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Sposob wytwarzania wiékien i przedzy z poliamidow

1

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania
wlokien i przedzy z poliamidéw.

Znany jest spos6b wytwarzania syntetycznych
wlokien z poliamidéw o niskiej zawarto$ci stereo-
izomeru trans-trans, otrzymywanych z bis-(4-amino-
cykloheksylo)-metanu (PACM) i kwasow alifatycz-
nych (opis patentowy Stanéw Zjednoczonych Ame-
ryki nr 2 606 924). Wytwarzanie widkien syntetycz-
nych z poliamidéw otrzymywanych z PACM i kwasu
dekanodwukarboksylowego, zawierajgcych modyfi-
kator kaolinitowy znane jest z belgijskiego opisu
patentowego Nr 646 680.

"Pomimo, ze wibkna i przedza z poliamidéw wy-
tworzonych z bis-(4-aminocykloheksylo)-metanu o ni-
skiej zawartoéci stereoizomeru trans-trans maja
dobre wlasnosci relaksacyjne w poréwnaniu z in-
nymi znanymi wldéknami, to jednak kurczg si¢ one
znacznie po ogrzaniu, nie wykazujg stabilno$ci wy-
miar6w wymaganej przy stosowaniu do wzmacnia-
nia opon, a takzZe nie sg odporne na powierzchniowe
wchianianie barwnika.

Celem wynalazku jest wytworzenie widkna i prze-
dzy z poliamidu, odznaczajacych sie wysoka stabil-

no$cia wymiaréw oraz dobrg odpornoScia na po- .

wierzchniowe wchlanianie barwnika lub plamienie,
Wib6kna i przedze przedzie sie ze stopu poliamidéw
stanowigcych produkty polikondensacji bis-(4-ami-
nocykloheksylo)-metanu z kwasem dekanodwukar-
boksylowym. ’

Spos6b wedlug wynalazku polega na tym, ze
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wibkna i przedze przedzie sie ze stopu poliamidu
o ciezarze czasteczkowym co najmniej 8000, zwlasz-
cza conajmniej 18000, wytworzonego z bis-(4-amino-
cykloheksylo)-metanu, zawierajgcego co najmniej
70%o stereoizomeru trans-trans. Przedzenie prowa-
dzi sie w Srodowisku nieutleniajgcym, korzystnie
w podwyzszonej temperaturze, a nastepnie wibkna
lub przedze poddaje sie¢ rozcigganiu tak, aby dwoéj-
lomno$§é przedzy lub wldkien wynosila co najmniej
0,025, zwlaszcza co najmniej 0,035. Po rozcigganiu
wlokna lub przedze poddaje sie stabilizacji. Wielko-
czgsteczkowe polimery zastosowane w sposobie we-
dlug wynalazku posiadajg lepkos¢ istotng (logaryt-
miczng liczbe lepko$ciowsq) co najmniej 0,8, a zwlasz-
cza co najmniej 1,0, mierzong w 25°C w roztwo-
rze zawierajgcym 0,5 g polimeru w 100 g m-krezolu.

W celu otrzymania polimeru PACM-12 o wysokim
ciezarze czasteczkowym i duzej zawarto$ci stereo-
izomeru trans-trans, stosowanego do wytwarzania
wiékna i przedzy sposobem wediug wynalazku,
stosuje sie na ogdét! réwnowazne ilosci dwuaminy
i kwasu dwukarboksylowego lub réwnowazne im
ilosci amidu. Dopuszczalny jest nadmiar ktérego-
kolwiek ze skladnikéw nie wiekszy jednak niz 4%
molowe, korzystnie nie wiekszy niz 2,5%/. Mono-
mery te reagujg najpierw w celu wytworzenia soli
dwuaminy z kwasem, ktoéra jest nastepnie polime-
ryzowana. Polimeryzacje prowadzi sie w tempe-
raturze co najmniej 280°C, zwlaszcza co najmniej
300°C.
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Ci$nienie” ‘co najmniej 18 atm musi byé utrzy-
mywane w ciggu poczgtkowych stadiéw pelimery-
zacji, ostatnie stadia polimeryzacji prowadzi sie
pod ciSnieniem na o0gé! nie wyzszym od 1 atm,
korzystnie pod préznig, przy czym nalezy stosowaé
mieszanie. Tak wytworzony polimer ma duzg lep-
ko§¢ w stanie stopionym i nalezy przekazaé go
bezposrednio do komory przedzalniczej, aby nie do-
puscié do zestalenia stopu, poniewaz znana technika
stapiania przy uzyciu siatki ma zastosowanie tylko
dla polimeré6w o niskim ciezarze czgsteczkowym.
Nastepnie ze stopionego polimeru wytwarza sie
wibkna. :

