure und chromatographischer Reinigung an einer Si0O;-SZule

erhilt man obiges Produkt, das bei 175-176° schmilzt.

]
]
]

65,38 % H
65,42 % H

9,43 % N
9,45 % N

14,30 %
14,04 %

Analyse: Ber.: C
Gef.: C

"
]
L}

Beispiel 40: 2-Chlor-4-[N-bis(2,2,6,6-tetramethylpiperidin-4-yl)-amino]-
6-(2,2,6,6-tetramethylpiperidin-1-yl)-1,3,5-triazin

2u 28,9 g 2,4-Dichlor-6-(2,2,6,6-tetramethylpiperidin-1-y1)-1,3,5~triazin
(Produkt aus Beispiel 1), geldst in 130 ml Toluol, werden 29,5 g Bis- ?
(2,2,6,6-tetramethylpioeridin~4-yl)-amin, gclost in 60 ml Toluol,

zugegeben. Nach 26 Stunden Riihren am Riickfluss und abkiihlen lassen werden

5,6 g pulverisie.;tes KOH und 30 ml Wasser zugegeben, woréuf die Phasen

getrennt werden. Die organische Phase wird iiber Na2SO4 getrocknet und

eingedampft. Nach Umkristallisation aus Acetonitril erhdlt man obiges

Produkt als weisses éulver, das bei 240-242° schmilzt.

L}

65,72 % H
65,69 % H

9,93 % N
9,89 % N

17,88 %
17,69 %

Analyse: Ber.: £

Gef.: C
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Beispiel 41: N,N'-Bis-{h-[N—bis(Z,2,6,6-tetramethylpiperidin-4-yl)-
amino]—6—(2,2,6,6—tetramethylpiperidin—l—yl)-triazin—Z-yl}-hexamethylen-

diamin

Vervwendet man an Stelle des im Beispiel 37 beschriebenen 2-Chlor-4-(1-
acetyl-2,2,6,6—tetramethylpiperidin—&-oxy)-ﬁ—(2,2,6,6-tetraﬁethyl-
piperidin-1-yl)-1,3,5-triazins ejne moldquivalente Menge des unter
Baispiel 40 beschriebenen Produktes und verfihrt im iibrigen gleich wie im
Beispiel 37 beschrieben, so erhdlt man obiges Produkt als weisses Pulver,

das bei 216-218° schmilzt.

Analyse: Ber.: C = 69,55% H =10,79% N = 19,66 %
Gef.: C=69,53% H=10,67% N =19,44%
Beispiel 42: Verbindung der Formel
CI\.= \oia O—- -0 o>|/ N—Q/Cl
v N NN TN, >N_/ A\
\‘-—N/ \a—n/ \O—n/ \-—o/ \o-n :c/N
Cl/ 7/ N\ 7/ \ \Cl

Zu 150 g 2,2,4,4,14,16,16,16—0ctamethyl-7,ll,18,21-tetraoxa-3,15—diaza—
trispiro[5,2 ,2,5,2,2)heneicosan, in 300 ml Xylol suspendiert, werden

bei 0° 66 g Cyanurchlorid, geldost iu 500 ml Xylol, zugegeben. Nach

51 Stunden Riihren am Riickfluss 1Hsst man etwas abkithlen, filtriert und
dampft die fliissige Phase ein. Nach Losung in Aceton/Chloroform/Methylen-
chlorid, chromatographischer Reinigung an einer $i0z;-Sdule und Um-
kristallisation aus Toluol erhilt man die Verbindung obiger Struktur, die

bei 277-278° schmilzt.

49,30 % H
49,16 % H

Analyse: Ber.: C
Gef.: C

5,71 % N
5,68 % N

n

15,86 %
15,70 %

Beispiel 43: Verbindung der Formel
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Verwendet man an Stelle des im Beispiel 31 eingesetzten 2,4-Dichlor~6-
(A,A-ethylendioxy-Z,2,6,6-tetramethylpiperidin-l-yl)—l,3,5~triazins eine
moléquiﬁalente Menge der im Beispiel 42 beschriebenen Tetrachlorverbin-
dung und verfdhrt im iibrigen gleich wie im Beispiel 31 angegeben, so
erhidlt man nach Umkristallisieren aus Aceton die Verbindung obiger

Struktur, die bei 141-143° schmilzt.

