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(54) Polymerizaind zmes pre priprava polyamidu-4

Ugelom vyndlezu je polymerizaénd zmes pre
pripravu polyarhidu 4 s regulovanou molekulovou
hmotnostou z 2-pyrolidénu za pritomnosti iniciac-
ného systému vhodného najma pre vyrobu viaken.
Polymerizaénd zmes obsahuje 97,50 az 74,25 Yo
mol 2-pyrolidénu, 2 az 20 % mol alkalickej soli
pyrolidénu, 0,5 az 5 % mol. kysli¢nika uhli¢itého,
0,005 aZ 0,05 % molacetylpyrolidénu a 0,01 aZ
0,7 % mol amidu a)alebo diamidu alifatickej
karboxylovej a)alebo dikarboxylovej kyseliny.
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Vynilez sa tyka polymerizacnej zmesi pre prl-
pravu polyamidu — 4 s regulovanou molekulovqu
hmotnostou z 2-pyrolidénu v pritomnosti 1n1c1aic-
ného systému vhodného hlavne pre vyrol;au
vldken.

Priprava polymerizatnej zmesi pre prlpra'vu
polyamidu-4 s regulovanou molekulovou hmot-
nostou z 2-pyrolidénu obsahujiceho iniciator, {. j-
alkalicki sol 2-pyrolidénu a aktivétor, resp. kotn-
bindciou aktivatorov je zndma a je predmetom
mnohych patentov.

Patentom US 3 683 046 je chranend kombindcia
kysli¢nika uhli¢itého s aktivitormi N-acyllaktamo-
vého typu, priddvanymi do systému v mnoZstve
6 aZ 7 mmél na 1 mél 2-pyrolidénu za pridavku
jemne zrnitého materidlu. Je vSak nevyhnutné
néjst kompromis v ich koncentraciach, aby nebola
negatlvne ovplyvnend termickd stabilita poly-
méru’

K polymerizécii boli tieZ uspesne pouZité a pa-
tentované Struktirne analdgy kysliénika uhlicité-
ho, t. j. SO, podla patentu USA 3 681 294 a CS,
podla patentia USA 2 912 415.

Problémom je vSak priprava polymerizatnej
zmesi o takom zloZeni, ktoré by vopred garantova-
lo vlastnosti ziskaného polyméru.

- Z hladiska spracovatelnosti polyamidu-4, hlav-
ne na vlédkna, je ddleZitd molekulova hmotnost
pripraveného polyméru. Ide hlavne o problémy
prejavujice sa pri zvldkiiovani polyamidu-4, kde
vysok4 molekulova hmotnost polyméru z hladiska
prebiehajicich procesov degradécie sposobuje taz-
kosti.

Tieto problémy odstrafiuje nami pouZity iniciac-
ny systém, ktory umoZiluje pripravit polyamid-4
s regulovanou molekulovou hmotnostou.

Predmetom vyndlezu je polymerizaénd zmes pre
pripravu polyamidu-4 z 2-pyrolidénu. Zmes obsa-
huje alkalickd sol pyrolidénu v mnoZstve 2 az20 %
mol, kysli¢nik uhli¢ity v mnoZstve 0,5 az5 % mol,
. acetylpyrolidén v mnozstve 0,005 az 0,05 % mol,
97,50 aZ 74,25 % mol 2-pyrolidénu a amid alifatic-
~ kej karboxylovej kyseliny a) alebo diamid karbo-
xylovej kyseliny v mnoZstve 0,01 az 0,7 % mol.

- Amid karboxylovej kyseliny je mozné do systé-
mu pridévat ako pred zavadzanim plynného kyslic¢-
nika uhli¢itého resp. pred pridavkom aduktu kys-
li¢nika uhli¢itého s alkalickou solou 2-pyrolidénu,
tak i po fiom. o

- Amid karboxylovej kyseliny posobi v systeme
ako Gdinny regulator molekulovej hmotnosti vzni-
kajiiceho polymeru :

. Pridavok 0,01 az0,7 % mol amidu, vztahujiici sa

‘ha 2-pyrolidén, umoZiiuje plynule regulovat mole-

. kulovii hmotnost polypyrolidénu bez toho, aby
‘dochddzalo k vyznamnej$iemu poklesu konverzie
-polyméru, v medziach vhodnych pre spracovanie
“polyméru, hlavne na vldkna.