Poniewaz polimer ulega nadmiernemu utlenia-
niu na powietrzu w temperaturze przedzenia, ko-
nieczne jest przedzenie widkien. w atmosferze nie-
utleniajgcej. W zwyklych warunkach przedzenia ma
miejsce nadmierna orientacja czgsteczek podczas
utrwalania wloékien i wyciggania z wylotow prze-
dzalniczych. Warunkéw tych mozna uniknaé przez
przedzenie w podwyzszonej temperaturze. Stwier-
dzono, ze najkorzystniej przedzenie prowadzi sie
w $§rodowisku pary wodnej o temperaturze co naj-
mniej 200—320°C na przestrzeni poczgwszy od dy-
szy w odlegloSci 15—100 cm.

Wibékna wytwarzane sposobem wedlug wyna-
lazku muszg byé dostatecznie orientowane, tak, aby
mialy dwoéjlomno§é co najmniej 0,025, a korzystnie
co najmniej 0,035. Takie wlbkna majg najwieksze
zastosowanie w przemysle tekstylnym. Dwéjlomnosé
mierzy si¢ na wléknach podczas wyciggania przed
obrébka termiczng, takg jak wygrzewanie, utrwa-
lanie na gorgco, obgotowywanie itp., poniewaz ob-
rébka termicznma wplywa na wspélczynnik zalama-
nia prostopadly do osi wi6kna przez zmiane odle-
gloSci miedzy wigzaniami wodoru. Wspdlczynnik
zalamania §wiatla réwnolegly do osi wldkna ma
znaczenie w okref§laniu wldékna wedlug wynalazku.
Nastepnie wil6kno poddaje sie stabilizacji przez
cgrzewanie przy niezmiennej diugosci w tempera-
turze co najmniej 150°C, zwlaszcza za§ 160—180°C.

Do wytwarzania wlékien i przedzy wedlug wy-
nalazku mozna réwniez stosowaé polimer PACM-12
poddany kopolimeryzacji z aminami i kwasami
dwukarboksylowymi innymi niz bis-(4-aminocy-
kloheksylo)-metan i kwas dekanodwukarboksylowy.
Jednakze w celu utrzymania podwyzszonych wta-
sno$ci wldkien wytwarzanych z poliamidu udzial
innych skladnikéw w kopolimerze nie powinien
przekracza¢ 30% molowych. Wprowadzenie innych
skladnikéw do lancucha poliamidu PACM-12 naru-
sza regularno$§¢ ulozenia jednostek powtarzalnych
w lancuchu i przeszkadza laficuchom w tak $cislym
i uporzadkowanym ulozeniu obok siebie, jakie jest
mozliwe bez dodatkowych skladnikéw. Jezeli jed-
nak polimer PACM-12 kopolimeryzuje sie z innymi
skladnikami, to korzystnie jest, aby kazdy mer
kopolimeru by! dwuwarto$ciowym rodnikiem we-
glowodorowym, zawierajacym 4—20 atoméw wegla,
polaczonym w laficuchu podstawowym zbudowanym
z takich jednostek przez grupe aminows lub karbo-
nylows. Najmniejsze zakl6cenie regularnosci naste-

puje woéwczas, gdy struktura skladnikéw dodatko- -

wych jest zblizona do struktury poliamidu PACM-12.
Mozna np. kopolimeryzowaé poliamid PACM-12 ze
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znacznymi iloéciami polimeru: bis-(4-aminacéyklo-"
heksylo)-metanu i kwasu azelainowego.

