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Sposób ciągłego wytwarzania jednorodnego poliamidu piankowego
i urządzenie do stosowania tego sposobu

Przedmiotem wynalazku jest sposób i urządzenie
do wytwarzania jednorodnego drobnoporowatego
poliamidu piankowego przez spienienie laktamów
w czasie polimeryzacji.

Znany jest sposób otrzymywania polamidów
piankowych polegający na wdmuchiwaniu gazu
obojętnego w czasie aktywowanej jonowej polime¬
ryzacji laktamów lub dodaniu do mieszaniny reak¬
cyjnej substancji wydzielających gazy, np. azydków
lub substancji odparowywujących w temperaturze
reakcji. Wadą tego sposobu jest jego zła powta¬
rzalność oraz gruboporowatość i niejednorodność
otrzymywanych pianek.

Wiadomo również, że nadmiar izocyjanianu po¬
nad ilością stosowaną przy wytwarzaniu dużych
kształtek działa jednocześnie jako środek poro-
twórczy i jako aktywator w obecności określonych
katalizatorów, np. mrówczanu sodu lub borowo¬
dorku sodu. Przy stosowaniu borowodorków metali
alkalicznych z uwagi na dużą szybkość reakcji
stosuje się zwłaszcza sposób „dwuaparatowy".
Wadą tego sposobu są duże koszty aparatury. Przy
stosowaniu katalizatorów jak mrówczan sodu i izo¬
cyjanianu lub związku dającego izocyjanian jako
aktywatorów i środków porotwórczych składniki
miesza się razem i spienia przez ogrzanie. Otrzy¬
muje się jednorodne i drobnoporowate tworzywa
piankowe tylko przy stosowaniu mieszania. Mie¬
szadło wyciąga się ze stopu na krótko przed jego
zestaleniem.

Wadą tego sposobu jest przede wszystkim trud¬
ność spieniania skomplikowanych kształtek. Po¬
nadto sposób ten jest mało przydatny do ciągłego
wytwarzania pianek.

5 Stwierdzono że można wytworzyć drobnoporo¬
wate polknidy piankowe z polimeryzujących jono¬
wo laktamów przez ogrzanie mieszaniny składają¬
cej się z laktamu, zasadowego katalizatora, akty¬
watora stosowanego do jonowej polimeryzacji lak-

10 tamów oraz środka porotwórczego do temperatury
topnienia laktamu, następnie polimeryzację stopu
do rzadkiego podpolimeru o względnej lepkości
1,15—2,5 i zakończenie polimeryzacji przy formo¬
waniu i spienianiu.

15 W sposobie według wynalazku można stosować
laktamy o więjcej niż trój członowych pierścieniach,
szczególnie przydatny jest kaprolaktam i lauryno-
laktam. Jako aktywatory stosuje się korzystnie
izocyjaniany lub związki dające izocyjaniany i pro-

20 dukty addycji izocyjanianów, np. z laktamami.
Oprócz tego można stosować i inne znane akty¬
watory jonowej polimeryzacji, np. N-acylolaktamy.
Jako zasadowe katalizatory stosuje się sole metali
alkalicznych i metali ziem alkalicznych kwasów

25 karboksylowych o wartości pK>3, zwłaszcza
mrówczany. Oprócz tego można stosować i inne
znane katalizatory jonowej polimeryzacji. Jako
środki porotwórcze stosuje się substancje odparo¬
wujące w temperaturze reakcji lub odszczepiające

30 gazy w wyniku reakcji chemicznych. Korzystnie
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stosuje się izocyjaniany lub substancje odszczepia-
jące izocyjaniany, które przez wydzielanie dwu¬
tlenku węgla przechodzą w karbodwuimidy będące
tak samo jak izocyjaniany aktywatorami. Przy sto¬
sowaniu mieszaniny składającej się z kaprolakta-
mu, mrówczanu sodu jako katalizatora i dwuizo-
cyjanianu, jak dwuizocyjanian sześciometylenu,
jako aktywatora i środka porotwórczego oraz
środka regulującego pory, mieszaninę stapia się
w temperaturze 75—90°C, po czym przeprowadza
się ewentualnie przez wymiennik ciepła utrzymany
w temperaturze 120—160°C do reakcyjnej komory,
której ścianka jest ogrzana do temperatury 150—
—260°C, korzystnie 180—230°C, gdzie zawartość
szybko się miesza. Czas przebywania mieszaniny
w komorze reakcyjnej ustala się tak, aby miesza¬
nina spolimeryzowała do względnej lepkości > 1,15,
korzystnie > 1,30, zmierzonej w roztworze 1 g sto¬
pu w-'WO ml n-krezolu. Lepkość względna winna
być ^utrzymana poniżej 3,0 korzystnie poniżej 1,9.
Podpolimer z komory reakcyjnej podaje się bez¬
pośrednio do formy w której doprowadza się poli¬
meryzację do końca z jednoczesnym spienieniem.
Temperatura formy zawiera się w granicach 150—
—250°C, korzystnie 180—220°C. Przy małej pojem¬
ności cieplnej i dobrej izolacji można zrezygnować
z ogrzewania. W przypadku gdy lepkość podpoli-
meru jest niższa pozostają niejednorodne pianki.
Przy zbyt wysokiej lepkości forma nie jest równo¬
miernie wypełniona.

