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() Zpasob viroby vidken, f£dlie nebo pré3ku z degradovaného polyfenylenoxidu

Vyndlez se tykd vyroby vldken nebo folie
z degradovaného polyfenylenoxidu. Polyfe~-

nylen o molekulové hmotnosti 5 000 aZ

100 000 se tepeln& degraduje p¥i teplots
postupné se zvySujici od 180 do 450 °¢

za pritomnosti karboxyldtd nebo halogeniddl
médi, Zeleza, manganu, niklu, kobaltu ne-
bo chromu. Rychlost degradace musi byt
men3i neZ rychlost difuze degradadnich

" produkil, aby se nenaruSile pevnost mate-

“ridlu bublinami. Produkt je odolny do te-
ploty 450 °c,
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Pro ridzné specidlni ﬁ%elj Jsou pofadovény vldkne a fdlie, snéSejici vysoké teploty se
sni¥enou ho¥lavosti. K tomuto WSelu se vyviji celd Fada speciflnich polymeri jako jsou

‘nap¥. polyaminy, jejich# vyroba je vSak neobylejné drahd.

Je zndmo, %e degradaci polyfenylenoxidu lze piipravit karbonovd vldkns s vysokou pev-

nosti.

Nyni byl nalezen novj_zpﬁsob tepelné degradace polyfenylenoxidu, ktery ddvd vidkna
a félie s vynikajicimi mechanickymi vlastnostmi, vysokou tepelnou odolnosti & samozhddi-

vogtdi.

Predmdtem vyndlezu je zplsob vyroby vldken nebo fdlie z degfadovanéhq polyfenylenoxi~
du, p¥i kterém se tvarovany polyfenylenoxid o molekulové hmotnosti 5 000 g% 100 000 obsa-
hujici 0,1 aZ 5 hmotnostnich % karboxyldtua nebo halogenidu m&di, Zeleza, ﬁanganu, niklu,
kobaltu a nebo chromu se tepelnd degraduje v pevném stavu p¥i teplotd posiupnd se zvydSujici

od 180 do 450 °c rychlosti men3i neZ je ‘rychlost difuze degradadnich produkid.

Polyfenylenoxid si b&hem tepelné degradasce zachovdvd svoubpevnost, pokud degradace

probihd pod teplotou m8knuti polymeru, kterd zpoddtku je niZi{ ne? 220 °¢.

Pongved? degradace polyfenylenoxidu je za t&chto teplot p¥{li3 pomald, je nutné ji ka-
talyzovet. Jako katalyzdtory fizené'degradace se osvddiuji zmindné szloudeniny mé&di a pre-
chodovych kovd, zejména Zeleza, manganu, niklu, kobaltu, chromu a to pfedevdim soli tdchto
kovi s mastnymi kyselinami a halogenidy. Zv1d3té se osvdddily smési helogenidd a karboldtsd

v mno¥stvi 0,1 a% 5 hmotnostnich % na hmotnost polyfenylenoxidu.

ProtoZe smés polyfenylenoxidu s katalyzdtorem nelze tepelné zpracovdvat obvyklymi
plastikdFskymi technologiemi, aby nedo8lo k neZddouci degradaci bdhem zpracovdni, musi se
polotovary pro degradaci p¥ipravit srédZfeci technologii srdfenim polymeru z jeho roztoku
ddinkem nerozpouStédel. Aby nedochdzelo pfitom k vymyvdni katalyzdtoru z polymeru do sré-
Zedla, je vnodné,.aby katalyzdtor byl rozpustén jak v rozbku polymeru, tak i ve sréiedie.
USinek katalyzdtoru je tim v8t3i, 8im je katalyzdtor v polymeru homogenn&ji rozptylen.