W takim kopolimerze do lahcucha podstawowego
wprowadza sie tylko jeden nowy rodzaj meru, to
jest rodnik kwasu azelainowego. Podobnie inne
skladniki kopolimeru, ktére zawieraja kwas deka-
nodwukarboksylowy (takie jak kopolimer poliami-
du PACM-12 z poliamidem z sze§ciometylenodwu-
aminy i kwasu dekanodwukarboksylowego) powo-
duja niewielkie zaklécenia struktury lancucha po-
limeru. Bez powodowania znacznego obnizenia
wladciwoéci regeneracji sprezystej widkna moga
byé réwniez stosowane odpowiednie aminokwasy
lub laktamy (np. kaprolaktamy). Jesli do wytwo-
rzenia kopolimeru stosuje sie s6l PACM-12 oraz
polimer kwasu dwukarboksylowego i dwuaminy in-
nych niz kwas dekanodwukarboksylowy i bis-(4-
-aminocykloheksylo)-metan, np. szeSciometylenoaze-
lamid (6-9), to do ancucha polimeru wprowadza sie
trzy nowe rodzaje meréw strukturalnych. Sa to
czgsteczki poliamidu z bis-(4-aminocykloheksylo)-
-metanu i kwasu azelainowego (PACM-9), polia-

"midu z szeSciometylenodwuaminy i kwasu azelaino-
"wego (6-9) i poliamidu z sze$ciometylenodwuaminy

i kwasu dekanodwukarboksylowego (6-12).

Wskazane jest, aby stezenie tych komponentéw
nie przekraczato 15 molowych. Wplyw kompo-
nentéw kopolimeru na zmniejszanie wla§ciwosci
regeneracji sprezystej wioékna moze byé ograni-
czony (a) przez wprowadzenie meréw, ktore sa
strukturalnie sztywne i (b) wyselekcjonowanie ta-
kich meréw, ktére maja w przyblizeniu te samg
dlugos¢é meru jak PACM lub kwas dekanodwu-
karboksylowy. Strukturalnie sztywnymi merami s3
takie, ktére zawieraja aromatyczne lub cykloali-
fatyczne pierscienie. Produktem laczacym obie ce-
chy (a) i (b) bedzie na przykiad 4,4'-dwukarboksy-
dwucykloheksylometan.

Odpowiednimi dwuaminami do kopolimeryzowa-
nia z polimerem PACM-12 wedlug wynalazku s3:
alfa-omega alifatyczne dwuaminy o 2 do 14 ato-
mach wegla, takie jak heksametylenodwuamina,
2-metylo-heksametylenodwuamina, czterometylo-
heksametylenodwuamina. Dwuaminy zawierajace
piericien obejmujg piperazyne, podstawione pipera-
zyny takie, jak dwumetylopiperazyna, meta- lub
para-ksylidenodwuamina, 4,6-dwumetyloksylileno-
dwuamina, parafenylenodwuamina, 4-6-dwumetylo-
parafenylenodwuamina, 4,4-dwuaminodwucyklo-he-
ksylopropan-2. Odpowiednimi kwasami dwukarbo-
ksylowymi sg alfa-omega alifatyczne kwasy o 2 do
14 atomach wegla, aromatyczne kwasy takie, jak
kwas tereftalowy, kwas izoftalowy, kwas para-fe-
nylencdwuoctowy, kwas dwubenzoesowy, kwas 2-
-metylo-tereftalowy i kwas 1,4-cykloheksanodwu-
karboksylowy.

Aminokwasy (lub odpowiednie laktamy, jesli ta-
kie istniejg), ktére mozna stosowaé obejmujg alfa,
omega aminokwasy o 2 do 10 atomach wegla po-
miedzy azotem i weglem grupy karboksylowej. Ty-
powymi przedstawicielami sg: pirolidon, kwas 6-
-aminoheksanokarboksylowy, e-kaprolaktan i kwas
11-amino-dekanokarboksylowy. Moga by¢ réwniez
stosowane cykliczne i/lub aromatyczne aminokwasy,
takie jak kwas 4-piperydynokarboksylowy, kwas
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p-aminobenzoesowy, kwas 4-aminocykloheksano-
octowy i kwas 4-amino-4-dwufenylokarboksylowy.

