CESKOSLOVENSKA

SOCIALISTICKA

REPUBLIKA
(19)

URAD PRO VYNALEZY

A OBJEVY

POPIS VYNALEZU
K AUTORSKEMU OSVEDCENI

(61)
eti———
(23) Vystavni priorita
(22) Prihlateno 17 03 81
(2)pv 1939-81

(40) Zvetejn&no

(45) Vydéno 31 12 81

01 10 84

216 594
(11) (815
(51) Int. C12

C 08 J 3/04
// C 08 1L 77/02

(75)

Autor vyndlezu  KONDELIKOVA J_ARos'LAVA ing.CSc., KARHAN FRANTISEK, PRAHA
' PROKOPOVA IRENA ing., NERATOVICE, ALILJEV RIZO ing., LENINGRAD,

STRAKONICE , KRALICEK JABBSLAV ing. DrSc., PRAHA

GOMOLA RUDOLF,

(54)

Zphsob piripravy disperzi a past nz bdzi polyamidd

Vyndlez se tykd zpuisobu pPipravy disperzi,
past, ktery .spolivé v tom, Ze se 0,1 aZ 900 -
g préskovych polyemidd nebo kopolysmidd na
bdzi lektamiq-eminokyselin, obsshujfci chemicky
védzanou kyselinu fosforednou v kepalinu dis-
berguje nebo rozpusti ve 100 ml kepaliny. Ko-
polysmidy, obsshujici chemicky vézenou kyselinu
fosforednou se rozpousti v alkoholech nebo
jejich smé&sich pii jejicn bodu varu a chladi
se na teplotu mistnosti. Vyhodné je pouzitf
préskového polyemidu nebo kopolyemidu ne bédzi
lektamd =-eminokyselin, které obsahuji 1 e% 3
% mol chemicky vézané kyseliny fosforedné, prifemZ _
polymeradni{ stupefr se pohybuje v rozmezi 40

aZ 100.

Vyndlezu je moZno pouZit k vyrob& ochrannych
nétérd, folif, adheziv, k povrchové upravé
syntetickych kdZ{, k flegmatizeci treskavin

a podobné.
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Vynélez se tykéd p¥ipravy disperzi a past ne bézi polyamidd.

Linedrn{ substituovené homopolyamidy, p¥ipravené polymerseci laktomd w ~eminokyselin nebo
polykondenzaci diemind 8 dikyselinemi jsou nerozpustné v béZnych rozpoudtédlech a to i pFi
vys3ich teplotéch. Rozpousdtéji se pouze v minerélnich kyselindch, fenolech a jejich derivétech,
nikterych perfluorovenych alkoholech a podobn¥. Zvy3eni rozpustnosti v b&%nych rozpoudtédlech,
napfikled alkoholech, ketonech, chlorovanych uhlovodicich a podobnd lze doséhnout pouze .che-
mickou midifikacf, to znemend zésehem do previdelné struktury fetézce polyamidu. V tvshu pFi-
pedé bud substituce ne polyemidovém petdzci nebo kopolymerace dvou e vice polyemidotvornych
monomerd eventuelnd kombinace obou metod. Tyto roztoky polyemidd se psk obvykle pouZivej{ rov-
né% kx priprevé polysmidovych dispersi, které jsou oznelovény jeko tzv. disperze /z elkoholic-
kého roztoku kopolyamidu se po p¥idéni emulgétoru ptiprevi disperze priddnim vody a oddesti-
lovénim elkoholu/. V alkoholech rozpustné kopolyamidy ztrécejf vEek ponékud n&které vlgstnosti
homopolyemidd, dochdz{ piedev3im k poklesu hodnot mechenickfch vlastnosti. Je tedy zfejmé, Ze
pripreve polyemidovych disperz{ je dosud ne zcela vyredenym problemém.

Uvedené nedoststky odstreamuje ddle popsany zpisob pripravy polyemidovych disperzi, pasi -]
trensperentnich folifi. Jeho podstate spotivd v tom, Ze se 0,1 8% 900 g préékovich polyamidd
nebo kopolysmidd na bezi lektend w -eminokyeelin, obsahujfci vézanou kyselinu fosforeZnou dis-
perguje nebo rozpusti krétkym zemfchdnim nebo rozettenim ve 100 ml kepeliny, tvofené s YYhodou
‘vodou, poptipedé létkemi ze skupiny chlorovenych alifetickych uhlovodfkd, eromstickych uhlovo-
dfky, elifatickych a aromstickyca slkohold & ketond nebo jejich sm&si. Kopolysmidy, obsashujfci
chemicky vézenou kyselinu foéforeénou se & vyhodou rozpoudt{ v niz3fich elkoholech s podtem
unlfk8 1 a% 3 pri jejich bodu veru & ochlezenim ne teplotu mistnosti se vytvori stebilni disperze.

