CASE 3-8240/+

PATENTE
DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA LA ESTABILIZACION DE POLIITEROS
SINTETICOS®, a favor de la firma suiza CIBA-GEIGY AG,
residente en BASILEA (Suiza).

MEMORTIA DESCRIPTIVA

Objeto de este invento son nuevos complejos
de niquel de dcides hidroxibenzoicos, su preparacidn, su
empleo como estabilizadores actinicos y/o como receptores
de colorantes para los substratos poliméricos, lo mismo
que, como articulo industrial, los polimeros que conten—

gan los compuestos reivindicedos.

. 4 .
Los nuevos compuestos tienen la formula I:
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H -, - R3 Ni@@ LIl . nED

en lg que
R significa hidrégeno o alquilo con 1 a 5 Atomos
de carbono;
. de los subétituyentes
R? y 33; uno significa un radical alquilico con 3 a 8

tomog e carbono y el otro gignifica ~COO(");

m significa un nimero por valor de 1 a 23
n significa un nlmero por valor de 0 a 25 ¥
L significa un ligando

a) cde la férmula

r4 g® g7 g8
AN | |
. N - CH - CH -~ (CH) - OH
57 P

g4 significa hidrdgeno, alquilo con 1 a 4 &tomos
de carbono, cicloalquilo con 5 a 10 Atomos
de carbono, arilo con 6 g 10 &tomos de carbono

o un radical de la férmula

(T)
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¢

\
--CH-CH--(CH)p.-OH y

R significa hidrégeno, alquilo con 1 a 4 Atomos

de carbono o el radical de la Pérnmulg

[

- OH - CE - (CH)_ - OH

6 .7 -8

oo bien
R4 y Rs, Junto con el &tomo de nitrbgeno, siggifican
el radical Qe un heterociclo saturado, penitagonal
0 hexagonal, de la serie pirrolidinica, piperidf-
‘ nica, piperacinica o morfolinica;s
R6, R/ y R8 significan hidrégeno o uno de ellos significa
alquilo con 1 a 4 4tomos dc carbono; y
hel sigﬁifica 06 1;
| o bien

b) de la férmula

RY CH OH
~ 2

Rlo//ph\\CHZOH

donde ‘
g9 significa hidrégeno, glquilo con 1 a 4 4tomos
de cgrbono; ~OH; ~NH2, ~CHZOCHZC(CH20H)5 0
—CI12-OH; v ,
R10 significa hidrdbgeno, ~CH20H o alquilo con 1 a 4
dtomos de carbono;

0 bien



e) de la férmuls

rM_crox
Ck
qZOH
5e
donde
gt gignifica hidrégeno, alquilo con 1 a 4 &tomos
de carbono o -.CH20R12; y
R12  gignifica hidrbgeno, alquilo con 1 a 18 Atomos
. de carbono o fenilos
10,
o bien
d) de la férmula
pl4 .
R3 - (éH-—OH ~0-) ~R
_ 2 ‘q
15,
donde
, R
13 s /4
R significa -OH, ~N 0 ~OH020HDHCH20H;
" 5
R significa hidrégeno o alquilo con 1 a 4 &tomos
. . de carbonos
200 15
R significa hidrégeno o alquilo con 1 a 4 &tomos
de carbono; ¥y
q gsignifica 2 6 3;
0 bien
N e) una mezecla de los ligandos resefiados en a), b),
25,

c) y 4a).
Se prefieren los compuestos de la fémulg I
en los que
Rl significa hidrdégeno o alquilo con 1 a 4 4tomos
de carbonog

de los substituyentes
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L

¥ RB. uno significe un radical alquflico con 3 6 4

&tomos de carbono y el otro significa TCOO";
significa un ndme;o por valor de 1 a 2, y en
especial de 1 a 1,5; ‘
significa un gﬁmero por valor de 0 2 2, ¥ en
especial de 0,3 a 0;8; v

significa un ligando

a) de la férmula

donde

rYy R

!