Degradace se provddi na vzduchu nebo v inertni atmosfé¥e s vyhodou s odsdvédnim dégra-

dadnich produktl za normélniho nebo sniZeného nebo zvySendho tlaku,

DileZitou podminkou degradace polyfenylenoxidu je to, aby probihale rychlosti men3i
neZ je rychlost difldze degradadnich produktii z pevného polyfenylenoxidu. JestliZe produkfy
degradace nestadi z materidlu semovolnd difundovat, hromadi se & dochdzi ke vzniku bublin,

které narusi strukturu polymerni matice a sniZi pevnost produktu.

Z tohcto divodu lze timto postupem .vyrdbét prekticky jen préSek, vldkna nebo fdlie,

tedy tvary, u nich¥ alesporl jeden rozmdr dmoiﬁuje.rychlou difdzi.
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Jek ji%¥ bylo uvp@eno, Je t¥eba degradace provdddt pod teplotou mknuti materidlu.
Proto je po§éteéni teplota degradace.asi 180 a% 220 °C. ProtoZe -se teplota mdknuti polyfe-
vnylenqxidu‘j;ho degra&aci zvyduje, lze zvySovat té% postupnd teplotu degradace aZ na
450 O¢ v zdvislosti na hmotnostnim dbytku polyfenylenoxidu. Degradace je skonéeﬁa pPi dbyts
ku hmotnosti polymeru asi v 15 a% 20 %, protoZe jiZ dalsi tepelné nanéhéni neméni vlast=- .

nostt- tohoto materidlu.

Polyfenylenoxid degradovany podle vyndlezu si zachovdvd vysokou pevnost a mé 8iroké
moZnostl pousiti v oblastech, kde se vyZaduje tepelnd odolnost do 500 .

Vyndlez bliZe objasni ndsledujici p¥iklady, které jej viak nevymezuji ani neomezuji.
Dily a % v pfikiadech uvédéné jsou hmotnostni s vfjimkou te¥nosti, kde se jednd o pom&rné
prodloufeni. Mechanické vlestnosti byly mé¥eny podle USN 800062 a USN.800200.

PPiklad 1

V1dkno vyrobené srdieci technologii z roztoku polyfenylenoxidu s obsehem 0,50 % CuCl,
a (CH3COO)2 Cu 0,337 % bylo tepelnd degradovdno pii teploté 220 % v e.tm_osféi'e.N2 osm ho-
din. Hmotnostni dbytek za tuto dobu &inil 8 %.Po této dobd byla teplota béhem 14 hodin
rovnomérné zvysovdna na 450 °C, Kone&ny hmotnostni vbytek Einil 17,8 %, '

P¥i dal3im teplotnim neméhéni. vldken v atmosféfe N, i na vzduchu na teplotu 420 °C
nedochdzelo ji% ani po 60 hod. k daldimu poklesu hmotnosti ani k mechanickym zméném (ta-~
bulka 1). '

Tabulke 1: Mechanické vlastnosti vldkna ziskaného katalyzovanou tepelhou degradaci za pod-
minek podle piikladu 1 '

V1dkno Rélativni pevnost TaZnost
mN/dtex %
nedegradované . 36 aZ 59 ' . 18

degradovené 26 a¥ 37 8
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P¥{klad 2

Vlékno vyrobené z polyfenylenoxidu jako u pfikladu 1, av8ak za pfifémnosti 1;10 %
N1012 a 1,90 % laurdtu nikelﬁatého Jako katalyzdtoru tepelné degradace bylo tepelnd degra-
dovéno na vzduchu p¥i teplot& rowmomérné se .zvydujici .z 200 % na 250 °¢ & -z .250 .°C na
1380 °C vZdy b¥hem 16 hodin. Po této dobd byla hmotnostni ztrdtas 16,5 % a mechanické vliast-
nosti se zménily podle tabﬁlky 2,

Tebulka 2: Mechanické vlastnosti vldkna, ziskeného katalyzovanou tepelnou degradaci podle

pfikiadu 2
V1dkno , Relativai pevnost TaZnost
mi/dtex % ‘ ' :
nedegradované 29 aZ 47 . 16
degradované 19 az 25 . 10

Priklad 3.