Analyse: Ber.: C = 64,72 % H
Ger.: C = 64,66 %4 H

9,75 % N
9,79 % N

18,48 %
18,37 %

Beispiel 44: 2-Chlor-4-morpholino-6-(4,4~ethylendioxy-2,2,6,6-tetra-
methylpiperidin~1-yl)-1,3,5-triazin

Zu einer Losung von 30 g 2,4-Dichlor-6-(4,4-ethylendioxy-2,2,6,6-tetra-
methylpiperidin-1-yl) 1,3,5-triazin (Produkt aus Beispiel 17) in 100 ml
Toluol werdan 3,8 g Morpholin und 15 Minuten spdter eine L&sung von 1,7 g
NaOH in 5 ml Wasser zugegeben. Nun wird auf 60° erwirmt und nach 45 Minu-
ten werden w2itere 3,8 g Morpholin und 1,7 g NaOH iﬁ 5 ml Wasser zugege-
ben. Nach weiteren 1,5 Stunden ist die Reaktion beendet. Nach Abkiihlen
und Zufiigen von 200 ml Toluol werden die Phasen getrennt. Die organische
Phase wird iiber Naz504 getrocknet und eingedampft. Umkristallisieren aus
Acetonitril fiihrt zur Verbindung obiger Struktur, die bei 154~156°

schmilzt (weisses Pulver).

54,33 % H
54,58 %2 H

Analyse: Ber.: C
Gef.: C

7,09% N =17,60 %
7,18% N =17,70 %

n
[}

Beispiel 45: 2-[Bis-(2-hydroxyethyl)-amino]-4~morpholino—6—(4,4-ethylen-
dioxy-2,2,6,6-tetramethylpiperidin-1-yl)-1,3,5-triazin

Zu einer Losung von 20 g 2~Chlor-4-morpholino-6~(4,4-ethylendioxy-
2,2,6,6-tetramethylpiperidin-1-y1)-1,3,5-triazin (Produkt aus Bei-

spiel 44) in 50 ml Xylol werden 5,3 g Diethanolamin und eine Losung von
1 g NaOH in 3 ml Wasser gegeben. Unter Rithren am Rickfluss wird nach
1,75 Stunden nochmals 1 g NaOH in 3 ml Wasser zugegeben. Nach 14 Stunden
werden 7,9 g Diethanolamin zugegeben, worauf noch wihrend 28 Stunden am

Ruckfluss geriihrt wird. Es wird abkiihlen gelassen, mit Wasser gewaschen
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und die organische Phase abgetrennt. Nach Trocknen iiber Na;$0,, Ein-
dampfen und zweimaligem Umkristallisieren aus Toluol erhidlt man obiges

Produkt als weisses Pulver, das bei 135-140° schmilzt.

56,63 % H
Gef.: C = 56,67 % H

8,21 % N
8,13 % N

18,01 %
17,90 %

Analyse: Ber.: C

[}
i

Beispiel 46: Polykondensat aus 2-[Bis-(2-hydroxyethyl)-amino]-4-mor -
pholino-6-(4,4-ethylendioxy-2,2,6,6-tetramethylpiperidin-1-y1)-1,3, 5~

triazin und Diethylsuccinat

Zu einer LGsung von 9,8 g 2-[Bis-(2-hydroxyethyl)-amino)-4~morpholino-6-
(4,4-ethylendioxy-2,2,6,6~tetramethylpiperidin-1-yl)~1,3,5-triazin
(Produkt aus Beispiel 45) in 50 m)l Toluol werden 3,5 ml Diethylsuccinat
und 0,4 g Tetrabutyl-orthotitanat (monomer) gegeben. Das Gemisch wird
wdhrend 24 Stunden so erhitzt, dass ganz langsam Toluol abdestilliert.
Nach etwas abkithlen wird durch Bleicherde filtriert und eingedampft. Der
Riickstand wird im Vakuum bei 80° getrocknet. Man efhﬁlt ein harzartiges
Polymer vom Molekulargewicht ﬁn = 966/ﬁw = 1409 (Gelpermeationschromato-
graphie).

Beispiel 47: 2,4-Bis~morpholino-6-(4-butylamino-2,2,6,6-tetramethyl-
piperidin-1-yl)-1,3,5-triazin

12 g 2,4-Bis-morpholino~6-(4-0x0-2,2,6,6-tetramethylpiperidin-1-yl)-
1,3,5~triazin (Produkt aus Beispiel 21) werden in 120 ml Methanol und

60 ml Ethylacetat bei 40° und einem Druck von 80 bar mit 5 % Platin auf
Kohle als Katalysator in Gegenwart von 6 g Butylamin und 0,25 g p-Toluol-
sulfonsdure bis zum Stillstand der Reaktion hydriert. Das Reaktions-
gemisch wird filtriert und eingedampft. Nach Lésen in Methylenchlorid und
Waschen mit Wasser wird die organische Phase iiber Na,SOy getrocknet und
eingedampft. Der Riickstand wird in Toluol/Aceton geldst und an einer
Si0z-Sdule chromatographisch gereinigt. Das dlige Produkt kristallisier*

nach einigen Tagen und schmilzt bei 82-87°.

