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La presents invencién se relaciona con nnﬁv;s comple jos de alca~
nolaminas y niquel (II) tiobisfenolss. ilss particularmente se relacio-
na con complejos ds slcanolaminas y'2,2‘-tiobis-(p—alqyilfernles) que
manifiestan me jor estabilidad térmica, come as? también con su usoc como
egtabilizajores a la luz y/o receptorsa de colorantes para polineros.

"En 1z patente norteamericana ¥ 3,215,717 concedida el 2 de no=
viembre de 1965 se deseribe complejos de nigquel anina 1:1 de sulfures
de fenol como estabilizadores a la luz para poliolefinass En la paten=
te horteamericena N° 3.218.294 concedida ol 16 de noviemdre de 1985 se
deseribs los estabilizadores mencionados aas arriba, en combinacién con
hidroxibenzofenons en poliolefinas. En la patente norteamericana KO
3.313.770 concedida el 11 de abril de 1967 se describs composicicres
polfmeras que contiensn estos comple jos ée niquel am%ya.

hungue los comple jos de niquel amina mencionados mds arribda xe-
sultan eficaces como estabilizadores a la luz en poliolefinas, comuni=
can tthién un nivelﬁde color indeseable a las poliolefinas asi trata~
das, por ejemplo polipropilenc, en las cuales estan presentes como eu-
tabilizadores a la luz. Puesto que es bastante elevado el nivel de
estabilidad a la luz que proveen los coupla jos de niquel, uﬁa de las
finzlidales de la presente'invencién es proveer comple jos de nfquel
que conservan el mismo grado ie eficacia pero ein la desventsja de co-
punicar color a los polimeros, asi estabilizados, a los cuales so los
incorpora. Otra finalidad es proveer ggtabilizadores a la luz que se
pusden utilizar ya sea solos o en combinzcién con absorbedores de ul-
travioleta contra los efectos degensrativos de la radiacién ultraviole-
ta, Otra finalidad es proveer nuevos conmple jos de niquel qﬁe pani-

fiestan mejor estabilidad térmica en comparacién con los complejos co-

giepe— mocilos de nfquel tiobisfenol. Otras finalidades de la presente inven-
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oién resultarin evidentes a través de la siguviente descripeidn de la
misma,

La presente invencién se basa en una nueva clase de comple jos
de nfquel 1:1, de alcanolaminas y nigusl (1I) tiobisfemolas, que son
Stiles como esfabilizadores a la luz y/o weceptores de colorantes en
composiciones polfmeras. Se pusde reprasentar los complejos de niguel
de la presente invencién mediante la sigwiente férmulat

R( -N(CHacﬂaoﬂ)m

3—m)

Rl

donde R es hidrSgenos 'alquilo que contizne 1 hasta sproximadamente 18
4tomos de carbono, incluyendo radicales ciclicos-, ac{clices y ramifica~
dos, como as{ también combinaciones de los mismos; alquilo sustituido
que contiene 2 hasta aproximadamente 36 Atomos de carbono, incluyendo

cianoalquilo, alcoxialquilo, carbalcoxialquile, carbamoilaglquilo y
R

R
vociclico que conbtiene aproximadamente 6 a 10 Atomos de carbonoj aral~—

~y,
/N—alquilo en que R esti de acuwerdo con lo aqui definidoj arilo car-

quilo gue contizne aproximadam=2nte 7 a 12 &tomos de carbomo; especial-
mente ar(alquilo ini‘erior) monociclico ¥ bicfelicoy y alquenilo que
contiene aproximadamente 2 a 18 Atomos de carbonog R' es un grupo al-
quilo que contiene llasta sproximalamerte 18 Atcmos de carboﬁo; ¥y mes
un entero de 1 a 3. Cuando m es 1, las R pueden ser iguales o diferen-