R g6 g7 8

EH - CH - (CH)IJ ~ OH

s
Ny
./

R

significa hidrdgeno, alquilo con 1 a 4 4tomos
de carbono, ciclohexilo, fenilo o un radical

de la férmula

t6 ?7 R8
~ CH - CH - (LH)P -~ OH

significa hidrégeno, alquilo con 1 a 4 (y en
particular 1 6 2) &tomos de carbono o un

radical de la férmula

7 8

6 3 R

R
- %H - EH - (EH)p - OH

o blen
junto con el dtomo de nitrbHgeno, significan el
radical de¢ un heterociclo saturado, peptagonal
o hexagonal, de la serie pirrolidinica, piperi-

dinica, piperacinica o morfolinica
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' R/ ¥ R8 significan hidrbgeno o uno de ellos significa
metiloy ¥
b significa 0 6 1
0 bien

b) de la férmula

R9 CH OH
2

\\\c
o
g10 \\\CH20H

donde ) ,
57 significa hidrégeno, metilo, -0H, NH o
_ --CH20H; y '
g0 significa hidrégeno, ~CH_OH o metilo;

2
o bien

¢) de la férmula

plt

~CHOH
CHZOH
donde )
ril significa hidrégeno, alquilo con 1 a 4 Atomos
de carbono o —CHZORJ“E; y
ri2 significa hidrégcno, alquilo con 1 a 12 (¥ en

particular 8 a 12) Atomos de carbono o feniloj
0 bien

d) de la férmula RJ_A;

Rl3-(éH~GH2—O~)iR15



donde | ‘ R4
RT3  significa -0H, -y o ~OGH, CHOHCH,,OH;
uoo 7
R™. significa hidrégeno o metilos
5. R  significa hidrégeno o metilo; y
q representa 2 6 3.

Sc¢ prefieren especiglmente los compuestos de

la férmuls Ia

- -
10’ butilo terc., C:)
. u®® . L . nHO
i} 2
(Ia)
2
15.
en la que
jol gignifica un ndmero por valor de 1 a 23
! gignifica un nimero por valor de 0 a 2;
20, v
L tiene la misma definicién que en log compuestos
preferidos de a) (con p = a 0) o b), ¢) o d),
Se ha descublerto, sorprendentemente, que
los compuestos de la férmula I, tanto individuslmente como
250 en megclas, congtituyen buenos estabiligzadores para los

polimeros contra la degradacién inducida por la luz y
buenos recepitores crométicos paras los colorantes quela-

tivables.
Se conocia ya la establligzacién de las poliole-

finas con benzoatos de niquel simples, Respecto a estas



sales, los nuevos complejos de niquel tienen, sorpren-
dentemente, mucho mejor terwoegtabilidad, En consecuencia,
se los puede utilizar a temperatura noteblemente mds al-
ta sin que las poliolefinas se coloreen como ocurre con

5. los benzoatos de niguel, ya conocidos. Se sabe también
que las poliolefinas pueden estabilizarse por medio de )
complejos de tio-bis-fenol/niquel/alcanolemina. Respecto
a estos compuestos, los nuevos complejos de niguel pre-
sentan mucho mejor aceidn antiactinica.

10, &, 72, &3, &Y, &, 8% &', 88, 89, »°, ML,

R;Z, Rl4 ¥y Rl5 pueden ser grupos alquilicos conformes a
la definicidn que se ha hecho.
Dentro de los limites establecidos por 1a‘
férmula I, puede tratarse en tal caso de metilo, etilo,
15, propilo normal, isopropilo, butilo normal, butilo secun~—
dario, butilo terciario, amilo normal,; amilo terciario,
hexilo normal, octilo normsl, dscilo normal; dodecilo
normal, tetradecilo normal, hexadecilo normal u octade-
cilo normal.
20, p* ¥ Rs, junto con el dtomo de nitrdgeno,
pueden constituir el radical de un heterociclo
- de la serie pirrolidinica; como, por ejemplo,
pirroliding o 3-pirrolidinol;
- de la scrie piperidinica, como, por ejemplo, piperi-
25, dina; 2;6~dimetil—piperidina7 4-hidroxipiperidina o
4-metilpiperidinasg
~ de lg serie piperacinica; como, por ejemplo, N-metil-
piperacina, piperacina o N~2—hidroxietil—piperacina;
-~ o de la serie morfolinica; como, por ejemplo, mor—