Zv143t& vyhodné je pouziti pré¥kovéio polyemidu nebo kopolyemidu ne bazi lektend u emino-
kxyselin, ktery obsshuje 1 eZ 3 % mol chemicky vézené kyseiiny fosforedné, prifemZ jeho polyme-~
rbinf stupelfl se ponybuje v rozmezi 40 e% 100,

Usinek zpisobu spodivé v tom, Ze polysmidy & kopolysmidy, obsshujifci vézenou kyselinu fosfo-
rednou, Jjsou jejf pritomnostl v ¥et&zcich mekromolekul hydrofilizovény a v disledku toho maeji
schopnost tvorit ve vod&, slkoholech a dal3ich rozpoustédlech stabilnf disperze & pasty bez pii-
devku stebilizétord disperze pouhym zemichénim polyemidu a rozpoustédla., Vyhodou zplisobu je
moZnost pFipravy disperzi z homopolyemidd, které si zechovévajf ne rozdil od kopolyamidd své
vynikajic{ mechsnické vlestnosti. Popsanych polyemidovych disperzi je moZno pouiit k vyrobé
ochrannfch ndté&rd, folif, edheziv, k povrchové prevd syntetickyech kiZf, k flegmetizeci tfas-
kavin & podobné.

Polyemidy, obsshujici vézanou kyselinu fosfore&nou lze pfipravit polymeraci nebo kopolymeraci
laktend W -aminokyselin obecného vzorce NH - (cuz)x-co, kde x je 3 a% 11 ze iniciace solemi
bezvodé kyseliny fosforelné s laktamy W -aminokyselin obecného vzorce H3P0 .ﬁﬁ:ZEEZE;:CO,
kde x je 3 &% 1l.

4

K pripraev$ polyamidd, obsshujicich vézanou kyselinu fosforednou, je mo¥no rovn&i pouzit
nemf{sto uvedenych lektamd nebo spolu s uvedenymi 1akiamy odpadni sm&s oligomerd a 6-kepro-

laktemu z vyroby polyemidu 6.
P,lymeradnf stupeh zdvisi na pouZité koncentreci inicidtoru a stoupéd 8 jeho Xlessjic{ kon-

centractf. Vyhodné je pouzitf vy38ich koncentraci iniciétoru, nebot &{fm jsou Fet&zce polymeru
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kratd{, tim obsshujf vice vézené kyseliny fosforeZné s tim snadqéji tvo¥é disperze. Ne druhé

steané v3ak s klesajfcim polymeradnim stupném dochéz{ ke zhor3ovéni mechanickych flastnosti.

Optimdlni polymerééni stupen se pohybuje v rozmez{ 40 &% 100, odpovidé mu vychozi koncentrace
inicidtoru 6 a% 2 % mol a obsah kyseliny fosfqreéné, vézzné v polymeru 3 &% 1 % mol.

Polyemidy, zejména polymery & kopolymery é-kaprolaktamu Jje nutno zbavit nezreagovangch
nizkomolekulérnich podfld extrakef nap¥iklsd vodou. PFitom lze v zévislosti ne polymerednim
stupni, a p¥i polymersdnim stupni asi 100 & ni%¥fm, zskat polymer pfimo ve formé présku. Jem-
n&j31 prédky je vSak lépe pripravit bud mlet{m nebo rozpoudténim ¥ roztaveném 6-keprolsktamu
& nésledujicim vysré¥enim vodou ve form& préiku. Stabilita disperzi je zdvisld ne velikosti
& povrchu &dstic préSkového polyemidu a klesd s jejich stoupajici velikosti.

Zpisob podle vyndlezu je ddle bliZe popsén na n¥kolika p¥ikladech provedeni.

Prikled 1

Polyemid 6, obsshujici 2,5 % mol vézané kyseliny fosforedné (pripreveny pé&tihodinovou poly-
meraci 6-ksprolaktemu pfl 260 C, 1n1c1ovanou 5 % mol xI3PO4 .NH—(CH ) -CO, nésledujici extrakct
vodou a vysouSenim) ¢ polymeradnim stupni P = 50 byl jemn& rozetfen & ptidén do vody v mno¥-
stvi odpovidajfcim 10 %nf disperzi. Po krdtkém zemfchéni p¥i normélnf teplot& vznikla stebilni
disperze. Bylo-1i k polyemidu, pFipravovaném popsanym zpGsobem p¥iddno 10 % hmot vody, vznikle
pasta. Naproti tomu polysmid 6, pripraveny za inicisace kyselinou 6-aminckapronovou (t.zv. hydro-
lyticky polyemid) nebo aniontovou polymeraci a prevedeny do prédkové formy po zemichdn{ ve vodd
okam¥ité sedimentoval, .

Pi{klad 2

Polyemid 6, obsshujfici 1 % mol vézené kyseliny fosforeéné, o polymerainim ?tupni P= 100 byl
ze michénf rozpustin v pétindsobném mnoZstvi 6-kaprolaktamu p¥i 150 °C pod inertnf{ atmosferou.
Smés byla po ochlezenfi ne teplotu mistnosti rozmfchéna ve vod&; vyloudeny polysmid ve formé
Jemného prédSku byl oddélen\filtraci. Disperze byla pripravena krdtkym rozmifchdnfim 1 g présku
v 90 ml vody, pasta fozetfenim 1 g polyemidu v 1 mo vody.