Schemat urządzenia do przeprowadzania sposobu
przedstawiony jest na rysunku. Do stapialnika 1
zaopatrzonego w mieszadło wprowadza się stałą
mieszaninę składającą się z laktamu, katalizatora
i aktywatora i przez doprowadzenie ciepła stapia
się przy mieszaniu. Mieszaninę doprowadza się
poprzez ogrzany zawór spustowy 2 i ogrzany prze¬
wód rurowy 3 do ogrzanej pompy dozującej 4,
która ciągle pompuje mieszaninę poprzez wymien¬
nik ciepła 5 do ogrzanej komory reakcyjnej 6,
w której mieszaninę doprowadza się do tempera¬
tury reakcji i wstępnie polimeryzuje. Mieszanina
z komory reakcyjnej szybko spływa bezpośrednio
lub przez przewód rurowy do ogrzanej formy, (któ-
rą wypełnia przy spienianiu się . Stppniowe ogrze¬
wanie ód stapialnika 1 poprzez wymiennik ciepła 5
do komory reakcyjnej 6 można uprościć eliminując
wymiennik ciepła w przypadku, gdy komora reak¬
cyjna ma dostatecznie dużą powierzchnię grzejną.
Ogrzewanie urządzenia przeprowadza się znanym
sposobem. Wymiennik 5 powinien umożliwić krótki
i jednakowy wzdłuż całego wymiennika czas prze¬
bywania w nim mieszaniny. Korzystnie wlot mie¬
szaniny umieszcza się z dołu komory reakcyjnej 6,
wylot natomiast uksztłtowany w postaci otwartej
rynny lub rury 7, przez które spływa produkt do
formy 9, umieszcza się w górze komory reakcyjnej.
W komorze reakcyjnej unika się mieszania w kie¬
runku podłużnym przez zainstalowanie odpowied¬
niego mieszadła 8 wzbudzającego ruch burzliwy,
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lub wbudowanie stałych elementów albo wykonanie
komory w postaci rury przepływowej, w wyniku
czego jednocześnie uzyskuje się dobrą wymianę
ciepła ze ścianką, równość temperatur w posz-

5 czególnych warstwach oraz dobre zdyspergowanie
powstających pęcherzyków gazów.

Przykład. 12 kg kaprolaktamu, 90 g mrówczanu
sodu i 12 g żelu krzemionkowego H (według Stan¬
ia) ogrzewano przy mieszaniu do temperatury

10 200°C do całkowitego rozpuszczenia mrówczanu
sodu. Stop schłodzono przez szybkie mieszanie
możliwie szybko do temperatury 80°C, przy czym
wydzielił się ze stopu drobnoziarnisty mrówczan
sodu. Domieszano 480 g dwuizocyjanianu sześcio-

15 metylenu i 4,8 g środka regulującego pory (blo¬
kowy kopolimer tlenku alkileno — silikonowego),
po czym mieszaninę złuskowano na walcu chło¬
dzącym. 5 kg mieszaniny stopiono mieszając
w temperaturze 80—100°C. Stop za pomocą pompy

20 tłokowej podawano do komory reakcyjnej przez
ogrzane przewody rurowe i wymieniacz ciepła
(150°C). Komorę reakcyjną stanowił ogrzany do
temperatury 220°C cylinder o średnicy 40 mm
i długości 200 mm zaopatrzony w mieszadło tar-

25 czowe (500 obr/min.). Przez rynnę przepływową
niskolepki podpolimer spływał do formy ogrza¬
nej do temperatury 200°C, w której produkt spo-
limeryzował przy jednoczesnym spienieniu. Przy
przepływie 42 g/min. podpolimer ogrzewał się do

30 tempertury 178—180°C i wykazywał względną lep¬
kość wynoszącą 1,29, mierzoną w roztworze 1 g po¬
limeru w 100 ml m-krezolu w temperaturze 20°C.
Utwardzona pianka nie rozpuszcza się w m-kre¬
zolu.

35

Zastrzeżenia patentowe

1. Sposób ciągłego wytwarzania jednorodnego
poliamidu piankowego z jonowo polimeryzujących

40 laktamów, znamienny tym, że stapia się mieszaninę
składającą się z laktamu, katalizatora, aktywatora
i środka porotwórczego, otrzymaną mieszaninę
polimeryzuje się do rzadkiego podpolimeru
o względnej lepkości 1,15—2,5, mierzonej w roztwo-

45 rze 1 g polimeru w 100 ml m-krezolu w 20°C, po
czym doprowadza polimeryzację do końca przy for¬
mowaniu i spienianiu.

2. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że
jako aktywator i środek porotwórczy wprowadza

50 się izocyjaniany.
3. Sposób wedłag zastrz. 1—2, znamienny tym, 'że

jako katalizator wprowadza się mrówczan metali
alkalicznych i metali ziem alkalicznych.

4. Urządzenie do przeprowadzenia sposobu we-
55 dług. zastrz. 1, znamienne tym, że jest zaopatrzone

w stapialnik z* mieszadłem (1) połączony poprzez
. zawór spustowy (2), przewód rurowy (3), pompę

dozującą (4), wymiennik ciepła (5) z komorą reak¬
cyjną (6) z mieszadłem (8) i wylotem (7), przez któ-

eo ry produkt spływa do formy (9).
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