tes.
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Los nuevos cbmpuestos de la presente invencién xno son mezclas de
alcanclaminas y niquel tiobisfenoles; sino comple jos discretos de nf~
quel alcarolaminag en una relacidén definida de lil. Se los prepara con-
venientemente calentando un comple jo de nigquel de wn 2, 2'-tiobig~(p~al-
quilfenol), de preferencia como el complejo acuoso l:1 con la acangl—
amina en un solvente orgénico inerte tal como tolusno, benceno, cloro-
formo, éter, acetona y similares. Los complejos de niquel acuosos de
2,2'—tiobis—(p-alqhilfenoles) son compuzstos ya conocides y se log pue-
de preparar haciendo reaceionar un 2,2'-tiobis-(p—alquilfenol) con wa
sal de niquel tal como ﬁitrato de niquel en alcohol acuose utilizando
acetato de sodio como fijador de A&cidos Los 2,2‘-tiobis—(p—a1quilfeno-
les) son compuesios ya conocidos y se-ibs puede preparar ficilmente ma=
diente medios cox»ci@os; por e jemplo pog,reaoci6n ds un p-alguilfenol
con bicloruro de azufre. B

Zjewplos de 2,2'-tiobis—(p-alqpilfenoles) fitiles somt 2y2'~tio-
bis-(4-octilfenol), 2,2'~tiobis-{4-butiifenol), 2,2'-ticbis~(4~ciclo-
hexilfenol), 2,2!~tiobis~(4-nonilfenocl), 2,2'-tiobis~{4~etillencl),
2,2'~tiobis—(4~amilfencl), 2,2'-tiobis=(4-dodecilfeml) y 2,2'=tiobis~
(4~octadecilfenol)s Bn germeral, se puede observar que se puede ubili-
zar cualquier 2,2'-tiobis~(p-alquilferol) que tenga un grupo algquile
que contenga 1 hasta aproximalamente 18 Atomos de carbono;

Se pucde emplear una amplia variedad de alcanclaminas para pre-
parar los complejos ds la presente invencién., DLas alcanolaminas apro-
piadas son las representadas por la férmulat

E(s_m)-N(CHQCHZOH)m
donde R es hidrfgency alquilo gue contiene 1 hasta aproximadamente 18
stomos de carbono, incluyendo radicales alouile cfclicos, acfclicos ¥y

ramificados como asi también combinaciones de los mismos; alquilo sug~
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tituido que coxmtiens 2 hasta aproximalamcnte 36 4tomes de carbomo; in~

cluyendo cianoalquilo, alcoxialquilo, carbalcoxialquilo, carbamoilal-
quilo y R.::'B-alquilo en que R esti de acuerdo con lo definido agui;
arilocariociclico que contiene aproximadamente § a 10 &tomos de carto~
no, aralquilo qus contiene aproximadamente T 2 12 Atomos de carbom;
especialmente ar(alqpilo inferior) momociclico ﬁ bicfelico, y-alqueni-
lo qus contiene gproximadamente 2 a 18 &fcmos de cartono; y I es un e
tero ;1e 1 a 3+ Cuando m es 1, las R pueden ser iguales o diferentes,

De estas alcanoleminas son ilustrativas la etamolamina, dieva—
molamina, tristanolamina, H-metildietanolamina, T-etildietanolanina,
N-butil terciario-dietanolamina, N-ciclohexildietanolamina, N-ciclche-
xiletildietanolamina; ciclopentiletildietanolanina, N-fenildictanolami-
na, N-dodecildietanolamina, N-octadscildictanolanina, F-femetildieta—
nolamina, N-bencildietanclaminay F-naftiletildietanclamina, ¥, N~diatil~
etamnlamina, N,H—diciclohe#ile%anolamina, Yecarbetoxietil~N,Nebis(hi~
droxietil)amina, ¥-cianoetil~-N,¥-bis(hidroxietil)smina, F-metoxietil-
N, ¥-bis(bidroxietil)anina, F-dimetilaminoetil-~Y, ¥-bis(hidroxietil)ami-
na y similaves,