62,44 % H
Gef.: C = 62,88 % H

9,39 % N =21,247%
9,39 % N =20,45%

Analyse: Ber.: C
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Beispiel 48: Verbindung der Formel
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Zu einer Losung von 3,2 g Cyanurchlorid in 40 ml Aceton werden unter
Kiihlen auf 0° 8 g 2,4-Bis-morpholino-6-(4-butylamino-2,2,6,6-tetramethyl-
piperidin-1-yl)-1,3,5-triazin (Produkt aus Beispiel 47) in 30 ml Aceton
zugetropft. Nach Zugeben von 0,8 g NaOH in 2 ml Wasser wird 3 Stunden bei
0° geriihrt, worauf 60 ml Wasser zugegeben werden. Das dadurch ausgefdllte
Produkt wird abfiltriert und aus Acetonitril umkrisﬁallisiert. Die so

erhaltenen weissen Kristalle obiger Struktur schmelzen bei 198-203°C.

I

22,98 %
22,92 %

53,20 %4 H
53,32 % H

6,94 % N
6,93 % N

Analyse: Ber.:!: C

Gef.: C

Beispiel 49: Verbindung der Formel

-

——HN\‘ /\N/NH~(CH2 ) e
N\ .

-CyHg

- “n

Polykondensat aus Verbindung aus Beispiel 48 und Hexamethylendiamin
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Verwendet man an Stelle des im Beispiel 14 beschriebenen 2,4-Dichlor-6-
(2,2,6,6-tetramethylpiperidin-—1-yl)-1,3,5-triazins die in Beispiel 48
beschriebene Dichlorverbindung in moldquivalenter Menge und verfdhrt im
tibrigen gleich wie unter Beispiel 14 beschrieben, so erhdlt man ein
pulverisierbares Polymer vom Molekulargewicht ﬁn = 1520/5-{w = 1985

(Gelpermeationschromatographie).

Beispiel 50: 2,4-Bis-morpholino-6-(4-methacryloyloxy-2,2,6,6-tetramethyl-
piperidin-i-yl)-1,3,5-triazin

10,2 g 2,4-Dimorpholino-6-(4-hydroxy-2,2,6,6~tetramethylpiperidin-1-yl)-
1,3,5-triazin (Produkt aus Beispiel 34) werden zusammen mit 6,9 ml
Methacrylsiureethylester, 0,04 g 2,6-Bis-tert.butyl-p-kresol und 0,04 ml
Tetrabutyl-orthotitanat (monomer) auf 120° erhitzt, wobei langsam etwas
Fliissigkeit abdestilliert wird. Es wird wdhrend 50 Stunden reagieren
gelassen, wobei zeitweise etwas Methacrylsdureethylester und Katalysator
nachgegeben werden. Nach beendeter Reaktion wird durch Bleicherde
filtriert und eingedampft. Der Rickstand wird in ToiuollAceton gelost und
an einer Si0;-S3ule chromatographisch gereinigt, wobei obiges Produkt als

farbloses Harz erhalten wird.

60,74 % H
60,60 % H

8,07 % N
8,10% N

17,711 %
17,10 %

Analyse: Ber.: C
Gef.: C

Beispiel 51: Homopolymer von 2,4-Bis-morpholino-6-(4-methacryloyloxy-
2,2,6,6~tetramethylpiperidin-1-yl)-1,3,5-triazin

6 g 2,4-Bis-morpholino-6-(4-methacryloyloxy~2,2,6,6-tetramethylpiperidin-
1-y1)-1,3,5-triazin (Produkt aus Beispiel 50) werden zusammen mit 0,13 g
Dodecylmercaptan und 0,1 g o,a’'~Azo-isobutyronitril in 25 ml Isopropyl-
methylketon unter Stickstoff wihrend 12 Stunden auf 75° erhitzt. Nach
Eindampfen und Trocknen wihrend 72 Stunden bei 60° unter Vakuum erhdlt
man ein weisses, pulverisierbares Polymer vom Molekulargewicht

ﬁn = 3188/ﬂw = 12064 (Gelpermeationschromatographie).

TR E SRR IR/ IR

o
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Beispiel 52: N,N'-Bis[1—(2,4—dimorpholino-l,3,5-triazin—6—yl)—2,2,6,6-
tetramethylpiperidin-4-yl]-hexamethylendiamin

Verwendet man an Stelle des im Beispiel 47 eingesetzten Butylamins eine
moldquivalente Menge 1,6-Diaminohexan und verfihrt im iibrigen gleich wie
im Beispiel 47 angegeben, so erhilt man die obige Verbindung als weisses

Pulver, das bei 161-163° schmilzt.