W celu wykazania wyzszych wlaSciwos$ci pro-
duktu otrzymywanego sposobem wediug wynalazku
przeprowadzono liczne préby. Préba barwienia jo-
dem: rozpuszcza sie 5 g jodu w roztworze 20 g KJ
w 80 ml wody i w otrzymanym roztworze umiesz-
cza sie przedze na okres 10 minut, nastepnie prze-
mywa jg woda wodociggows, suszy, wazy i roz-
puszcza w 98%-wym kwasie mréwkowym z feno-
lem w stosunku wagowym 50:50. Procent jcdu
oblicza sie na podstawie badania w ultrafiolecie
(UV) przy ditugo$ci fali 480 milimikronéw stosujge
roztwoér o znanej zawarto$ci jodu do wycechowania
przyrzadu. Jako przyrzad zastosowano zapisujg-y
spektrofotometr Cary model 11 MS.

Wiasciwoscig przedzy, widkien i nici, ktéra wska-
zuje na przydatno$§é w zastosowaniu do materialéw
niemngcych jest sprezysto$é wiékien po rozciggnie-
ciu (TSR). Na o0g6l 40%-owa sprezystosé widkien
po rozciagnieciu jest uwazana za minimum potrze-
bne w uzyskaniu niemngcych wyrobéw widkienni-
czych. Pomiar stopnia sprezysto$ci po rozciggnieciu
jest przeprowadzany przez zamocowanie 25 cm
probki przedzy mizdzy uchwytami dynamométru
Instron, zanurzenie prébki w wodzie o temperatu-
rze 40°C w ciggu 2 minut i nastepne rozciggniecie
do jednego z zalecanych wydluzen (0,5; 1,0; 1,5; 2,0;
3.0%) utrzymujgc rozsuniete uchwyty przez okres
2 minut. Nastepnie usuwa sie naczynie z wods,
w ktérym byla zanurzona prébka i naprezenie
obniza sie do 0,042 G/denier utrzymujac je przez
dalsze 2 minuty. Nastepnie szczeki dynamometru
dcprowadza sie do ich poczatkowego polozenia
i mierzy sie przyrost zwisu (wydluzenia) przedzy.
Ro6znica pomiedzy wielko$cia wydtuzenia nadanego
przedzy i wielkoScig zwisu przedzy po rozciggnie-
ciu jest wskaZnikiem stopnia sprezystosci po roz-
ciggnieciu. Do kazdej proby stosuje sie¢ nowg probke.
Podane warto$ci sg $rednimi wielckrotnych ozna-
czen.

Warto$§¢ sprezystoSci po rozeciggnieciu mozna
przedstawi¢ graficznie jako funkcje wydtuzenia,
za$§ scatkowane pole ped krzywag wskazuje $rednig
warto$§é sprezystoSci po rozciggnieciu widkna przy
naprezeniu 0,042 G/denier. Koncowa warto§é po-
dana w tablicach jest §rednig oznaczen pieciu roéz-
nych wydluzen. Warto$¢ naprezenia 0,042 G/denier
jest wybrana dla modelowania zjawiska tarcia wilé-
kien w tkaninie.

Poniewaz tkaniny syntetyczne sg wykanczane
znanymi sposobami i stabilizowane termicznie, po-
miary wlaSciwo$ci widkien takich jak stopien spre-
zysto§ci po rozeiggnieciu przeprowadza sie na
wibknach, ktére sg odgotowywane w motkach pod
naprezeniem 4 mG/denier, suszone i poddane ob-
robee cieplnej na sucho w ciggu 1 minuty w tem-
peraturze 180°C, co powoduje, ze kurczliwo§é¢ wi6-
kna wynosi 2%. Takie warunki panujg przy typowej
obrobce utrwalajacej.

Cechg charakteryzujgcg elastyczno§é widkna jest
jego zdolno§é regeneracji sprezystej (WR). Oznacza
sie jg przy 3 i 5%-owym rozciggnieciu widkna.