folina, 2,5-dimetil-morfolina y 3,5-dimetil-moxrfolina.
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Mediante los compuestos de la fdrmula I se
protegen contra la degradacidn los polfmeros, y preferen-
temente los polimeros alfe-olefinicos, como el polipropi- '
leno, el polietileno (eventualmente, reticulado), el poliiso~
butileno, el polimetilbuteno~l, el polimetilbuteno~l, el
polimetilpenteno-l, el polibuteno-l, el poliisopreno ¥
el polibutadieno; y ademds el poliestireno y sus copolime-
rizados, como, por ejemplo, loz copolimeros de poliacr@lo-
nitrilo/estirenc o los copolimeros de poliacrilonitrilq/es—
tireno o los copolimeros de poliacrilonitrilo/butadieno/es—
tireno; los copolimeros de los mondmeros gue constituyen
la base de dichos homopolimeros, como los copolimeros de
etileno/propileno y los copolimercs de propileno/butenc-1,
lo mismo que los terpolimeros de etileno y propiieno con
un dienn, como, por ejemplo, hexadieno, dlciclopentadieno o
etiliden-norborneno; las mezclos de los homopolimeros‘cita-
dos antes, como, por ejemplo, mezelaes de polipropileno ¥
polietileno, de polipropileno y polibuteno-l o de polipro- _
pileno y poliisobutileno., Se da preferencia al polipropileno
¥ & sus mezclas y a los copolimeros que contienen unidades
propilénicas.,

Los compuestos de la formula T se incorporan
a los substratos en concentracidn de 0,01 a 5 % en peso,
calculado respecte al material que se ha de estsbilizar,

De preferencia se incorpora de 0,05 a 1,5 % en peso, ¥y con
especial preferencia de 0,1 2 0,8 % en peso, de los com-
puestos respecto al material que se ha de estabilizar.

Ta incorporacidn puede reslizarse despuée

de la polimerizacidn; por ejemplo, mezclando a la fusidn
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uno a lo menos de los compuestos de la f£drmula I y even-
tualmente qtros aditivos, por los mdtodos corrientes en

la téenica, antes del moldeo o dursnte €1, o tambidn
aplicando al polimero los compuestos disueltos o disper-
sos, eventualmente con evaporacidn ulterior del disolvente.

Los compuestos de ls fdrmula I pueden incor-
porarse tambidn en forma de una masterbatch que contenga
el estabilizador de niquel (por ejemplo, en concentracidn
de 2,5 a 25 % en peso) al polimero que se haya de estabi-
lizar.

En el caso del polietileno reticulado, los
compuestos se afiaden antes de 1la reticulacidn. Como otros
aditivos junto con los cuales pueden incorporarse los esta-
bilizadgres ntilizables segin este invento cabe citar:

1. Antipxidentes de la serie amino- e hidroxi-arilica.

En el caso de estos Ultimos, merecen mencidn
los compuestos fondlicos estdricamente impedidos, por
ejemplo:

el 2, |21 -t10-bis—(4-metil-6-tercibutil-fonol)

el 4,4'~tio~bis—(3~metil-6~tercibutil-fenol)

el 292'—metilen—bis—(4—metil—6—tercibuti1—fenol)

el 2,2'-metilen-bis~(4~etil-6-tercibutil-fenol)

el 4'4'~motilen~bis-(2—metil—6-tercibutil~fenol)

el 4 4t =butiliden-bis-(3-metil-6~tercibutil-fenol)

el 2, 2'—metllen—bls-[4~met11-6~(alfaqmetllclclohey1l),
fenoll

el 2,6~di-(2-hidroxi~3~tercibutil~5-metilbencil)-
4~metil~fenol

el 2,6~di~tercibutil-4-metilfenol



10,

15.