9.03% N =21.95%
8.81 % N =21.43%

61.85% H
61.68 % H

]
1]

Analyse: Ber.: C
Gef.: C

n
i
]

Beispiel 53: 2~Chlor—4,6—bis—(2,2,6,6-tetramethylpiperidin—l-yl)-l,3,5-

triazin

18,4 g Cyanurchlorid und 113 g 2,2,6,6-Tetramethylpiperidin werden in
einem 300 ml Autoklaven 10 Stunden bei 180° und dann 10 Stunden bei 210°
erhitzt, Der Autoklaveninhalt wird in 500 ml Wasser aufgenommen, der
unlosliche Rickstand abgenutscht, mit Wasser gewascﬁen und getrocknet.
Der brdunliche Riickstand wird aus Ligroin kristallisiert. Man erhilt das
2-Chlor—4,6—bis-(2,2,6,6-tetramethylpiperidin-l-yl)—l,3,5-triazin als

farblose Kristalle mit einem Schmelzpunkt von 188°,

Beispiel 54: 2,4-Dichlor-6-[2,2,6,6-tetramethyl-4—(N-acetyl-butylamino)-

»
~y

piperidin-1-yl)-1,3,5-triazin

9,2 g Cyanurchlorid und 26,7 g 2,2,6,6-Tetramethyl—ﬁ—(N-acetyl—butyl-
amino)-piperidin werden in 100‘m1 Xylol wie in Beispiel 1 beschrieben
umgesetzt und aufgearbeitet. Man erhilt das 2,4-Dichlor-6-[2,2,6,6~tetra-
methyl-4-(N-acetyl-butylamino)-piperidin-1-y1)-1,3,5-triazin als farblose
Kristalle mit einem Schmelzpunkt von 131-133°.
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Beispiel 55: 2—Chlor—&-isopropyloxy-ﬁ-(2,2,6,6-tetramethylpiperidin-1—
y1)-1,3,5~triazin

104,0 g 2,4-Dichlor-6-isopropyloxy-1,3,5-triazin und 148,3 ¢ 2,2,6,6-
Tetvamethylpiperidin werden in 300 ml Xylol wie in Beispiel 1 beschrieben
umgesetzt und aufgearbeitet. Durch Kristallisation aus Hexan erhilt man
das 2—Chlor-b-isopropyloxy—G—(2,2,6,6-tetramethylpiperidin-1-yl)-l,3,5-

triazin als farblose Kristalle mit einem Schmelzpunkt von 111-112°,

Beispiel 56: 2,4-Bis-isopropyloxy-6-(2,2,6,6—tetramethylpiperidin-l-yl)-

1,3,5-triazin

12,5 g 2-Chlor—4-isoproplyoxy—G-(2,2,6,6-tetramethylpiperidin-l-yl)-
1,3,5-triazin (Produkt aus Beispiel 55) 11,2 g fein pulverisiertes
Kaliumhydroxid und 0,7 g Tetrabutylammoniumhydrogensulfat werden in

60 ml Toluol vorgelegt. Zu dieser organge gefdrbten Zuspension tropft man
in 15 Minuten 2,6 g Isopropanol: schwache Exothermig bis ca. 30°. Der
hellbraune Kolbeninhalt wird 8 Stunden bei 60° geriihrt, auf 0-5° abge-
kithlt, mit 80 ml Wasser und dann mit 40 ml Toluol verdiinnt. Die braune,
wissrige Phase wird von der farblosen, organischen Phase abgetrennt und
diese viermal mit je 80 ml Wasser gewaschen, iiber Natriumsulfat ge-
trocknet und im Vakuum vollstindig eingedampft. Man erhdlt ein schwach
gelbliches Oel, das nach kurzer Zeit zum 2,4-Bis~isopropyloxy-6-(2,2,6,6-
tetramethylpiperidin-1-yl)-1,3,5-triazin mit Schmelzbereich 70-98°

erstarrt.

Beispiel 57: 2-Isopropyloxy-4-n-octoxy—6-(2,2,6,6-tetramethylpiperidin~
1-yl)-1,3,5~triazin

Verwendet man anstelle von Isopropanol 5,7 g 1-Octanol und verfihrt man
wie in Beispiel 56 beschrieben, so erhilt man das 2-Isopropyloxy-4-n-
octoxy-6-(2,2,6,6-tetramethylpiperidin-1-yl)-1,3,5~triazin als schwach

gelbliches Harz

Analyse: ber.: 13,78 % N, gef. 13,87 % N

Gt YR o AL



-7 - 283411

Beispiel 58: 2-Isopropyloxy-4-dibutylamino-6-(2,2,6,6~tetramethyl-
piperidin-1-yl)-1,3,5~triazin