Inng pr6ébg charakteryzujgcg zuzycie materiatéw
przy praniu jest badanie kata regeneracji wiékna
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po praniu (WSRA). W tej probie pojedyncze prébki
wibkna nawilza si¢ w goracej wodzie i suszy w tem-
peraturze pokojowej przy niskiej wilgotnosci pod-
dajgc je odksztalceniu pod obcigzeniem. Probki
nastepnie pozostawia sie i mierzy stopien regene-
racji wiékna. Probke wldkna owija sie o 360° wokol
trzpienia o $rednicy 0,625 mm i obcigza ja 0,05 G/
/denier. Obcigzone wiékno zanurza sie,na 2 minuty
do 0,15%0-owego wodnego roztworu érodka piorgcego
w temperaturze 60°C. Probke pozostajacg ciggle
pod obcigzeniem plucze sie w ciggu 0,5 minuty
w zimnej wodzie, suszy w ciggu 50 minut przy
wilgotnosci wzglednej 55°% w temperaturze poko-
jowej, po czym wlékno tnie i pozostawia przez noc
w celu nieostabiania regeneracji przy wilgotnosci
wzglednej 55%o, nastepnie mierzy sie kgt regene-
racji wiokna. Poliamid 6-6 ma kat regeneracji
okoto 170°.

Przyrost dlugosci wldkna oznacza sig¢ przez po-
miar diugo$ci probki poddanej specjalnemu obcig-
zeniu przez 30 minut i nastepnie ponownemu zmie-
rzeniu diugos$ci. Przyrost dlugosci widkna przed-
stawia sie jako procent zmian diugoSci w odnie-
sieniu do dtugosci poczatkowej probki. Pomiar
przyrcstu dlugosci wildkna obejmuje krotki okres
wydluzania (na przyklad 30 sekund) i dodatkowo
diuzszy czas wydluzania (na przykiad 30 minut)
pod obcigzeniem 1 G/denier.

Wydluzenie, ktoére nastepuje pod obcigzeniem
w czasie od 30 sekund do 30 minut jest okreSlone
jako ,,pelzanie”. Ta warto$¢ jest podana ponizej
jako prccent zmian diugosci w odniesieniu do pier-
wotnej dluge$ci wldkna. Przed pomiarem przyrostu
diugosci przedzy w temperaturze pokojowej prze-
dza pcddana jest relaksacji w ciggu 40 godzin bez
obcigzenia w temperaturze 25°C, przy wilgotnoSci
wzglednej 55%. Przed pomiarem przyrostu na go-
ragco probki pcddaje sie relaksacji przez 15 minut
w piecu, w odpowiedniej temperaturze przed mie-
rzeniem i badaniem.

Widkna i nici wytworzone sposobem wediug wy-
nalazku odznaczajg sie znacznie lepszymi wiasci-
woSciami w pordéwnaniu z wlasciwo$ciami obecnie
spotykanych w handlu wilékien i nici poliamido-
wych. Wykazujg one wiekszg wytrzymalo§é na pra-
nie i rozcigganie, dzieki czemu nadajg sie dosko-
nale na ubrania poddawane praniu. Ponadto s3
one wyjatkowo odporne na powierzchniowe wchia-
nianie barwnika, jak réwniez odznaczajg sie wy-
sokg stabilno$cig wymiaréw i przez to doskonale
nadajg sie na kordy do opon. Na przyklad maja
one niski stopien pecznienia w temperaturze po-
kojowej, jak réwniez w temperaturze wystepujacej
w czasie pracy opon. Takie produkty zachowuja
wytrzymato§¢ na rozcigganie, a zwlaszcza modul
w podwyzszonych temperaturach lub po wystawie-
niu na dzialanie wysokich temperatur lub rozpusz-
czalnikéw takich, jakich uzywa sie do czyszczenia
na sucho. Wliékna maja niska gesto$é i wysoksg
zdolno§é krycia, przy czym utrzymuja te wia$ci-
woéci w warunkach wysokiej wilgotno$ci.

Przyklad I. W autoklawie umieszcza sie
50 czeSci wody i 50 czeSci soli otrzymanej z bis-(4-
-amino-cykloheksylo)-metanu i kwasu dekanodwu-
karboksylowego. Dwuamina zawiera 70% stereo-
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izomeru trans-trans, 25% stereoizomeru cis-trans
i okolo 5% izomer6éw cis-cis. Ilo§é izomerdéw cis-cis
bez wzgledu ma zawarto§é izomer6w trans-trans
i cis-trans musi byé zawarta w granicach 5%. Tak

wiec podanie zawarto$ci stereoizomeru trans-trans °

kazdej mieszaniny izomeréw w efekcie identyfikuje
ja. Jako stabilizator lepkoéci dodaje sig¢ 17,5 mili-
mola kwasu octowego na kazdy mol soli (1,75%0 mo-
lowego). Mieszanina zawiera rowniez 0,4% TiOg
i 0,005% podfosforynu manganowego w stosunku
do ciezaru soli. Mieszanine te ogrzewa sie pod ci-
Snieniem 25 atmosfer w ciggu dwéch godzin, pod-
czas ktorych temperatura podnosi sie do 285°C.

