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Sposoéb wytwarzania
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania
jednorodnych i drobnoporowatych poliamidéw
piankowych przy dodatku $rodkéw regulujgcych
porowatos¢.

Znany jest spos6b otrzymywania poliamidow
piankowych, polegajacy na wdmuchiwaniu gazu
obojetnego w czasie aktywowanej jonowej polime-
ryzacji laktan6w lub dodaniu do mieszaniny reak-
cyjnej substancji wydzielajgcych gazy, np. azydkow
lub substancji odparowywujgcych w temperaturze
reakcji. Wadg tego sposobu jest jego zla powta-
rzalno§é oraz gruboporowato$é i niejednorodno$é
otrzymywanych pianek.

Wiadomo réwniez, ze nadmiar izocyjanianu, po-
nad ilo§cig stosowang przy wytwarzaniu duzych
ksztaltek, dziala jednocze$nie jako Srodek poro-
tworezy i jako aktywator w obecnos$ci okre§lonych
katalizator6w, np. mréwczanu sodu lub borowo-
dorku sodu. Przy stosowaniu borowodorkéw metali
alkalicznych z uwagi na duzg szybko$§é reakcji, sto-
suje sie zwlaszcza sposéb ,,dwuaparatowy”. Wada
tego sposobu sg duze koszty aparatury. Przy sto-
sowaniu katalizatorow jak mréwczan sodu i izocy-
janianu lub zwigzku dajgcego izocyjanian jako
aktywatorow i Srodké6w porotwoérczych skladniki
miesza sie razem i spienia przez ogrzanie. Otrzy-
muj)e sie jednorodne i drobnoporowate tworzywa
piankowe tylko przy stosowaniu mieszania. Mie-
szadlo wycigga sie ze stopu na krétko przed jego
zestaleniem.
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Wada tego sposobu jest przede wszystkim trud-
no$¢ spieniania skomplikowanych ksztaltek. Ponad-
to sposéb ten jest malo przydatny do ciagglego wy-
twarzania pianek.

Znane jest rowniez stosowanie blokowych poli-
meréw organosiloksanoksyalkilenowych jako $rod-
kow regulujgcych porowato§é przy wytwarzaniu
piankowych poliuretanéw. Wiele podanych polime-
row nie wykazuje trwato§ci na powietrzu, cze$cio-
wo hydrolizujg juz przy temperaturze pokojowej
pod dziataniem wilgoci zawartej w powietrzu. Przy
wytwarzaniu poliamidéw piankowych z laktamow
w wyniku jonowo aktywowanej polimeryzacji sto-
suje sie temperatury powyzej 140°C.

Przy calym szeregu ukladéw katalizator-akty-
wator spieniania przeprowadza sie nawet przy
temperaturze okolo 200°C. Dla otrzymania anionu
laktamu, wywolujgcego polimeryzacje, masa reak-
cyjna musi byé zasadowa. Nalezy oczekiwaé ze
polimery blokowe organosiloksanoksyalikilenowe
nie sg trwale w warunkach jonowej polimeryzacji.

Stwierdzono nadspodziewanie ze dodatek nie-
znacznych ilo$ci polimeré6w blokowych organosilok-
sanoksyalkilenowych przy polimeryzacji laktamow
za pomocg aktywatoréw i katalizatoréw, polgczonej
ze spienieniem, znacznie obniza wielko§é poréow,
ujednoradnia natomiast rozrzut wielkoSci poréw.
Przy stosowaniu silnych zasad jako katalizatoréw,
np. laktamu sodowego lub borowodorku sodu, po-
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limeryzacja jest zahamowana przy stezeniach po-
wyzej 0,3% wagowych.

Korzystne stezenia dla silnych zasad zawierajg

si¢ w granicach 0,005—0,1% wagowych. Przy sta-
bych zasadach, jak np. sole metali alkalicznych
kwas6w karboksylowych mozna stosowaé takze
wyzsze stezenia, przykladowo w iloSciach do 5%
wagowych. Stosuje sie w sposobie wediug wyna-
lazku jako $rodki regulujgce porowato§é organosi-
loksany i polimery blokowe oksyalkilenowe przy-
kladowo opisane w opisie patentowym W. Brytanii
923403, zwlaszcza zwigzki o wzorze ogbélnym 1, w
ktéorym R i R’ oznaczajg alifatyczne lub cykloali-
fatyczne rodniki weg_lowodorowe o 1—8 atomach
wegla, zawierajagce ewentualnie  jedng lub kilka
grup funkcyjnych lub podstawione chlorowcem,
R” oznacza alifatyczny, cykloalifatyczny lub aro-
matyezny rodnik weglowodorowy o 1—8 atomach
wegla, zawierajgcy jedng lub kilka grup funkcyj-

nych lub podstawiony chlorowcem, p, q i r ozna--

czajg liczby 2—15, (C4H,4nQ),, oznacza blok polio-
ksyalkilenowy o 10—50 elementach oksyalkileno-
wych, np. blok polioksypropylenowy lub polioksy-
butylenowy. :