Vzorek £élie o .sfle (120 * 10) mikrond pripravené odlitim roztoku polyfenylenoxidu
za p¥i{tomnosti 0,2 % CoCl, + 0,135 %'octanu médnatého jako katalyzdtoru degradace byl te-
pelnd destruovén p¥i teplotd rovnomdrn& se zvydujici z 220 °C na 240 °C bshem 10 hodin
dusikové atmosfé¥e. Po této dob& byl hmotnostni dbytek vzorku 1@ % a pPi daldim zah¥ivdndi
ne teplotu 340 °C klesla hmotnost vzorku o daldich 5,7 % za 8,5 hod. Po této dobd nebyly

jiZ hmotnostni zmény zaznamenatelné a rovné% nedoflo ke zm¥ném mechanickyjch vlastnosti.

Tabulka 3: Mechanické vlastnosti félie polyfenylenoxidu po katalyzovené tepelné degradaci

za podminek pFikladu 3

Fdlie Relativni pevnost Relativni tafnost
v tahu MPg %
nedegradovand 78 a% 83 24

degradovand 69 aZ 74 12
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P¥ikled 4

Byl opakovén p¥ikled 3. Roztok byl obohacen o 2 % dioxenu a jako katalyzétofu bylo
. . i .
pouZito 0,300 % MnCl, a 0,216 % Cu(CH3COO)2. Celkovy hmotnostni tbytek &inil 19;0 %. Zmé-

ny pevnostl jsou v tabulce 4,

Tabulka 4: Mechanické vlastnosti fdlie polyfenylenoxidu po katalyzované tepelné degradaci
‘za podminek p¥ikladu 4. '

Fdlie ' ' Relativni pevnost TaZnost
v tahu MPa % .
nedegradovand - 717 a% 86 - 22

degradovand . 68 af 73 5 aZ 8

P¥i daldim teplotnim naméhdni na 390 °C nedo3lo ani po 40 hod, k daldim zmdném me-
chanickych vlastnosti f£dlie.

Priklad 5
Byl opakovén p¥iklad 3. Roztok byl obohacen o 2 % tetrahydrofuranu a jako katalyzé-
toru ufito 1,120 % F'eCl3 a 1,052 % laurdtu nikelnatého. Celkovy hmotnostni Ubytek &inil

19,1 %, Zmény mechanickgch vlastnosti jsou v tabulce 5.

Tabulka 5: Mechanické vlastnosti fdlie polyfenylenoxidu po tepelné degradaci za podminek

prikledu 5

Félie Relativai pevnost : Ta¥nost
: v tahu MPa %
nedegradovand 74 a% 81 ' 18 a# 20

degradovand 63 a% 69 . 5 ai 8

P¥1i dal¥im teplotnim neméhdni f£élie nad teplotu 380 O¢ nedo#lo jiZ k del3im zméndm

mechanickfch vliastnostni félie ani po 40 hod. expozici.

P¥iklad 6 (srowvndvaci)

Byl opakovdn p¥iklad 1 s tim rozdilem, Ze pro prwni stupen degradace byla zvolena
teplote 290 aZ 295 °c, tj. teplota nad teplotou méknuti, stenovenou podle Vicata a druhy
stupefi tepelného zpfacovéni je nezm¥n¥n. Vldkno je siln& porézni a kiehké, mechanické
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vlastnosti prakticky nem$iitelné, Hmotnosti dbytek je pouze 14 %.

Predmét v y'n 4dlezu

Zpisob vyroby vlékén, félie nebo présku z degradovaného polyfenylenoxidu, vyznaleny
tim, Ze tvarovany polyfenylenoxid o molgkulové hmotnosti 5 000 a% 100 000 obsshujici 0,1
a% 5 hmotnostnich % karboxyldtu anebo halogenidu m&di, éele;za, manganu, niklu, kobaltu
a nebo chromu se tepeln& degraduje v pevném stavu p¥i teplotd poétupné se zvySujici od

180 do 450 °C rychlosti mensi nes Je rychlost difuze degradsdnich produktu.
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