20,

- 11 -

el l;l,3-tris~2~metil~(4—hidroxi-5mtercibutil.fenil)_
butano

el 1,3,5-trimetil~2, 4=6=tri~(3;5=di~tercibutil-4-
hidroxi-beneil)-benceno

los ésteres del deido beta-4-hidroxiw-3,5-di~tercibutil-
fenil-propidnico con alcoholes monovalentes o
polivalentes (como metanol, etanol, octsdecanol,
hexandiol, nonandiol, tiodiectilenglicol, trimetilol-
etano o pentaeritrita)

la 2,4-bis~octilmercepto~6-(4~hidroxi-~3,5-di~tercibu-
tilaniline )-s~triacina

la 2;4-bis~(4-hidroxi-3,S—di—tercibuﬁilfenoxi)—6-
octilmercapto-s~triacina

el 1,1-bis-(4-hidroxi-2-metil)-5-tercibutil-fenil)-
3-dodecil-mercaptobutano

los dsteres (como el éster dimetilico, el dietilico
o el dioctadecilico) del decide 4-~hidroxi-3,5~
di~tercibutilbencil-fosfénico

el éster dioctadecilico de deido (3-metil-4-hidroxi-
5-tercibutilbencil)-maldnico _

el déster octadecflico del deido S~(3;5udimetilw4—
hidroxifenil)-tioglicdlico ¥y

los dsteres (como el dster didodecilico, el éster
dioctadecilico y el dster 2-dodecil-mercaptoetilico)
del deido bis-(3,5~di-tercibutil-4-hidroxibencil)-
maldnico,

Entre los derivados aminocarilicos cabe sefialar
los derivados deo anilina y naftilamina, lo mismo que sus

derivados heterociclicos; por ejomplo:
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la fenil-l-naftilamina

la fenil-2-naftilaming

la N,N'-difenil-p-fenilendiamina

la N,N'-di-2-naftil-p~-fenilondiamina

la N,N'~di~secubutil-p-~fenilendiamina

la 6—etoxi—2;2,4-trimetil—l,2-dihidroquinolina

ls 6-dodecil-2;2;4—trimetil-l;2—dihidroquinolina

el mono- y di-octiliminodibencilo ¥

la 2,2,4-trimetil-l;2~dihidroquinolina pollmerlzada,
en cuyo caso, sin embargo, en el empleo combinado del
compuesto de la férmula I con los compuestos aminicos
citados antes; a causa de la tendencia de estos Ultimos
a la decoloracidn, el polimero estabilizsdo no tiene ya
tan buenas propiedades de color.

2. Absorbedores de luz ulbtravioleta y agentes antiac-

tinicos.
Como ¢ ]
a) 2-(2'-hidroxifenil)-benzotriazoles, por ejemplo
el derivado de-
5'-met110,
3, 5’—d1—ter01butllo,
5t'=tercibutilo,
5-cloro-3, _
51 -di-tercibutilo, _
‘5ecloro-3'-tercibutil-5!-metilo,
3t,5=di~terciamilo,
3temetil-5'~beta~carbometoxietilo ¥
5-cloro-3',5~di-terciamilo;

b) 2,4-bisg-(2'-hidroxifenil)-6-alquil-~s-triacinas, como
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el derivado de
6-etilo o
6-undecilo,
¢) 2-hidroxi-benzofenonas, como el derivado de
4~hidroxilo,
4-metoxilo,
4~o0ctoxilo,
4~deciloxilo,
4~dodeciloxilo,
4,2', 4t=trihidroxilo o
2'-hidroxi~4,4'~dimetoxilo,
a) 1 , 3~bis-(2'-hidroxi-benzoil)~bencenos, como
el 1,3-bis-(2'~hidroxi-4'-hexiloxi-benzoil)-hen~
ceno,
el 1,3-bis—(2!'-hidroxi-4'~octoxi-henzoil )~
benceno y .
el l,3-bi§~(2'~hidroxi—4'~dodeciloxi~benzoil)~
benceno,
e) los dsteres arflicos de dcidos benzoicos, eventualmen-
te substituidos, como
el salicilato de fenilo,
el salicilato de ogtilfenilo,
la benzoil-resorcina,
la dibenzoil-resorcina,
el dster 2,4-di-tercibutil—fenilico de deido
3, 5=di~tercibutil-4-hidroxibenzoico o
eledter 2, 4~di~tercibutil-octadecilico de