Nastepnie ci$nienie redukuje sie do 1 atm. pod-
czas gdy temperatura podnosi sie do 315°C i w tych
warunkach utrzymuje sie polimer w ciggu 1 godziny.
Ciezar czasteczkowy obliczony na podstawie kon-
cowych analiz wynosi 10000. Polimer wytlacza sie
i tnie na platki. Nastepnie polimer stapia sie i wi6-
kna formuje w temperaturze 315°C przez dysze
w atmosferze nie utleniajgcej. Nastepnie przedze
rozcigga sie 2,8-krotnie w stosunku do jej pier-
wotnej ditugosci, ponad amortyzujagcym sworzniem
w temperaturze 70—77°C i nad goraca plyta o tem-
peraturze 120°C. Przedze nastepnie poddaje si¢ od-
prezaniu dla uzyskania stalej diugosci przez prze-
puszczenie nad plyta ogrzewang do 175°C.

Po 15-minutowym praniu w temperaturze wrze-
nia, pod naprezeniem 4 mG/denier, przedze stabi-
lizuje sie na gorgco w ciggu 1 minuty w tempera-
turze 180°C, osiggajac maksymalng kurczliwo§é 2%/e.

Przedza ta ma dwobjlomno§é wiekszg niz 0,0275,
78%-owa zdolno$¢ regeneracji na sucho przy
3%-owym rozciggnieciu i 62%-owsg zdolno$é rege-
neracji na mokro przy 5%-owym rozciaggnieciu.

Przyktad II. Stwierdzono, ze polimer PACM-12
ma wyjatkowa odporno§¢é na barwienie takimi
substancjami jak jod, fiolet gencjanowy i nadman-
ganian potasu.

Wibkna z polimeru PACM-12 o zmiennej zawar-
toSci izomeru trans-trans przedzie sie jak w przy-
kladzie I, nastepnie wycigga do wydluzenia zry-
wajgcego 14—16% (przed odgotowaniem) i barwi
jodem. Ponizsza tablica ukazuje zawarto§é procen-
towa jodu na jednostke wagi widkna barwionego.

Zawarto$é izo-

meru trans-trans 45 55 70 80 97
%0

Zawartosé jodu | 5331 9891 o538 057 0,55
w %

Jak mozna zauwazy¢, wibkna z polimeru PACM-12
o wysokiej zawartoSci izomeru trans-trans sag
o wiele bardziej odporne na zabarwienie anizeli
wlbékna o nizszej zawarto$ci izomeru trans-trans.

Przyktad III. Otrzymuje sie s61 kwasu deka-
nodwukarboksylowego i bis-(4-aminocykloheksylo)-
-metanu o zawarto$ci 70% izomeru trans-trans
z robwnowaznych iloSci reagentéw. Polimer wytwa-
rza sie przez ogrzewanie tej soli z dodatkiem 0,71%
molowych kwasu octowego jako stabilizatora lep-
ko$ci, podczas mieszania w autoklawie oczyszczo-
nym azotem. LazZnie ogrzewa sie do temperatury
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300°C. Kiedy ciSnienie osiggnie 21 atm. pare wia-
cza sie. Nastepnie ci$nienie stopniowo redukuje sie
do atmosferycznego przez wylgczenie pary w ciggu
90 minut. Polimer utrzymuje sie na lazni w tempe-
raturze 315°C przez 2 godziny i w temperaturze
320°C przez 1 godzine. Polimer wytlacza sie¢ i tnie
na platki. Polimer ma lepko$§é wzgledng 70,5 (lep-
kosé istotng 1,45), wskaznik grup koncowych
—COOH wynosi 61,2, wskaznik koficowych grup
—NH, wynosi 31,6 i wskaznik stabilizowanych grup
koncowych wynosi 17. Obliczony ciezar czgstecz-
kowy wynosi 18.000.