Se pusde utilizar los complejos de nfquel-alcanolamina de la
presents invencién para estabilizar o comunicar ;gqeptividad para co~
lorantes a una amplia variedad de polfmcros, ILas poliolefinas tales
como polipropileno; policarbonatos; poliamidas tales como nylon, y =i~
milares, son tipicos de los polimeros que se pueden estabilizar en es~
ta manera o hacarlos receptivos a los colorantes, Se puede emplear
los complejos de nfquel-zlcenolamina en concentraciones que se extien-
den entrs aproximadamente 0,01 y 5% en peso, y de preferencia aproxi-
madamente 0,2 a 2% en base al peso del polimero,

Bstos nusvos comple jos demusstran superiores propiedadss ds es-
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tebilizacidn en diversas maneras, especialmomte con respscto a su ssta-
bilidad térmica en polimeros, comunican muy poco o ningin color a la
composicidn, tienen buena compatibilidad de manera que se puede utili-
zar conceniracionss bastante altas sin eflorescenciay; volatilidad xe-
lativamente bajaz de mansra que el agente queda retenido en la composi-
¢ién sin pérdidas, y un alto grado de estabilidad a la luz, de wode que
hay m{nima pérdida a causa de deterioro del agente, y eficacia para im-
pedir o reducir al minimo el desarrollo de decoloracién, fragilidad, y
pérdida de resistencia a la traccién.

Ldemis, se ha comprobado que se pucde emplear los complejos e
nfquel de la prassmte invencién como rzceptores de colorantes que per-
mten tefir las composiciones polfmeras, que contienen estos comple jos,
con coloramiss quelatables éomo por ejemplo los descriptos en las pa-
tentes mortoamericanas s 3,332,732 7 3.164.438.

Las ventajas de los mevos complejos de la presente inveneidn
resultan particuwlarmente evidentes cuandoe sz los ufiliza en el subs—
trato, en combinacidn con otros aditivos o estabilizadores secundarios.
Por ejemplo, se puede utilizar abserbedorss de radiacién ultravioleta
en combinacién con los estabilizajores 2 la luz de la preseﬁxe inven-
cién, So puede omplear cuélquier absorbsdor de radiacidén wliraviocleia
mientras cumpla las funciones en general nzcesarias para un absorbsdor
de radiacidén ultravioleta destinado a polfnsros. Se sabe gue estas fun-
cioneé son alta absorcién en la regién de aproximadamente 300 a 400 1y
baja absorcidn en la regién aproximadamonte por encina de 400 mp y so-
lubilidad y compatibvilidad en%y con los polimeros, como asi tambidn ss—
tabilidad con respecto a la luz y al calors '

Bjenmplos de absoxrbsdorses de radiazcién wliravioleta, que se pue—

den emplear, son los siguientest 2-Eidvoxibenzofenonas tales como 2-hi-



droxi~4-metoxibenzofenona, 2,4-dihidroxibenzcfencna, 2,2!~dihidroxi~i-
netoxibenzoferona, 2,2 ,4!~tetrahidroxibonzofenonay 2,2'~dibidrosi=d 4=
dimetoxibenzofenona, 2-hidroxi=-4-dutoxibenzofenona, 2-hidroxi-4-octilo—
xibenzofenona, 2-hidroxi-4-dodeciloxibenzofenona, 2,2'-dihidroxi-4=oc-
5 tiloxibenzofenona, 4'-cloro-2-hidroxi-4-octiloxibenzofenona y similares.
En una manera similar se puede emplear otras clases de absorbedcres ul-
travioletas tales como los bensotriazoles, diversos ésteres alquilicos
o arflicos, triazinas, benzotiazolinas,. éstores benciliden maldnicos;
arilaminoetilen guanidinas, aril acrilonitrilo y derivados de &cide
10, aril acrflico y similares.
Cuando se los usa en combinacién con los absorbedores da ulbra~
"violetas mencionados mis arriba, los mieves complejos de niquel aumen-
tan 1g estabilidad a la luz y rsducen sustancialmeﬁte el coloxr de las
composiciones polimeras. Ademids, los mizvos complejos manifiestan me-~
15, jor estabilidad térmica y color, tanto inicialmente como despuds de
exposicidén a temperaturas elevadas. Isto resuliz particularmente impor-
tante en fidbras polfmeras, puesto que las combinaciones de complejus cow
nociios de nifquel, por ejemplo el comﬁlejo de nfquel amina primaria &z
tiobisfenoles con absorbedores de Wltravicletas del tipo deﬂla benzofo~