deido 3,5-8i~tercibutil-4-hidroxibenzoico;
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£) acrilatos, como
el Cster etilico o isooctilico de doido alfa~
cianp~beta,beta~difenilacrilico,
6l dster metilico de dcido alfa~carbometoxi~
cindmico,
ol dster metilico o butilico de deido alfa-
ciano-beta-metil-p-metoxi-cindmico y
la N-(beta-carbometoxi~vinil)-2-metil-indolina;
g) diamidas de deido oxdlico, como
la 4,4'-di-octiloxi~oxanilida,
la 2,2t'=di-pctiloxi~5, b '~bercibutil-
oxanilida o
la 2,2!'=di~dodeciloxi-b,5'~di-tercibutil-
*oxanilida.

Arentes de nucleacidn. Como:

el deido 4-tercibutil-benzoico,
el geido adipico o
el deido difenil-acético.

Compuestos destructores del perdxido., Como:

los dstercs (por ejemplo, el dster ldurico,
estedrico, miristico o tridecilico) del
deico bete~tiodipropiduico,

las sales (por ejemplo, la sal cincica) del
2-mercaptoboneimidazol o

la difenil-tiourea.

Otros aditivos. Como:
plastificantes,
antiestéticos;

auxiliares de la +tincidn,
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ignifugos,
pigmentos,
hollin,

amianto,

5. fibras de vidrio,

caolin,

talco ¥y
propulsores.

‘6., Coestabilizzdores. Como:

10. sales de metales alcalinotérreos, y preferento-
mente seles de metales alcalinotdrreos y
dcldos carboxilicos, como, por ejemplo; esloa~
rato de calcio, palmitato de calcio; oleato de
calcio y lauratd”de caleio.
15, _ La preparacidn de los compuestos I conformes
g este invento

povt

0 \o
20, HO- @ RS RIS A S ¢ I
m 2
7
\
puede realizarse por diversos procedimientos. Asi, por ejem=-
25,

plo, se puede disolver 1 mol del compuesto II
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HO- Q R3 Ni2* mEO IT

donde .
Rl, R2 Yy R3 tienen el mismo significado que se les
ha atribuido en la fdrmuls I,
en un disolvente orgédnico y hacerse reaccionar la
solucidn, aportando calor, con ligandos L, cuyo cargetor
y composicidn se derivan del significado expuesto en la
formula I, para former el compuesto I.

En calidad de disolventes para esta reaccidn
son aptos sobre todo los aleoholes (en particular, el
metanol, el etanol y el isopropanol), el éter monometilico
de etilenglicol; el dtier monoetilico de etilenglicol, el
dioxano; el tetrshidrofurano, el acetonitrilo y las mezeclas
de estog disolventes,

Otre posibilidad pars llegar al compuesto I
consiste en mentener largo tiempo en reflujo sobre vh sepa-
rador de agus un conmpuesto IT con ligandos L; en un Gisol-
vente orgdnico.

En consecuencia se emplean pars este proce-
dimiento disolventes con ayuda de lgs cuales pueda des-
tilarse agua aceotrdpicamente: como, por ejemplo; benceno,
tolueno, xileno, etcétera.

Por el primer procedimiento se obtiene

un producto final con une cantidad determinada de
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agua combinada en complejo, o sea con un determinado
n en la férmula I, empleanda un compuesto de la fér-
mula IT con un contenido correspondiente de agua.

