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Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarza-
nia nowego poliestroimidu posiadajacego wtasnosci
powlokotwoércze i odznaczajacego sie wysoka od-
pornoScig termiczng. W literaturze opisano sze-
reg sposob6w wytwarzania poliestroimidéw do
syntezy ktérych stosowano takie alkohole wielo-
wodorotlenowe jak glikol etylenowy z dodatkiem
lub bez dodatku gliceryny, trdj-/-hydroksyetylo/-
-izocyjanian, pentaerytryt, 1-3 propandiol, dwu-4,
4,-/-hydroksyetoksyfenylo/-2,2-propan, tréjmetylo-
lopropan, 1,4-dwu/hydroksyetoksy/-benzen oraz
alkohole cykloalifatyczne, takie jak 1,4-dwu-/hy-
droksymetylo/-cykloheksan i 2,2-dwu/4-hydroksy-
cykloheksylo/-propan. .

Opisano réwniez poliestroimidy otrzymane na
drodze kondensacji bezwodnika kwasu tréjmelito-
wego z dwuacetoksyfenolanu i nastepnie z dwu-
aminami pierwszorzednymi.

Celem wynalazku jest zwigkszenie rozpuszczal-

" nosci polimer6éw estrowoimidowych.

Spos6b wedlug wynalazku pozwala na wytwa-
rzan‘e nowego poliestroimidu o ogélnym wzorze
przedstawionym na rysunku %, gdzie R,—ozna-
cza rodnik lub rodniki fenylenowe polaczone mig-

-

dzy soba bezposrednio lub poprzez grupe metyle- -

nowa lub alkilenowsa, ewentualnie podstawione,
lub siarke, lub tlen, lub grupe karbonylows, lub
grupe sulfonylowas.

Spos6b wedlug wynalazku polega na tym, ze

bezwodnik kwasu tréjmelitowego i dwuacetoksy-
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fenoloftaleine poddaje " sie reakeji acidolizy w
temperaturze 280—290°C .w $rodowisku .chlorowa-
nego dwu- lub polifenylu. Uzyskany nowy dwu-
bezwodnik reaguje w temperaturze pokojowej w
Srodowisku rozpuszczalnika polarnego z dwuami-
ng pierwszorzedowsq  tworzac kwas poliamidoestro-
wy. Kwas poliamidoestrowy w postaci blony pod
wplywem ciepla (temperatura 200—240°C) prze-
ksztalca si¢ w poliestroimid odznaczajacy sie do-
bra odpornoScig termiczng i dobrymi wlasnoScia-
mi mechanicznymi. Jako rozpuszczalniki polarne
stosuje sie N,N-dwumetyloformamid, N,N-dwume-
tyloacetamid, sulfotlenek dwumetylu, N-metylo-2-
-pirolidon, m-krezol. Nastepujgce przyklady wy-
jasniajg blizej spos6b wedlug wynalazku.

Przyktad 1. Do kolby reakcyjnej zaopa-
trzonej w mieszadlo, termometr oraz odbieralnik
Dean-Stark’a wprowadza sie 40 g ‘bezwodnika
kwasu tréjmelitowego, 42 g dwuacetoksyfenolofta-
leiny oraz 150 Santothermu ER-2 (chlorowany po-
lifenyl). (Monsanto Chemicals Limited).

Mieszaning ogrzewa sie, uzyskujgc w tempera-
turze 220°C klarowng mase reakcyjng. Przy dal-
szym ogrzewaniu w temperaturze okoto 250°C za-
czyna sie wydzielaé kwas octowy. Proces acido-
lizy prowadzi si¢ w temperaturze 2804-290°C do
momentu zakofczenia wydzielania sig kwasu oc-
towego, co trwa okolo 2 godzin. Nastepnie ochlo-
dzong mase reakcyjng rozciencza sie. okolo 600 ml
henzyny ekstrakcyjnej.
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Osad odsgcza sie i przemywa dokladnie ben-
Zyng, po czym  wysuszony surowy produkt roz-
puszcza si¢ w bezwodniku kwasu octowego i o-
grzewa w temperaturze wrzenia w ciggu 10—15
minut, Roztwér sie filtruje i wytraca produktu
reakeji metanolem. Osad sie odsacza, przemywa
dokladnie metanolem i suszy. Oczyszczony w ten
spos6b produkt topi sie w temperaturze 220--235°C
i rozklada w 300+310°C.