nona, habfan comunicado anteriormente wn color amarillento a la compo~

20,
sicién que causaba problemas con cambios de tono y tefiidos. Cuando se
utiliza los estabilizadores a la luz de la presente invencidn en coabi-
nacién con absorbedores de ultravioletas, el contenido combinado de
estos aditivos puede estar comprendido aproximadamente entre 0,05 7 543
25, en base al peso del polimero. Sin embargo, se considsra prgferible u-

tilizar aproximadamente 0,1 a 3% en peso. Las cantidades relativas de
los estabilizadores en la combinacidén, pueden variasr aproximadamoiute

entre 1:20 y 2011 de manera de obtener una msjora con respecto al uso
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de cualquiera de estos componentes individualmente,. '

Se pusde evaluar em una cantidad de maneras la eficacia de los
complsjos d¢ nfquel de la presente invenoidén cn polimersos. Se pusds .
determinar la estabilidad térmica de los micvos comple jos, mezcliandolos
sn seco con un polimero seguido por molienda. Se puade cortar entonces
en tiras una hoja molida, a la cual se introlduce luego en un Helt In-
dexer ajustado a 290°C, Se puede retirar el expulsado cada minuto du-
rante 10 min a fin de obtener un perfil de color para cada couposicilne
A la decoloracidn por envejecimiento de los sxpulsados, se la asigna
una clasificacidén numérica, indicando cada nimero, por encima de cermo,
un grado de decoloracién:

0 ~ Sin cambios
1 - Verde amarillento
2 =~ YVerde camla
- Verde levemeite grisaeeo
~ Verde castaio
~ Verde gris
Castalio
- Qris

- GCastallo oscuvoe -3

0 o -3 [ NN ~ (%)
|

-~ Negro

Se pueds determinar la eficacia de los complejos de niquel alca~
nolamina de la presente invencibn, como e¢stabilizadores a la luz en po~
limerosy ya sca solos o en combinacién cnn absorbedores de ultraviolew
tasy meliante la incorpor'acién de lcs mismos g composiciones de polime-
ros y exposicidén a radiacién ultravioleta. So puede doterwinar el tiom-
ro de exposicién antes de que se revele un cambio del comtenido de car—

bonile de 0,1, y utilizar esto como medida d¢ la degencracién del polf-

[
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T{picamente, so mezcla un pclimero, tal como polve de polipropi~

mexyo.,

lemo, por revolcado con el complejo de nfquel que se debe ensayar. So
muale la mezcla-en un molino comin para pldsticos a 175°C. Se moldca
entonces una hoja por compresién con la composicién molida. De la ho-
ja moldeada se recorta entonces especimencs para ensayarlos en el Xencn
Weatherometor,

Las composicioncs de polimeros puolen contencr, ademis de los
couplojos do nfquel y absortedores de wltravioleta, otros aditivos co-
mo los que puedan resultar necogarios o descables, por ejemplo antioxi-
dantes fenol obstruidos tales como 2,6~di-butilo terciario-p-cresol,
2y4,6~tri-butilo terciario-fenol, dcido 3,5-di-butile terciario-4-hi-
droxifenilpropiénico, éster octadecflico y similares, tiedipropionato
de diestearilo, pgimentos, colorantes, lubricantes y similares,