Prlklad 1
' Do polymeriza¢nej zmesi obsahujicej 2-pyroh-
dén, 5,8% mol draselnej soli 2-pyrolidénu,
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1,45 % mol aduktu kysliénika uhli¢itého s drasel-
nou solou 2-pyrolidénu a0,01 % mol acetylpyroli-
dénu bol pridany amid karboxylovej kyseliny, ako
je uvedeny v tabulke 1. Zmes bola polymerizovana
pri teplote 50 °C 24 hodin. Vlastnosti ziskanych
polymerizitov si uvedené v tabulke 1.

Tabulka 1
. Konc. amidu Konverzia
Typ amidu % mol ml/g o
— 626,7 56,4
acetamid 0,049 502,9 55,1
' 0,696 235,2 48,7
adipamid 0,010 606,2 55,2
' 0,501 - 2990 . 46,0
Priklad 2

Do polymeriza¢nej zmesi obsahujtcej 2-pyro-
lidén, 5,8 % mol draselnej soli 2-pyrolidénu,
1,45 % mol aduktu kysliénika uhligitého s drasel-
nou solou 2-pyrolidénu a 0,05 % mol acetylpyroli-
dénu bol pridany amid karboxylovej kyseliny, ako
je uvedeny v tabulke 2. Zmes bola polymerizovana
pri teplote 50 °C 45 hodin. Vlastnosti ziskanych
polymerizatov sii uvedené v tabulke 2.,

Tabulka 2
. Konc. amidu Konverzia
Typ amidu % mol ml/g %
acetamid 0,011 466,7 62,6
’ 0,386 274,3 59,2
’ 0,511 214,0 59,0
adipamid 0,012 443.8 58,0
’ - 0,500 230,9 44,0
Priklad 3

K polymerizaénej zmesi obsahujticej 2-pyroli-
dén, 4,0 % mol sodnej soli 2-pyrolidénu, 1,0 %
mol aduktu kysli¢nika uhliitého so sodnou solou
2-pyrolidénu a 0,02 % mol acetylpyrolidénu bol
pridany acetamid ako je uvedeny v tabulke 3.
Zmes bola polymerizovand ako v pripade 1.
Vlastnosti ziskanych polymerizitov si uvedené
v tabulke 3.

Tabulka 3 _
Konc. acetamidu . ml/ Konverzia
% mol g %
0,050 490,6 51,1
0,510 230,0 44,2
Pnklad 4

« K polymerizaénej zmesi obsahujiicej 2-pyroli-
dén, 6,8 % mol draselnej soli 2-pyrolidénu, 1,7 %
mol aduktu kysli¢nika uhli¢itého s draselnou sofou
2-pyrolidénu a 0,01 % mol acetylpyrolidénu bola
pridan4 zmes amidov karboxylovych kyselin. Poly-
merizaéna zmes bola polymerizovana za podmie-

nok uvedenych v priklade 1. MnoiZstvo pridanych’

amidov a vlastnosti pripravenych polymérov vid
v tabulke 4. B
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Tabulka 4

Typ amidu Konc. (a;) Typ amidu Konc. (aé) ml/ Konverzia
(a1) % mol (a2) % mol & %
acetamid 0,201 adipamid 40,413 320,6 52,3
acetamid 0,201 valeramid 0,230 2873 51,1
adipamid 0,102 . butyramid 0,514 241,6 49,2

PREDMET VYNALEZU

Polymerizaéna zmes pre pripravu polyamidu-4
s regulovanou molekulovou hmotnosfou z 2-pyro-
lidénu vhodného hlavne pre vyrobu vldken vyzna-
ujica sa tym, Ze obsahuje 97,50 az 74,25 % mol
2-pyrolidénu, 2 az 20 % mol alkalickej soli pyroli--
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dénu, 0,5 az 5 % mol kyslichika uhli¢itého, 0,005
a7 0,05 % mol acetylpyrolidénu a 0,01 az 0,7 %
mol amidu a) alebo diamidu alifatickej karboxylo-
vej a) alebo dikarboxylovej kyseliny.
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