Polimer suszy sie, topi w gwintowanym pojemni-
ku do topienia i przedzie wlékna w temperaturze
320°C w atmosferze pary wodnej ogrzanej do 250°C
w celu zabezpieczenia polimeru przed utlenianiem.
Nastepnie przedze rozcigga sie na gorgco 3-krotnie
w stosunku do jej pierwotnej diugosci. Przedza ma
wytrzymalo§é na zerwanie 3,6 G/denier, przy wy-
diuzeniu 37,8%%. Modul poczatkowy wynosi 34,5
G/denier, a dwdjlomnosé powyzej 0,04.

Druga kapiel polimeru przygotowuje sie¢ jak opi-
sano powyzej, lecz bez stabilizatora lepko$ci. Poli-
mer tak otrzymany ma lepko§é wzgledng 78,4 (lep-
ko§é istotng 1,94), wskaznik grup koncowych
—COOH 29,4 i wskaznik koncowych grup —NH,
34,2. Obliczony ciezar czasteczkowy wynosi 23.500.
Polimer ten przedzie si¢ ze stopu w temperaturze
327°C. Widkna sg wytlaczane w atmosferze ogrze-
wanego do temperatury 300°C azotu otaczajacego
dysze w celu zabezpieczenia przed utlenianiem.
Przedze nastepnie wycigga sie w celu otrzymania
przedzy tekstylnej o dobrych wia$ciwo$ciach, po-
stepujac jak opisano wyzej.

Przyklad IV. W autoklawie wyposaionym
w mieszadlo wytwarza sie polimer PACM-12 o za-
wartosci 90%o izomeru trans-trans przez ogrzewanie
wodnego roztworu soli dwuaminy i kwasu dekano-
dwukarboksylowego w temperaturze 315°C. Ci$nie-
nie utrzymuje sie do maksimum 28 atmosfer, przez
wylaczenie pary. Po osiggnieciu temperatury 315°C,
ci$nienie stopniowo redukuje sie do 1 atmosfery
podczas wzrostu temperatury do 330°C w ciggu
90 minut. Nastepnie cinienie redukuje sie do
25—50 mm Hg w ciggu 45 minut i utrzymuje je
w ciggu 60 minut. Polimer wytlacza sie i tnie na
platki. Ma on lepko§é wzgledng 174 (lepkos§é istotna
2,16), wskazniki grup konicowych wynosza: —COOH
41 i —NH, 18. Wyliczony ciezar czasteczkowy za-
lezny od lepko$ci koncowych grup wynosi 25000
do 28 000. Platki suszy sie i przedzie do 360 denier,
jako 10-nitkowg przedze, stosujac gwintowany po-
jemnik oraz dysze o temperaturze 330°C. Dysza
jest otoczona atmosferg pary o temperaturze 300°C,
zabezpieczajacg polimer przed utlenieniem.

Po rozciggnieciu otrzymuje si¢ przedze tekstylng
o wysokiej jako$ci, ktéra ma dwoéjlomnosé wieksza
niz 0,04.

Przyklad V. Otrzymuje sie polimer PACM-12 -
prowadzac proces jak w przykladzie I, z tym, zZe
polimer PACM-13 o zawarto§ci w PACM 70% izo-
meru trans-trans wytwarza sie przez kopolimery-
zacje z ré6znymi polimerami jako skladnikami, na-
stepnie przedzie sie go, wycigga do przedzy, ktora
z kolei oczyszcza sie, stabilizuje na goraco i pod-
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daje prébie wytrzymalo§ci na rozcigganie. Rodzaj PACM-12, warunki procesu oraz wyniki zesta-
polimeru stosowanego jako dodatek do polimeru wiono w.ponizszej tablicy.
Szacun- Tempera- Przedza Sprezystosé
Rﬁdzaj1 .i ilosé Lepkosé k.ox.avy Sto.s:gr;ilfa . ;:;caej ;v;él;ie;n /s mo-
opolimeru istotna ciezar wyci i ) ) - lowy
%/p wagowy czystecz- wibkna piyty wy tlrz’y' w.y dl'u ciggnieciu
oWy oC malos§é Zenie (TSR)
0 0,82 10 000 2,80 120 38 24 60
1) 5% PACM-9 0,91 12 050 3,35 180 4,0 23 58
2) 5% 6-I 0,85 10 300 3,35 170 3,9 29 47
3) 5% 6 1,04 12 600 2,90 170 3,7 29 44 16
4) 10%0 PACM-1 0,90 13 600 3,60 170 3.6 25 55 11