So ilusira mejor la presente invencién mediante los sigulentes
Ejemplose

BJEMPLO 1
Preparacién de [§,2'—tiobis—(4—octiio terciario-fenolato)-acuo nfqual

(11)7

Se trata una solueién de 4 peartes de 2,2'-tiobis—(4-octilo ter=

ciario~fenol) y 4 partes de Ni(NO3)2.6H20 ¢n 100 partes de etanol al
95%, con 2U partes de acetato de sodio disuelio en 50 partes de etanol
al 95%. Se filtra el producto sélido, [E,Z'—tiobis—(4-octilo tercia-
rio-fenolath7 acuwo nfqusl (II), se le lava con etanol y se le secas
BJEMPLO 2 .
Preparaci6n>[E,2'»¢iobis—(4—octilo terciario—fenolatol7dietanolamina

afguel (IT)

Se mezcla 27,6 g del complejo acucso, preparade de zcusrdo con
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el Bjemplo 1, con 5;25 g de dictanolamina y 200 ml de tolueno, So ce~

lienta 1a mezela reswliante hasta zeflujo. Se diluye la lechada colo-

reada acuosa espesa con toluens hasta aproximadamente 800 wl y se ca-

lienta con agitacién durante aproximadamemte 2 hr, Se enfria la mezcla
& se la filtra, se lava con tolueno la toria de filtro de coler verde
gzulado elzro, y se seca, PBl producto se vuslve levemente grisaceo a
185°C con dc—;séomposicidn a 321°C. Los andlisis elemental e infrarrojo
son compatibles con la férmula 032351N0 48'23'1.

BJEPLOS 3 a 8

Preparacién de diversos complejos de alcanolamina nfguel

Se mezcla 27,6 g del complejo acuoso obtenido de acuerdo con el
Bjemplo 1, con varias alcanolaminas diferentes ds manera de obtensr los
comple jou de alcanolamina nfquel do la prosente invencién, La signion-
te Tabla I resume cada uno de los reactivos y las coxmdiciones de la
raaccién, Se puede ver que los comple jos resultantes son de color bas-

tante, claro, de mode que comunican poco ¢ ninglin color a la composieién

polimera reswlitante.
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. TABLA I

Complejo acuoso B e
Gramos lMoles Alcanolamina  Gramos Moles ¥ ‘

Bjemplo 3 27,6 0,053 Trietanolamina T,45 0,05

Ejemplo 4 27,6 0,053 N-metildietanol 6,0 0,09 .
: amina ’ .

Ejemplo 5 27,6 0,053 N-ciclohexildi- 9;4 0,05
etanolamina .

Ejemplo 6 27,6 0,53 N-stildietanol- 6,6 0,05
amina

Bsomplo 7 27,6 0,53 [N-fenildieta- 9,0 0,05
, nolamina .

- Ejemplo 8 27,6 0,53 N-butildieta- 8,0 0,05
- nolamina . )




'Zéles
3;05

1,05

2,05
2,05

3,05

. ) Color del
| Solvente Teg Tiempo, h. producio
- Tolueno Reflujo 1 Azal claro
w W 3 Azul clare

-u n - 1,5 Verds
i u - " 2
2 2 3 Verge
- " 1,5 Verde claro
n n 2 Verde claro
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BEJEHELO

Bato ojemplo ilustra la mejer estabilidad térmica que se comuni-
ca a composicionss polimeras mediante los complejos de la presonte in-
vencidn,

En la sigwiente manera se prepara pucetras de polipropileno que
contienen 0,24 de 2,4,6-tri-butilo terciario-fenol y 1% en peso de di-
vefsos complejos de alcanolamina niquel de la presente invancifn. Se
mezela en seco los comple jos con el polipropileno seguido por molienda.
Se corta entonces en tiras la hoja molida ¥ so introduce las tiras en
un 3elt Indexcr ajustado a 290°C y se retira un expulsado cada mimuto
durante 10 min, a fin de obiener un perfil de color para cada COmPOSi~
cidn. A la decoloracién de los expulsa.os por enve jecimientos s les
asigna una clasificacién nuérica, y cada nfimero por encima de 0 indi-~
ca un grado de decoloracidnz‘

0 ~ Sin cambios
~ Verde amerillento
- Verde camsla
~ Verde levemente grisaceo
- Verde castalo
Verde grisaceo
- Castalo

- QGris

(s ¢ -1 [e)Y £ %1 p-N (9] ~n [
!