Ke 100 g disperze bylo p¥idéno 10 ml ethylenglykolu a sm&s vylita na hodinové sklo. Po od-
pa¥eni vody pri 80 °C e posléze ethylenglykolu p¥i 150 °C byla ziskénea transparentni folie.
Pr{klad 3

Polyemid 8, obsehujici 1,2 % mol védzané kyseliny foéforeéné, o polymeradnim stupni P=117 bjl
pfeveden do préSkové formy bostupém podle pffkledu 2; 2 g pré3ku byly rozmichény v 50 ml etha-
nolu ze vzniku stabilnt disperze.

Prikled 4

' Polyamid 12, obsshujici 3 % mol vézané kyseliny fosfore¥né, o polymerainim stupni P = 40 byly
v mnoZstvi 5 g po rozet¥ent rozmichén v 50 ml toluenu ze vzniku stabilni disperze. Stabilni
disperze vznikla rovn&% po rozmichéni 1 g polyemidu 12 v 50 ml chloroformu.

Prikled 5 .

Kopolyamid, obsshujici 2 % mol vdzané kyseliny fosfore&né (pripraveng dvendctihodinovou ko=
polymeraci smé&ei 30 % mol 6+fkaprolaktamu, 33 % mol 8-oktanlektemu, 33 % mol 12~dodekenlaktamu
a 4 % mol HyPO, .NH-(CHZ)s-CO pri 260 °C) byl rozpuétén v methenolu za veru (1 g)100 ml): Po

ochlezeni ne lsboratorni teplotu vznikla stabilnf disperze.
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PHiklad 6

_Kopolyeamid, obsshujfc{ 5 % mol vézané kyseliny fosforedné (pflpreveny 8 hodinovou pdyme-
raci l2-dodekanlektemu v pF{tomnosti 10 % mol H3P04 .Nﬁ:ZE;;;;\:CO pri 270 %C) byl rozpudtén
ve smisi n-propenol-benzylalkohol (2:1) za veru (18/100 ml). Po ochlezehi na teplotu mfstnosti
vznikla stebilni disperze. B
P¥ikled 7

Kopolyemid, pripraveny podle p¥ikledu 6 byl rozdreen v mixéru; po rozmichéni 50 g préasku
v 100 ml acetonu vznikla stebilnf disperze.
Priklad 8

Polysmid 6, obsshujicf 0,5 % mol vézené kyseliny fosforedné o polymersdnim stupni P= 180
byl ze michéni rozpustén v p¥tinésobném mno%stvi 6-kaprolektamu p¥i 150 %¢ pod iﬁertni atmos~
ferou. Smés byla po ochlazeni na teplotu mistnosti rozmichéna ve vodé a promyta opakoveng
vodou; vyloudeny poiyamid ve formd jemného préSku byl oddélen filtraci. Disperze nebo pesta
byla pripravens podle pFikledu 2.
P¥{klad 9

Polyemid 6, obsshujfedl 6 % mol vézané kyseliny fosforetné o polymera¥nim stupni P= 35 byl

jemnd rozetPen a pFidém do vody v mnoZstvi, odpovidaqicim 15 %ni d;eperzi. Po krétkém zemi~
chéni p¥i normélni teplotd vznikla stebilnf disperze.

PREDMET  VYNALEZU

1.Zpdsob pripravy disperz{ @ past na bazi polyemidd, vyznadujfci se tim, %e se 0,1 8% 900 g
préskovych polyemidld nebo kopolyemidd ne bazillaktamﬂnw-aminokyaelin obsahujfcich chemicky
vézenou kyselinu fosforeénou.dieperguje nebo rozpusti ve 100 ml kapaliuy;'tvofené 8 vyhodou
vodou, pop¥ipedé létkemi ze skupiny chlorovenych alifatickych unlowodiky, aromatickych uhlo-
vodikd, elifetickych e sromatickjch alkoholld a ketond.

2.Zplsob podle bodu 2, vyznedujici se tim, Ze préskové kopolysmidy, obsehujfci chemicky véze~
nou kyselinou fosforeénou rozpusti v alkoholech nebo jejich smésich pfi jejich bodu veru
‘a ochladi se na teplotu mistnosti.

3.Zpisob podle bodd 1 & 2, vyzne¥ujici se tim, Ze se Vv kapalin® disperguje nebo rozpust{ prés-
kovy polyemid nebo kopolysmid ne bazi laktemd (s aminokyselin obsshujici 1 a% 3 % mol chemicky
vézené kyseliny fosforedné, pritem# polymeradni stupen se pohybuje v rozmezi 40 aZ 100.

Vytiskly Moravské tiskaiské zavody, . Cena: 240 Kts
provoz 12, Leninova 21, Olomouc
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