12,5 g 2-Chlor-4-iscpropyloxy-6-(2,2,6,6-tetramethylpiperidin--1-yl)-
1,3,5-triazin und 5,5 g Dibutylamin werden in 100 ml Xylol geldst. Nach
der Zugabe einer Losung von 1,8 g Natriumhydroxid in 10 ml Wasser wird am
Wasserabscheider unter schwachem Stickstoffstrom das Wasser langsam
abdestilliert. Der Kolbeninhalt wird anschliessend ca. 16 Stunden bei
135° geriihrt. Man lidsst etwas abkithlen, gibt zum Kolbeninhalt 50 ml
Wasser und rihrt kriftig wahrend 10 Minuten. Die wdssrige Phase wird
abgetrennt und die organische Schicht viermal mit je 50 ml Wasser
gewvaschen, iiber Natriumsulfat getrocknet und im Vakuum vollstdndig
eingedampft. Das erhaltene 2-Isopropyloxy-4-dibutylamino-6-(2,2,6,6-
tetramethylpiperidin-1-yl)-1,3,5-triazin ist ein schwach gelbliches

Harz.
Analyse N: ber. 17,27 %, gef. 17,29 %

Beispiel 59: Verbindung der Formel

7\

Ny

VAN
X
Yy

(CHy)zcHo” W \NH(CHz)J-_";

18,8 g 2-Chlor-4-isopropyloxy=6-(2,2,6,6-tetramethylpiperidin-1-yl)-
1,3,5-triazin, 3,6 g 1,6-Diaminohexan und eine Losung von 2,6 g Natrium-
hydroxid in 10 ml Wasser werden in 100 ml Xylol wie in Beispiel 58
beschrieben umgesetzt. Durch Kristallisation aus Xylol erhdlt man die

Verbindung obiger Formel als farblose Kristalle mit einem Schmelzpunkt
von 224-226°.
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Beispiel 60: 2,4-Bis-(2-hydroxyethylamino)-6-(2,2,6,6-tetramethyl-
piperidin-1-y1)-1,3,5-triazin

Verﬁendet man anstelle von Dibutylamin 26,9 g Ethanolamin (1. Portion:
12,2 g; 2. Portion: 14,7 g) und verfahrt man im iibrigen wie in Beispiel 6
beschrigben, so erhdlt man, nach Kristallisation aus Toluol, das 2,4-Bis~
(2-hydroxyethylamino)-6-(2,2,6,6~tetramethylpiperidin-1-yl1)-1,3,5-

triazin mit einem Schmelzpunkt von 147-148°,

Beispiel 61: Polymeres der Formel

./ \.
N

/ \¥/ AN

N
1y
' \q—(CHz)s—y———
Ay Ay
NN

23,1 g 2,4~Dichlor-6-(2,2,6,6~tetramethylpiperidin-1-yl)-1,3,5-triazin

-n

und 31,4 g 1,6-Bis-(2,2,6,6-tetramethyl-4-piperidylamino)-hexan werden in
Gegenwart von 6,8 g Natriumhydroxid in 200 ml Xylol wie in Beispiel 6
beschrieben umgesetzt. Das erhaltene, leicht gelbliche Harz weist ein

Molekulargewicht von 1330 auf.

Beispiel 62: Verbindung der Foimel

\y———(CHz)a--'—'

. BT B L
R WS Y
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57,8 g 2,4-Dichlor-6-(2,2,6,6-tetramethylpiperidin-1-yl)-1,3, 5-triazin
werden in 200 ml Xylol vorgelegt. Dazu tropft man in 15 Minuten 17,4 g
N-Methyl-butylamin. Die Temperatur steigt auf 50°. Nun tropft man in

10 Minuten eine Lgsung von 8,8 g Natriumhydroxid in 30 ml Wasser zum
Reaktionsgemisch und riihrt 2 Stunden bei 60°. Man trennt dann die
wdssrige Phase ab, gibt 41,4 g 1,6-Bis-(2,2,6,6-tetramethyl-4~piperidyl-
amino)-hexan hinzu, erwirmt auf 90° und fiigt dann noch eine Losung von
9,6 g Natriumhydroxid in 30 ml Wasser hinzu. Unter schwachem Stickstoff-
strom wird nun das Wasser am Wasserabscheider langsam abdestilliert und
der Kolbeninhalt dann 18 Stunden bei 135° geriihrt. Man ldsst etwas
abkiihlen, gibt 100 ml Wasser zum Reaktionsgemisch und riihrt krdaftig
wahrend 10 Minuten. Die widssrige Phase wird abgetrennt und die organische
Losung dreimal mit je 50 ml Wasser gewaschen, iiber Natriumsulfat ge-
trocknet und im Vakuum eingedampft. Durch Kristallisation des Riickstandes
aus Methylethylketon erhidlt man die Verbindung obiger Formel als farblose
Kristalle mit einem Schmelzpunkt von 137-138°, N