Przyktad II. 40 g bezwodnika kwasu tréj-
melitowego, 42 g dwuacetoksyfenoloftaleiny i 150
g. Clophenu A 60 (chlorowany dwufenyl). (Far-
benfabriken Bayer Aktiengesellschaft) ogrzewa sie
przy cigglym mieszaniu.

W temperaturze 250°C zaczyna sie wydzielaé
kwas octowy, ktéry odprowadza sie za pomoca
odbieralnika Dean-Stark’a. Reakcje prowadzi sie
przy ciaglym mieszaniu w temperaturze 280--
-=+290°C do momentu zakoficzenia wydzielania sie
kwasu octowego.

Nastepnie ochlodzona mase reakcyjng traktuje
si¢ n-heptanem w ilo§ci okolo 500 ml. Osad sie
odsgcza przemywa n-heptanem, a nastepnie ete-
rem etylowym. Wysuszony osad rozpuszcza sie w
bezwodniku kwasu octowego i ogrzewa w tem-
peraturze wrzenia bezwodnika w ciggu okoto 15
minut. Roztwér sie filtruje a produkt reakeji wy-
traca sie eterem etylowym.

Wytracony osad odsacza sie, przemywa eterem
i suszy. Otrzymany produkt rozkiada sie w tem-
peraturze 300--310°C.

Przyktad III. Dwubezwodnik dwuetrowy
otrzymany wedlug przykiadu I i II poddaje sie
kondensacji z dwuaming pierwszorzedows.

W tym celu 50 g dwumetyloformamidu i 1,78 g
dwuaminodwufenylometanu wprowadza sie do
kolby i miesza do otrzymania przezroczystego roz-
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tworu przy ciaglym przeplywie azotu. Nastepnie
dodaje sie 6 g dwubezwodnika kwasu dwutréjme-
litofenoloftaleinowego. Kondensacje prowadzi sie
w temperaturze pokojowej, stosujgec chlodzenie
zewnetrzne, Proces prowadzi sie do momentu, gdy
produkt kondensacji tworzy przeZroczystg, jedno-
lita blone na plytce szklanej.

Uzyskany roztwér kwasu poliestroimidowego na-
nosi sie na plytki metalowe i wygrzewa w tem-
peraturze 100°C przez 1 godzine i nastepnie w
temperaturze 220°C w ciggu 4 godzin.

Uzyskuje sie twarde przezroczyste powloki o do-
brej przyczepnoéci do podloza.

Powstale przy wygrzewaniu powloki poliestroi-
midowe. odznaczaja sie wysokg odporno$cig ter-
miczng. Degradacja termiczna polimeru nasteépuje
w temperaturze 365°C. Widmo polimeru w pod-
czerwieni cechuja pasma absorpcyjne charaktery-
styczne dla grup i pierScieni imidowych. Sg to
pasma w polozeniu 725 em-!, 1373 cm-i, 1711 cm-!
i 1767 cm-1.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b wytwarzania nowego poliestroimidu o o-
gblnym wzorze przedstawionym na rysunku, w
ktérym R oznacza rodnik lub rodniki fenylowe po-
lgczone miedzy sobg bezpoSrednio lub poprzez
grupe metylenowg lub alkilenowg ewentualnie
podstawione, lub siarke, lub tlen, lub grupe kar-
tonylows, lub grupe sulfonylows, znamienny tym,
ze poddaje sie reakeji w temperaturze od 250°C
o0 290°C bezwodnik kwasu tréjmelitowego oraz
dwuacetyksyfenoloftaleing, a nastepnie produkt re-
akcji poddaje sie dzialaniu dwuaminy aromatycz-
nej w temperaturze od 20°C do 50°C w Srodowi-
sku rozpuszczalnika polarnego.
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