~ Castaflo oscure
9 =~ XNegro
La sizwicnte Tabla II resume les clasificaciones de color 4
los expulsados que se obtienen por enve jecimionto a 290°C, Resulta
evidente la mejor estabilidad de color gqus comunican los comple jecs

de la presente invencidén, en comparacibn ccn los complejos de niquel
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amina primaria de tiobisfencles ya conocides y el correspondiente com-
plejo de niguel acuoso. ‘ .
TABLA I
Dnveaecmlnnto a 290°C

Clasificacién dol colox del oxpulsado
2 min 5 mpin T win 10 min

Descripeibén de la musstra

[2-,2‘—tiobis—(4-cctilo tercia~
rio-femlat c_)7-‘ﬂ-do decilamino-
etaml nfquel (II) 1,0% 0 0 3 3

/2,2t tiobis~(4-0ctilo tercia-
rio-ferolato)/etanolamina ni-
quel (II) 1,0% 0 0 2 5

[2y 2! =tiobis~(4~octilo tercia=
rio-fenolato)/dietanolamina ni-
quel (II) 1,0 0 - Q 0 2

[Z,2'~tiobis-(4~octilo terida~
rio—fenolatoﬂtrietanolamina ni-
quel (IT) 1,05 0 0 0 0

[2', ot Jtiobis~(4-octilo tercia~
rio-fenolatoy-ll—metild.ietanol—
amina nfquel (II) 1,C% 0 0 0 ¢

[2,2!~tiobis~(4-octilo tercia~
rio-—fenolato)]—N—etildietanol—
amina niguel (II) 1,0,5 0 0 0 o]

[2,2! ~tiobie~(4~octilo tercia-
rio~fenolato)/~¥-butildietarol~
amina niquel (1T) 2,006 0 0 2 5

[2s2~tiovis-(4~0ctilo tercia-
rié-—fenolatoy—ll-ciclohexildi-
etamolamina nfquel (II) 1,08 0 0 0 2

2,2 ~tiobis-(4-octilo tercia-
rio-—fenolato)]—ﬂ—fenildietanol—
amino nfquel (II) 1,0% ] 0 0 2
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[2,2'~t10big-(4=0ctilo toreia~
rio-fenol a‘bo)]-—N, ¥-dietiletanol~
amina nfquel (II) 0 0 1 2

/2,2 -tiobis—(4~octilo tercia~

rio-fenolato)/-if, ~diciclohexil-

etamlamina nfquel (II) : 1 1 1 2
[2,2'~tiobis~(4~octilo tercia-

rio-fenolato_)]—-}?—buﬁl amina ni-

quel (II) 0 4 6 8

[252'~tiobis{-octilo terciario-

fenolato)/ acuo nfquel 1 3 6 8
BJIipLO 10

Estie ejomplo ilustra la nmejor estabilidad a la luz de composi-
ciones polimcras que contiensn los comple jos de alc.‘,amlamina niquel de
la presente invencién.‘

Se mezcla 50 g de polvo de polipropilzro rewolcéndolo con 1> en
reso de un complecjo de alcamolaminz nfguel (II) de la presente inven-
cién y 0,22 en peso de 2,4,6~tri-butilo terciario-fenol. Se muele la
mezcla en un molino comdn para material pléstico a 175°C. Con el matoe
rial melido, sc¢ moldea por compresidén una hoja de un espeso;:‘ de 0,127
mm. 8 corta especimenes de la hoja de C,127 mz para ensayarlos en ol
Xonon Weatherometer, La siguiente Tabla III resume los datos obtenidos
¥ provee una notable comparacidn entre las propiedades estabilizadoras
a la luz de los complejos de alcanolamina nfquel de la presante inven-

cifn y una mucstra testigo que no contienc este complejo.
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TABLA TIT

Tiempo {hr) basta 0,1%
Deseripciénde 1a muestra Ligando distintivo de carbonilo
X830K 0N