Beispiel 63: Verbindung der Formel

/7 \

NI
/ \

\
Ty
JC . /o
N>v/\n/ “NH(CHz) 5
(CyHy),

Setzt man 28,9 g 2,4-Dichlor-6~(2,2,6,6-tetramethylpiperidin-l-yl)-l,3,5—

42

triazin mit 12,9 g Dibutylamin und dann mit 1,6 g Diaminohexan wie in
Beispiel 62 beschrieben um, so erhilt man nach Kristallisation aus
Acetonitril die Verbindung obiger Formel als farblose Kristalle mit einem

Schmelzpunkt von 93-94°,
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Beispiel 64: Verbindung der Formel

H9C(.HN/ \N/ \NHCqu

42

19,0 g 2,4~Bis-butylamino-6-(2,2,6,6-tetramethyl-4-hydroxypiperidin-1-
y1)-1,3,5-triazin (hergestellt nach Beispiel 9) werden mit 5,8 g
Dimethylsebacat in 150 ml Xylol nach der Zugabe von 0,2 g Lithiumamid
unter schwachem Stickstoffstrom und Abdestillieren des gebildeten
Methanols 12 Stunden am Riickfluss erhitzt. Man ldsst das Reaktionsgemisch
auf ca. 100° abkijhlen, versetzt mit 5 g Tonsil optimum (Bleicherde),
rithrt 5 Minuten und filtriert. Durch Eindampfen des Losungsmittels erhilt

man die Verbindung der obigen Formel als leicht gelbes Harz.
Analyse: ber. 18,20 % N, gef. 18,51 % N

Beispiel 65: Verbindung der Formel

9—@0}12——
N

N
AN

//'_z<

)

\NHCt.Hg

\

HqCuHN/ \'

42

Verwendet man anstelle von Dimethylsebacat 3,6 g Dimethylsuccinat und
verfahrt wie in Beispiel 64 beschrieben, so erhdlt man nach Kristalli-
sation aus Acetonitril die Verbindung obiger Formel als farblose Kristal-

le mit einem Schmelzpunkt von 131°.
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Beispiel 66: Verbindung der Formel

CI‘H9NQ‘-—N \14- o—0 .>'/ o--c)‘HC""9
7 '\ ﬁ 7 N\ ﬂ / >N 7 N\
V\'=N’/ N<l—l/ 0 \.=l/ 0 \.—| \.=l/

CuHoNfl 7N\ 7N NHC, Ho

Verwendet man anstelle von Dimethylsebacat 4,8 g Dimethylteréphthalat
und verfdhrt wie in Beispiel 64 beschrieben, so erhdlt man nach
Kristallisation aus Xylol die Verbindung obiger Yormel als farblose

Kristalie mit einem Schmelzpunkt von 181°,

Beispiel 67: 2,4—Bis—butylamino-6—{2,2.6,6-tetramethyl-4-[2—(3,S—di—
tert.~butyl-4-hydroxyphenyl)-propionyloxy)-piperidin-1-yl}-1,3,5-triazin
Verwendet man anstelle von Dimethylsebacat 14,6 g 2-(3,5-Di-tcrt.~butyl- "
4-hydroxyphenyl)-propion-siuremethylester und verfihrt wie in Beispiel 64
beschrieben, so erhdlt man das 2,4-Bis~butylamino-6-{2,2,6,6-tetramethyl—
&-[2-(3,5-di-tert.-butyl-&-hydroxyphenyl)—propionyloxy]-piperidinul—yl}-
1,3,5-triazin als schwach gelbliches Harz.

Analyse: ber. 13,15 N, gef. 13,36 % N

Beispiel 68: Verbindung der Formel

./ \.

NI

/ \

2
X §‘ ! X
27\ g '\ @ y

HO-'< >'-‘CH2CH2" OCH,CHaNH W WHCH, CH,0 —CHzCHz-'< N, _oH

x.:‘. .=.x

16,9 g 2,4-Bis-(2-hydroxyethylamino)—6-(2,2,6,6-tetramethylpiperidin"l—
71)-1,3,5-triazin (hergestellt nach Beispiel 60) werden mit 29,2 g
B-(3,5—Di-tert.—butyl-h—hydroxyphenyl)—propionsﬁuremethylester in 100 ml
Xylol nach der Zugabe von 0,2 g Lithiumamid unter schwachem Stickstoff-
strom und Audestillieren des gebildeten Methanols 12 Stunden am Riickfluss

erhitzt. Man ldsst das Reaktionsgemisch auf ca. 100°¢ abkithlen, versetzt

N
. H.t: 195:’: A T Y
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mit 5 g Tonsil Optimum (Bleicherde), fiihrt 5 Minuten und filtriert. Nach
Eindampfen des Losungsmittels erhdlt man die Verbindung der obigen Formel

als gelbliches Harz
Analyse: ber. 9,78 % N, gef. 9,67 % N.