1) poliamid z bis-(4-aminocykloheksylo)-metanu i kwasu azelainowego
2) poliamid z szeSciometylenodwuaminy i kwasu izoftalowego

3) polikaproamid

4) poliamid z bis-(4-aminocykloheksylo)-metanu i kwasu izoftalowego

Na ogoét korzystne jest, aby ilo§é skladnikéw byla
ograniczona do 15% molowych w stosunku do cie-
zaru polimeru, chyba, ze pier§cien aromatyczny jest
wprowadzony do kopolimeru.

Przyktad VI. Widkna otrzymane sposobem
wedlug wynalazku nadajg sie szczegblnie do stoso-
wania jako przedza kordowa do opon, dzieki ni-
skiemu przyrostowi i pecznieniu w temperaturze
pokojowej (24°C) oraz w temperaturze wystepu-
jacej w czasie pracy opony (77°C).

Wyniki badan rozciggania przedzy do zerwania
pod wplywem wydluzenia 14—16%0 sg zestawione
W poniiszej tablicy przy zastosowaniu polimeru
PACM-12 o zawartosci 55 i 7090 izomeru trans-trans.
Stwierdzono, ze przedza z PACM-12 o zawartoSci
70°% i wiecej izomeru trans-trans posiada niski
stopienn pecznienia i jest odporna na rozcigganie.

24°C 77°C
9/p izomeru —

Pecz- Pecz-
trans-trans | przyrost ni:nie Przyrost nienie

55 2,74 0,46 7,28 1,25
70 1,48 0,29 3,89 0,39

Przyktad VII Przedza z polimeru PACM-12
wedlug wynalazku zawierajgca 70—100%0 izomeru
trans-trans wykazuje niespodziewanie niskg kurcz-
liwo§¢ w poréwnaniu do przedzy =z polimeru
PACM-12 o zawarto$ci 55% izomeru trans-trans
woéwczas, gdy sie ja podda gwaltownemu ogrze-
waniu, na przyklad utrwalaniu na gorgco, karbiko-
waniu na krawedzi karbikujgcej lub kalandro-
waniu.

Male motki o znanej dlugoéci, takiej jak wycig-
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gana przedza PACM-12 zanurza sie do oleju siliko-
nowego ogrzewanego do temperatury 200°C. Zaob-
serwowang kurczliwos¢ podano w ponizszej tablicy.

Prébk 9/¢ izomeru NP
rébka trans-trans Kurczliwo$§é w 9/
A 55 400
B 70 6,2
c 97 5,5

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wytwarzania wldkien i przedzy z polia-
midéw stanowigcych produkty polikondensacji
bis-(4-aminocykloheksylo)-metanu, z kwasem de-
kanodwukarboksylowym przez przedzenie ze sto-
pu, znamienny tym, ze poliamid o ciezarze czastecz-

. kowym co najmniej 8000, zwlaszcza co najmniej

18 000 wytworzony z bis-(4-aminocykloheksylo)-me-
tanu zawierajgcego co najmniej 70% stereoizomeru
trans-trans przedzie sie w §rodowisku nie utlenia-
jacym, korzystnie w podwyzszonej temperaturze,
a nastepnie wiékna lub przedze poddaje sie rozcig-
ganiu tak, aby dwdjlomno$é przedzy lub wibkien
wynosila co najmniej 0,025, zwlaszcza co najmniej
0,035, po czym widkna lub przedze poddaje sie sta-
bilizacji.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
przedzenie prowadzi sie w §rodowisku pary wodnej
o temperaturze co najmniej 200°C.

3. Spos6b wediug zastrz. 1—2, znamienny tym,
ze stabilizacje zorientowanych wiékien lub przedzy
prowadzi sie¢ przy stalej dlugo$ci widkien przez
ogrzewanie w temperaturze co najmniej 150°C.
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