Por ambos proccdimientos mencionsdos antes
se puede obtoner tambidn un compuesto de la firmula I_con
ung ccntidad determinade de agua combinada en complejo
si al final de la reaccidn el complejo aislado se scca
hasta que los datos analiticos muestren la composicidn
correcta. En tal caso es posible eventualmente afiadir,
antes del gislamiento del complejo, el agua que falie.

Te preparacidn de los compuestos de la
fédrmula II estd descrita en la patente norteamericana
n® 3,189.690, '

El invento se describe con mds detalle en
los ejemplos que siguen, En ellos, los porcentajes
(%) significan porcentajes en peso, y las partes, partes
en peso.

Ejemplo 1

3e tratan a gotas con 7,5 partes de irieta-~
nolamina en 100 cc de etanol absoluto 28,7 partes de
3;5~di~tercibutil-4-hidroxibenzoato de niquel (que contie~
ne 2,36.% de agua ligada en complejo) disueltas en 250 cc
de etanol absoluto. Se agita durante 15 horas a la tompo-
rature del ambiente y a continuacidn se mantiene la o z~
cla dos horas en reflujo. Despuds de destilar en vacio ‘
el disolvente; se seca el residuo verde durante 20 horapn,
a 602 C y con 15 milibares., El complejo, constituido por 1
mol de benzoato de niquel, 1 mol de trietaenolamina y

agua, tiene la composicidn siguiente:
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Calculado:

(Por 1,19 ¢ de contenido de agua)

Ni 8,0 %

Hallado:s Ni 8,16 %
Hallado: HO 1,19 %

De menera andlogs se prepararon 1os com—

puestos siguientes:

butilo terc.

0 /O _coo- R
butilo terc. 2
N Ligando L Calculado| Hallado
Ni en % Ni en % H20 en %

2 NH(CH20H2OH)2 8,94 8?36 0,95

3 NHZCHZCHEOH 9?42 9?00 1315

4 (CH3)2NCH20H20H20H 8,80 8,6§ 1?9'

5 CH3NHCH20H20H 9,16 8?97 1,34

6 (GHS)ZNCHZCHZOH 8,98 8,72 1?10

7 C4H9N(CH2CH20H)2 8,13 8,01 1,25

8 HQNCHZCHZCHQOH 9?29 9,17 0?98

9 (CH3)2NCH20HOHCH3 8,74 8,51 1,18
10 N(CHZCHOHCHé)S 7,77 7,38 1,01
11 Ph—N(CHZCHQOH)Q 7,86 7,54 1,20
12 CH,_CH OH 8,47 8,37 1,16

2 2
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TABLA (continuacidn)

Hallado

Ne¢ Ligando L Caleulado
Nien % Ni en % H20 en
13 HN’“‘ﬁGHchon 8,46 8,05 |1,58
P - .
15 p CH,CH,,OH. 8,04 7,83 | 1,08
OH 4 0Rf
16  HOCH,CH,-N NCH,CH OH 7,92 7,59 | 1,30
17 H,NCH, CH, OCH,, OFL,0F 8,71 8,57 | 1,78
18 Ph-INHCH,CH,OH 8,36 8,09 | 1,22
19 HOCH_CHOHCH,OH 8,80 9,01 | 1,02
2 A . s
20  CgH, OCH, CHOHCH,OH 7,65 7,40 | 0,93
2L, H, OCH,CHOHCH OH 7,12 6,80 | 0,77
22 OH_CH,(OCH,CE,),00H, CHOHCH,OF 7,57 1,00

372 2 2

7,38

Pn significa fenilo

Ejemplo 2

Se mantiene durante 20 horas en reflujo en

el separador de agua una mezcla de 57,3 partes de

3, 5=di~tercibutil~4-hidroxibenzoato de niquel (que con~

tiene 2,36 % de agua ligada en complejo), 29,8 partes

de trietanolamina ¥ 250 cc de benceno., Después de des-—

tilar en vacio el disolvente, se seca el residuo dursnte
7

20 horas a 602C y con 15 milibares. El complejo, cong-

tituido por 1 mol de benzoato de niguel, 2 moles de
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trietanslaming y sgua, tlene la composicidn siguiente:
Calculados Ni 6,8 4%