Beispicl 69: Verbindung der Foimel

\ ¥/.\“ /O

\ @ N/ ﬁ 27\
Ho-+7 >'-CH2CH2— OCH,CHoHN. W NHCH,CH20C-CHCHa—+7 >--ou

Verwendet man anstelle von B-(3,5-Di-tert.-butyl-4-hydroxyphenyl)-
propionsduremethylester 25,0 g B-(3-Methyl-4-hydroxy-5-tert.butyl-
phenyl)-propionsiuremethylester und verfahrt man wie in Beispiel 68
beschrieben, so erhilt man die Verbindung der obigen Formel als gelb-

liches, pulverisierbares Harz.
Analyse: ber. 10,84 % ¥, gef. 10,57 % N.

Beispiel 70: 2-Chlor-4-[N-(2,2,6,6-tetramethyl-4-piperidyl)-n-butyl-
amino]-6-(2,2,6,6-tetramethyl-4-hexyloxypiperidin-1-yl)-1,3,5-triazia

Setzt man das Dichiorderivat aus Beispiel 10 mit einem Aequivalent
4-Butylamino-2,2,6,6-tetramethylpiperidin um und verfahrt dabei wie im
Beispiel 26 beschrieben, so erhdlt man Jdie Titelverbindung als farbloses

Oel.

Anaiyse: ber. 14,47 % d, gef. 14,74 % N.
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Beispiel 71: N,N',N"-Tris{2-(2,2,6,6-tetramethyl-4-hexyloxypiperidin-1-
y1)-4-[N-(2,2,6,6-tetramethylpiperidin-4-yl)-butylamino]-1,3,5-triazin-
6-yl}-diethylentriamin

Zu 10,6 g des Monochlorderivates aus Beispiel 70, geldst in 50 ml Toluol,
werden 0,71 ml Diethylentriamin und 0,9 g NaOH, geldst in 3 ml Wasser,

1,

zugegeben. Nach Erwdrmen auf 100° beginnt das Losungsmittel abzu-

destillieren. Man gibt weitere 50 ml Toluol sowie 1 g Polyethylen-

glykol 1000 und 0,9 g NaOH zu und erwirmt unter Rithren 14 h unter

Riickfluss. Nach dem Abkiihlen verdiinnt man das Reaktionsgemisch mit 100 ml !
Ethylacetat und wdscht die Ldsung viermal mit Wasser. Die organische

Losung wird iiber Na;309 getrocknet und eingedampft. Der Riickstand wird in

50 ml Methanol geldst, iiber 200 g Silicagel filtriert und mit 500 ml

Methanol gewaschen. Die Methanol-Lgsung wird eingedampft, der Riickstand

ist ein beinahe farbloses Harz.
Analyse: ber. 17,4 % N, gef. 17,4 % N.

Beispiel 72: Stabilisierung eines Zweischicht-Lackes

Es wird ein Klarlack bereitet durch Mischen der folgenden Komponenten:

58,3 Teile eines Acrylatharzes (Viacryl®VC 373, Vianova AG)
27,3 Teile eines Melaminharzes (Maprenal®fF 590, Hoechst AG) .
4,0 Teile eines aromatischen LGsungsmittelgemisches (Solvesso®150)

5,4 Teile Xylol

4,0 Teile Butylglykolacetat

1,0 Teile eines Verlaufhilfsmittels (Baysilon®A, Bayer AG)

Diesem Lack werden die in Tabelle 1 aufgefiihrten Lichtschutzmittel
zugegeben. Der Lack wird mit einem 1:1:1-Gemisch von Butylacetat und
Xylol auf Spritzfdhigkeit verdiinnt und auf ein mit einem Silbermetallic
Basislack lackierten Aluminiumblech gespritzt. Die Proben werden dann
30 Minuten bei 130°C gehidrtet. Es resultiert eine Schichtdicke des

Klarlackes von 40-45 um.

Die so bereiteten Proben werden in einem UVCON®-Belichtungsgerat
(Atlas Corp.) bewittert bei einem Zyklus von 8 h UV-Bestrahlung bei 70°C
und 4 h Kondensation bei 50°C.
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Nach jeweils 400 h Bewitterung wird der 20°-Glanz der Proben nach

DIN 67530 gemessen. Die Ergebnisse sind in Tabelle 1 aufgefihrt.

Tabelle 1
' ' 1 20°-Glanz nach )
Lichtschutzmittel 0 400 800 1200 h
keines 85 83 192)

1 % Beispiel 5 86 84 67 28%)
1 % Beispiel 6 87 85 75 43

1 % Beispiel 7 88 86 74 40

1 % Beispiel 13 86 85 78 31

1 % Beispiel 24 87 86 80 35

Mengenangabe bezogen auf den Feststoffgehalt des Lackes
2) Rissbildung
Beispiel 73: - Freibewitterung eines Zweischicht-Lackes
Es werden Zweischicht-Lackierungen bereitet wie in Beispiel 70 beschrie-
ben. Die Proben werden einer Freibewitterung in Florida von 54 Monaten
ausgesetzt. Alle 12 Monate wird der 20°-Glanz nach DIN 67530 gemessen.
Die Ergebnisse sind in Tabelle 2 aufgefiihrt.