Destian . 400

[2,2'~tiobis—(4-octilo tercia-
5e rio-fenolatoﬂe‘canolamina ni-
quel. (IT) , Etanolamina 1000
[5,2' ~tiobis~(4~octilo tercia-
rio-fenolato)/~N~dodecilamino~ N-dodecil amino

etamol nfquel {II) etarol 1600
[2,2'~tiobis-(4-octilo tercia-

10. rio—fenolatoﬂd.ietamlamina .
niquel (IT) Dietanolamina 1200

[2,21-tiobis~(4-octilo tercia-

rio~fernolat o)7't riet anblamina

nfquel (II) Trietanclanina 1400
/22" -tiobis-(4-ocitlo tercia-
15, rio-fenolato)/-F-netildieta= N-metildistanol-
nolamina niquel (II) amina 1700
[2,2'~tiobis=(4~octilo tercia-
rio-fenolat o_)7—1¢-etil dietanol- N-ctildietanol- “
amina nfquel (II) . amina 1900
[2,2' ~tiobig-(4~octilo tercia-
20. rio-fomolato)/~T-btutiliietanol~ N-butildictaro-
amina nfquel (II) amina 1600
[2_, 2'-4iobis-{4-octilo tercia-
rio-fenolato)/-i~ciclohexil- Neciclohexil die-
dietanolamina nfquel (II) tanolamina 2600
[Zy2! ~tiobis-(4-octilo tercia- o
25,

rio-Penolato)/-M-fenildieta~ N-fenildietanol-
nolamina nfeuel (II) amina 1800
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BJEMPLO 311

Este ejemplo ilustra la mejor estabilidad térmica y color gus se
comunica a las composiciones polfmeras que contiercn una combinacién de
los complejos de alcanolamina nfquel y wu abscrbedor de wliravioletas.
Para fines comparativos, se provee también una combinacién similar con
un complejo de amina primaria niquel de un tiobisfenol, Resuliard fa-
cilmente evidente que se obtiene mejoras sustancisles de 1z estabilidad
¥y color de acuerdo con la presente invencidn,

Se prepara mezclas de polipropilenc rcvolcando loa siguicntas
componentest

5C g de polw de polipropilenc

0,15  do pentaeritritoltotraquis=(3,5-di-butilo torciarso-4-
hidroxifenilpropionato)

0,255 de 3,3'-tiodipropionatc do diestearilo

0450, de 2~hidroxi-4~octiloxibenzofenona

1,05 de complejo de nfquel

Se muele la mezcla en un moleno comfin para material pléstico e
175°C, Se corta en tiras una porcién de la hoja molida y ée las ixtro~
duce en un :klt Iniexer a 290°C, So separa el expulsado cada pinuto du-
rante 10 min de acuerdo con lo descripio en el Ejemplo 9. En la Tabdla
IV se indica la decoloracién de los expuls=zdos, utilizando la misma
clasificacifa numérica indicada en el Bjemplo 9.

Ss moldea por compresién una segunla porcién de la hoja wolida,
en forma de palfculas de un espesor de 0,127 mm y se las expom en sl
Xonon Aeztherometers Los resultados indicados en la ’l‘abla‘IV muesiran
1a mejora adicional de la estabilizacién dcl polipropileno que so ob-
tiene mediantc la combinacién de los complojos de nigquel de la presentio

invencidn con ¢l absorbedor de ultraviolotas hidroxibtenzoferons,
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Preparacién de N-carbamoiletil-¥-hidroxietilamina de 2,2‘—tiobis-(4—oq:

tilo terciario-fenol)

Se disuslve el complejo acuoso del Bjemplo 1, 29,1 g (0,06 mol),
en 100 ml de bencors ¥ se agrega 10,8 g (0,6 mol) de 3-/(B~bidroxiotil)
aminofpropionamida al 70%. La solucién se haco de color verde OSCUIO,
volviéndose gradualmente verde claro. Despuds de 5 min sé forma w s6-
1lido y se agrega otros 100 ml de bencenos Se somete la solucidn a re-
flujo durante 2 hr y se agrega 100 ml de venceno, Se filtra el sélide
verde, se ie lava con benceno y se le seca. Se obtiene asi 38 g de
producto.