Korzystnie blok (CH,,O)z stanowi mieszanine
elementéw oksyetylenowych i oksypropylenowych
0 okolo 17—19 elementach oksyetylenowych i 11—
15 elementach oksypropylenowych. Korzystnie p,
q i r kazdorazowo oznaczaja liczbe 6. Zwlaszcza
korzystnym S$rodkiem do regulowania porowato$ci
jest zwigzek o wzorze 2, w ktérym (C,H,,0)z ozna-
cza 17 elementéw oksyetylenowych i 15 elementéw
oksypropylenowych. Przy tak zwanym jednoapa-
ratowym spienianiu, polegajacym na lgcznym
ogrzewaniu skitadniké6w do temperatury reakcji,
polimery blokowe organosiloksanoksyalkilenowe
mozna wprowadzi¢ krétko przed polimeryzacja.
Mozna je réwniez wprowadzi¢ do mieszanin spie-
nialnych, stosowanych dopiero po dluzszym maga-
zynowaniu. Przy spienianiu dwuoperacyjnym $rod-
ki do regulowania porowato$ci dodaje sie korzyst-
nie do stopu aktywator-laktem lub stopu kataliza-
tor-laktam. .

Jako aktywatory jonowej polimeryzacji mozna
stosowaé nastepujace zwiazki: N-acylolaktamy,
np. N-acetylokaprolaktam i N-karbalkoksykapro-
laktam, izocyjaniany jak dwuizocyjanian sze$cio-
metylenu i izocyjanian fenylu i addukty izocyja-
nianéw z laktamami jak sze§ciometyleno-6-bis-kar-
bamidokaprolaktam, korzystnie izocyjanian lub
zwigzki wydzielajace izocyjanian. Jako $rodek po-
rotwoérczy mozna stosowaé nadmiar izocyjanianu
lub substancje porujgce przy temperaturze reakeji
lub produkty wydzielajgce gazy jak azydki.

Przyklad I. Mieszanine skladajgcg sie z 70 g
kaprolaktamu, 4 g dwuizocyjanianu szeSciomety-
lenu, 0,03 g polimeru blokowego organosiloksano-

10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

4

ksyalkilenowego etylo-tris-(polidwumetylosiloksa-
no-polioksyetyleno-oksypropyleno)-silanu o wzorze
2, w ktérym (C;,H,nO); oznacza 17 elementéw
oksyalkilenowych i 15 elementéw oksypropyleno-
wych ogrzano do 200°C i do tej mieszaniny wpro-
wadzono przy szybkim mieszaniu stop 30 g kapro-
laktamu i 0,5 g borowodorku sodu ogrzany do
80—100°C. Mieszadlo natychmiast usunieto. Otrzy-
mano drobnoporowaty poliamid piankowy.

Przyktad II. Postepowano wedlug przykladu
I wprowadzajagc 0,15 g polimeru blokowego orga-
nosiloksanoksyalkilenowego. Polimeryzacja nie za-
poczatkowala sie.

Przyktad III. Mieszanine skladajgcag sie
z 100 g kaprolaktamu, 4 g dwuizocyjanianu sze$cio-
metylenu, 0,75 g mréwczanu sodu i 0,03 g polimeru
blokowego organosiloksanoksyalkilenowego z przy-
ktadu I ogrzano przy mieszaniu do temperatury,
200°C. Po dwéch minutach powstala drobnoporo-
wata pianka o ciezarze wtasciwym 0,25.

Przyktad IV. Postepowano wedlug przykitadu
IIT stosujgc natomiast 0,15 g polimeru z przykladu
I. Po 2!2 minutach powstal drobnoporowaty po-

. liamid piankowy o ciezarze wla$ciwym 0,24. Pianka

pod wzgledem wielko§ci poréw i jednorodno$ci
nie ré6zni sie od pianki wytworzonej wedtug przy-
kladu III.

Przyktad V. Postepowano wedlug przykltadul
bez dodatku polimeru blokowego organosiloksano-
ksyalkilenowego. Otrzymano gruboporowaty polia-
mid piankowy o ciezarze wlasciwym 0,14. Prze-
cietna Srednica poré6w pianki jest dziesieciokrotnie
wieksza od $rednicy por6w pianki otrzymanej we-
dlug przykladu I i jest znacznie mniej réwno-
mierna.

Przyklad VI Postepowano wedlug przykia-
du III bez dodatku polimeru blokowego organosi-
loksanoksyalkilenowego. Otrzymano pianke o cie-
zarze wlaSciwym 0,30. Przecietna $rednica poréw
poliamidu piankowego jest okolo 15-krotnie wiek-
sza od przecietnej §rednicy poréw poliamidu pian-
kowego otrzymanego wedlug przykladu III. Po-
nadto pianka jest mniej jednorodna.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wytwarzania poliamidéw piankowych
przez polimeryzacje laktaméw i spienianie, zna-
mienny tym, ze polimeryzacj¢ i spienianie prowa-
dzi si¢ w obecnosci polimer6w blokowych organo-
siloksanoksyalkilenowych.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
do mieszaniny skladajacej sie z laktamu, aktywa-
tora i katalizatora wprowadza sie 0,005—5% wa-
gowych polimeru blokowego organosiloksanoksyal-
kilenowego w stosunku do mieszaniny.



Kl. 39b5,20/10 ‘ 68 718 MKP C08g 20/10

,5:0), 6, 4,07
/O<I?2 5L0) . c, HynO), R

RS i<
oR, 50) r (cn H, 0) R

wzor i

C H‘SL_—OQSL‘O}C H O)-CH
2 5 n 2n z 4 9

Wzgr 2




	PL68718B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DRAWINGS
	DESCRIPTION