Tabelle 2
20°-Glanz nach
Lichtschutzmittell) 0 12 24 36 48 54 Monaten
, 2)
keines 93 70 49 36 16 -
1 % Beispiel 4 9% 713 75 69 57 532
1 % Beispiel 5 95 72 73 69 64 67

) Mengenangabe bezogen auf Feststoffgehalt des " ackes

/ Rissbildung
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Beispiel 74: 0,087 g des Gelbkupplers der Formel

?l
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CHy-CH-+—F& ! NH-C-(CH2) 3—0-2" N CHy
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werden in 2,0 ml einer Losung des in Tabelle 3 aufgefilhrten Stabilisators
in Ethylacetat (2,25 g/100 ml) geldst. Zu 1,0 ml dieser Losung gibt man
9,0 ml einer 2,3%-igen wissrigen Gelatineldsung, die auf einem pH-Wert

von 6,5 eingestellt ist, und 1,744 g/l des Netzmittels der Formel

CH3 GHCH, CH 3

AN Y
o

\/\ 7

CH;&HCHzCHg

SO3Na

enthalt.

Zu 5,0 ml der so erhaltenen Kuppleremulsion gibt man 2 ml einer Silber-
bromid-Emulsion mit einem Silbergehalt von 6,0 g/l sowie 1,0 ml einer

0,7%-igen widssrigen Losung des Hiarters der Formel

. =N\

/'—OH

C
X

o

und vergiesst es auf ein 13 x 18 cm Kunststoff-beschichtetes Papier. Nach
einer Hartungszeit von 7 Tagen werden die Proben hinter einem Silber-
Stufenkeil mit 125 Lux*s belichtet und anschliessend im Ektaprint 2%~

Prozess der Firma Kodak verarbeitet.
Die erhaltenen Gelbkeile werden in einem Atlas Weather-Ometer mit einer
2500 W-Xenonlampe hinter einem UV-Filter (Kodak 2C) mit total

60 k Joule/cm® bestrahlt.

Eine Probe ohne Stabilisator lHuft als Standard mit.
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Die folgende Tabelle 3 gibt den bei der Bestrahlung eingetretenen
Farbdichteverlust beim Absorptionsmaximum des gelben Farbstoffes,

gemesseﬁ mit einem Densitometer TR 924A der Fa. Macbeth, wieder.

Der Lichtschutzeffekt ist aus dem Farbdichteverlust ersichtlich. Je

kleiner der Dichteverlust, desto hSher ist die Lichtschutzwirksamkeit.

Tabelle 3
Stabilisator Farbdichteverlust (in %)
keiner 35
Produkt von Beispiel 68 18
Produkt von Beispiel 69 14

Beispiel 75: Je 0,033 g des Cyan-Kupplers der Formel

H F, F
A /?\ P
CHJC"Z‘E_“° i H(Cﬂa?z ; i—-NH-ﬁ~°\ - F
Hy -\/-—o- H—ﬁ—ﬂﬂ—-\ ; F/.:.\F
CH3-i-CHzCH3 él ‘-
Hj

und des in Tabelle 4 angegebenen Stabilisators werden in 2,0 ml eines

Gemisches von Dibutylphthalat/Ethylacetat (0,8 g/100 ml) geldst.

Zu 1,0 ml dieser Lgsung gibt man 9,0 ml einer 2,3%-igen wdssrigen
Gelatineldsung, die auf einen pH-Wert von 6,5 eingestellt ist, und

0,872 g/l des Netzmittels Natrium-dibutylnaphthalinsulfonat enthilt.

Im weiteren verfdhrt man mit der Emulsion wie in Beispiel 72 beschrieben,
jedoch mit dem Unterschied, dass die Silberbromid-Emulsion einen Silber-

gehalt von 3 g/l aufweist.

Die erhaltenen Farbstufenkeile werden in einem Atlas Weather-Ometer mit
einer 2500 W-Xenonlampe hinter einem UV-Filter (Kodak 2¢) mit insgesamt
60 k Joule/cm? bestrahlt und anschliessend der Farbdichteverlust, wie in

Beispiel 72 beschrieben, bestimmt.

(-
-
-
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Die Ergebnisse sind in der nachfolgenden Tabelle 4 zusammengefasst.,

Tabelle 4

Stabilisator Farbdichteverlust (1a %)
keiner 43

Produkt von Beispiel 68 22

Produkt von Beispiel 69 23

Lo

ST VI RN



	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DESCRIPTION