BJEMPLO 1

Proparacién do complejo de N-aminopropil=N,N-bis(hidroxietil) de 2,2'-~

tiobis-~{4=octilo terciario—fenol)

Durante 1 hr se somete a reflujo una soluciédn de 25 g (0,05 mol, )}
del éomplejo acuoso del Ejemplo 1 en 150 nl de tolusno para separar
azeotrépicemertc el agua., Se enfria la solucién y se agrega 8,1 g
(0,05 mol) de 3-aminopropil dietanolamina. Se somete la sglucidn a e~
flujo durante 15 min y se la concentra entonces hasta ssquedad. Se ob~
tiens 31 ¢ (9155) del producto que se confirme por andlisis elemental,

TABLA IV

Enve jecimiento é 290°C Tiempo de exposicidn

Ligando distintivo del Clasificacién de color al Xendén (rr) nasta

comple jo de niguel

del expulsado 0,1 % de__carbonilo
2 5 1 Omn
Distanolamina 0 0 2 5 2300
N-metildietanolamina ) 0 0 2 3500
Trictanclaning 0 0 o 0 3200
n-butil amina 1 3 4 8 3200
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NOT4A 38 2 4 7 5
Deegcerita suficientenrents la naturaieza del invento,
asi como la manera de realizarlo en la prictica, debe ha-
cerse constar que las disposiciones anteriormente indica-
das son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto
no alteren su principio fundamentzl, Tambidn se hace constar
que el invento corresponde a una solicitud de patente pre-
sentada en Norteamerica con el nimero 853,507 de 27 de agos-
to de 1963,acogiéndose por 1o tento a los beneficios que
conceden los Convenios Internacionales en vigor, siendo lo
que constituye la esencia del referido invento y por lo
que se solicita Patente de Invencidn por 20 afios en Espafia
gobre: PROCEDINIENTO PARA TA PREPARACION DE UN COMPLEJO DE
ALCANOLAMINA KIQUELOSO, caracterizéndose vpor lo siguien~
te: .

l.~ Procedimiento para la preparacién de un com-
plejo de alcanolamina nigueloso, de férmula:

R( )—\1{( CH,,0F, o;z)m

3-m 2

— ¥ ~—
L s 4 o
{ ! :
N "
RY R

en la que R es hidrégeno; alguilo que contiene 1 a 18 dto-
mos de carbono; alguilo sustitulido gue contiene 2 a 36 4to-
mos de carbono incluyendo cianoalquilo, alcoxialquilo, car-

balcoxialquilo , carbamoilalquilo y R:;N -glquilo en que
R
R estd de acuerdo con lo definido més arriba; aralquilo

que contiene avroximadamente 7 a 12 dtoros de carbono alque~

nilo que contiene 2 & 18 dtomos de carbono; R’es un grupo

”
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alquilo que contiene 1 @ 18 dtomos de carbono, y It s v
entero de 1 a 3, caracterizado porque se hace reszccionar
un complejo acuoso de niquel de wn 2,2 '~tiobis={p=alquil-

fenol) con una alcanolamina que tiene la férmulas

R( 3y~ (CH,CH0H)

en 1la que R estd de acuerdo con lo definido mds arriba,

2,- Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca-
racterizado porque la reaccidn se lleva a cabo en um
disolvente orgénico inerte,

3.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1
y 2, caracterizado porgue se hacen reaccionar los reacti-
vos en wa relacién de 1:1. :

4,- Procedimiento para la preparacidén de vn com- )
plejo de alcanolamina niqueloso, tal y como queda sustan-
cialmente descrito en la presente lMemoria.

Ista Memoria consta de dieciocho hojas, egcritas
a miquina por wna sola cara . §55‘pﬁ
Madrid

AMERTCAN CYANAMID COMPANY,




	Bibliographic data
	Description
	Claims