(por un contenido de 1,19 % de agua)

Hallado: Ni 6,41 %
Hallado: HZO 0,37 %
Ejemplo 3

En una mezcladora de tambor se mezclan 7
1000 partes de polipropileno en polvo (indice de fusidn:
1,5 g / 10 minutos, 2302 C, 2160 g) con 0,5 partes de
dster pentaeritritico de deido tetrakis-beta-(3,5-
di-tercibutil~4-hidroxifenil)~propidnico, 3 partes de
tiodipropioneto de dilaurilo (DLTDP) y 5 partes de un
antiactinico de la tabla que sigue y a continuacidn
se homogencigza la mezcla durante 10 minutos en un
plastdgrafo Brabender, a 2002 C, TLa masa polimdrics se
comprime luego en placas de 1 mm de espesor en una
prense caldeada a 2402 C, durcnte 6 minutos. La esti-
macidn visual de las probetas respecto a la decolora=

cidn de los resultados siguientes:
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N2  fAgente antiactinico Aspecto de la placa
despuds de 6 minutos
a 2402 C
butilo terc. (sin 1i-
gando; ,
Ni con 2,36] decoloracion gris
% de oon
tenido
HO- -C00~ de agua)
Y/
/.
butilo terec. 2
1 ninguna decoloracidn
2 ninguna decoloracidn
3 débil velo gris
4 ninguna decoloracidn
7 ninguna decoloracidn
10 aébil velo gris
11 ninguna decoloracidn
19 ninguna decoloracidn
21 ninguna decoloracidn
Ejemplo 4

fn una mezcladora de tambor se mezelan

1000 partes de polvo de polipropileno (indice de fusidn:

1,5 /10 minutos; 2302 C, 2160 g) con 1 parte de d&ster

octadecilico de deido beta~(3,5-di-tercibutil-4-hidroxi-

fenil)-propidnico y 5 partes de un antiactinico de la

tabla que sigue y a continuacidn se granula la mezcla en

una coamasadora Buss a 2002 C de temperatura.
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El grenulado resulitante se convisrte de la
meners ordinaria en uns ldmina por medio de una extruso-
ra con bogquilla de renura anche y se corta la ldmins
en fajitas que = continuacidn se extienden a tempera—
tura elevada con la relacidn de estiramiento de 1 : 6
¥ se enrolla (titulo de las fajitas: 700-900 deniers;
resistencia al desgarro: 5,5 a 6,5 g/denier),

Las fajitas do polipropileno asi preparsdas
se cuelgan sin tensidn en una portamuestras y se exponen
en el aparato Xenotest 150, Despuds de diversos perfodos, |
se retiran cada vez 5 probetas y se determina su rosis-
teneia al desgarro. Se toma como medida de la accldn
protectora de los diversos agentes antiactinicos el
tiempo de exposicidn despuds del cual la resistencia
al desgarro de las fajitas ha retrocedido hasta el
40 % del valor inicial. Los indices obtenidos estdn rese—

flados en lz tabla que sigue:

Agente sntiactinico Horas de exposicidn)
hasta el 50 % de
resistencia al des-
52170

i butilo terc.
(sin ligan
do, con _
HO- -C00 | Wi 2,36 % de 3850
contenido
de agua)
butilo terec.
L -~ 2
3700
3600
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Pabla (continuacicn)

e oo b g . P
.oy !

N | Agonte antisctinico | Horas dc exposicitn hagta el !
' 508 qo resistencia el dosga~
. rro L
4050
4 3700
3800
3650
11 3600
12 3500
20 4000
2 - 3760
NOTA

Doscrito =1 objoto dol prosonto invon%q sg dce-
claran nuevas y de propia invencisd:n las siguicntes reivine-
dicacioncs con prioridad do¢ 12 solieitud do patontes
sulzas nims, 9333/72 dol 21 do Junio de 1972 ¥ 6964/73
del 16 de Mayo de 1973,

1. Procedinionto para la ostabilizacién do

polimoros sintéticos, caractorizado porquo, dospuds de 1o
otapa do polimorizaciOn; en fage fundida antos do su con-
formaecibn soélida ¢ despuds do olla, y; oventualmente an-
tos do la reticulaciién del polinero, se combina ésto con
una proporelén scloccionada ontre O;Ol ¥y 5% on peso, do

proforencia 0,05 a 1,5% y ospoelalmonte de 0,1 2 0,8% on
pCso, respacto al meterial o cetabiliszar, de & 10 manos )

un complejo do nidquel do deidos hidroxibenzoicos, corres—
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pondientes a 1a formla goneral I

R ©

o HO~:>w“*“ﬁ\i~R3 i Ol LI | .mEO (L)
%>§;;2//’ m 2 _
id 2
- .
10, on la quo
‘ Rt significa hidrlgeno o alquilo con 1 a 5
dtonos de carbonoj
do 1los subsitituyentos
R2 v R uno significa wn radical alquilico con 3 a &
15, dtonos do carbono y ¢l ofro significa el
radical ~C00N~ s
m gignifica un nimoro por valor de 1 a 2;
n significa uwn nimoro por valor do O & 2
N
20, L  significa un ligando
a) do la férmula .
R, ®R &
AN T
N—GH;Cﬂp(CH)p~OH
R
25, dondo

b i aos . ' . \
R™ @significa hidréguno, alquilo con 1 a 4 dionos

do carbono, ciclonlguilo con 5 a 10 diouog do
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carbono, arilo con 6 a 10 dtomos do oarbono

0 wn radical de la féroula

w0 rl g0

[ ' '
~cH;0H.(AH)pWOH ,

R5 significa hidrbégono, alquilo con 1 a 4 dtonos

de carbono o un radical de la foérmula

=6 i{f 8

| \
—CHe B (CH) - OH

0 hien
r4 ¥ R5, Junto con ol dtomo do nitrdgono, significan
ol radical do un heturociclo saturado, ponto-
gonal o hoxagonal, de la scrie pirrolidiaica,
piperidinica, pipcracinica o morfolinica;
R6, R7 y R8 significan hidrbgeno o hicn uwno de ©llos
slgnifica algquilo con 1 a 4 dtomos do carbonog
¥y
p significa 0 6 1;
0 biecn

b) do la Férmula

9
R CH, OH
N
a
yd
710 \\~cﬂzmx

donde
RS significa hidréscno, alquilo con 1 a 4 dtomos

de carbono, -OH, ~NHé, ~(0H200H20(0H20H)3 0
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~CH,0H; ¥ ,
20 signirica hidrégeno, ~CH,CH o alquilo con..
Ll a 4 dtomos de carbongy

0 bicon

£ 6rmula

R gHOH

OH,, O '

significa hidrbgeno, .alquilo con 1 a 4 dtomos
do carbono oum%m§2;y
significa hidrbgono, alguilo con 1 & 18 dtomos

do carbono 0 fenilos

o bion
férmula
. Ry .
-0H, = 6 ~OCHéCHOHCH20H

.
significa ~OH, ~N\\\35 6 ~OCH,CHOHCH,,OH;

gigifica hidrbgeno o alquilo con 1 & 4 dbomos
do carbonos

significa hidrégono o alquilo con 1 & 4 dtomos
ds carbono; y

significa 2 6 3,
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2. Procodlmiento septy 1a poivindicmeddn 1,
caractorizado cn Que ¢l POlimero e wna polLiolofing,
3. Procedimlento segin 1a reivindicacién 2,
- K- " - . . .
caracterizado on que 1o poliolecfina os ol polipropilono,

4, Procodimicn®o parc 1o sstabilizacién do

polimeros sintéticos,

Seglin sc¢ describe y reivindica on 1a presone
to memorla deseriptiva quo coneta de 27 hojas foliadas

y eserites a mAquina .por wna sola cara,

Madrid, a 20 do Junio Ge 1973

P.a, JAIME ISERN

P p.

“JOSE F. NIETO

o
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