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Wiadomsey. ze przedza..poliamidowa wystawio-
na ma.-dzialanie.Swiatla podlega znacznemu roz-
kladowi,. ktary.. jest szczegblnie wyrazny wtedy,
gdy.przedza. ta zawiera dwutlenek tytanu jako
czynpik matujacy. Wrazliwosé przedzy na §wia-

tlo . powieksza sie. z zawartoSciga Jwutlenku ty- .

tanu:i. gdyx . zawarto$é ta wynosi- 0,5—3% w sto-
sunkw. wagawym. nastepaje szybki rozklad.

W selu-amniejssenia: katalitycznego dzialania.

dwutlenku tytanu na rozklad-poliamidéw :pol
wphpwem-riviatla,.. propeneswano - dodawaé - -do
S 1 P . ] .

kjm 58 .»itmﬁwanérnieomanjczne sole. -

mmawhnma fosforan, gdyi: s one trwale

w teraperaturae W stéraj polimer sie wytwarza,
stapimei: wyslgean -Dalszym, korieczaym - 'warun«-
kiemsejest-aby sole . mangamwewe. nie harwilty po-.

limewa e spogh.cuyradnge: . v

Organiczne zwigzki manganu nie byly uzywa-
ne dotychczas, gdyz sg one bardzo wrazliwe na
temperature, w ktérej prowadzi sie polimery-
zacje, oraz sg czule na obecno$é kwasu octowego
i innych kwas6w stosowanych powszechnie jako
stabilizatory ogra-nfczaja,ce dlugosé rancucha po-
limeru. Proponowano stosowaé do tego celu
szczawian manganu. Ta s6l jest trwala w tem-
peraturze polimeryzacji, jednak reaguje z kwa-
sem octowym w obecno$ci wody i zamienia sie
w octan manganu, ktéry przy ogrzewaniu
w obecno$ci wody brazowieje i zabarwia poli-
mer. - .

Celem wynalazku .- jest wytwarzanie poliami- .
dow.-o zwiekszonej - odpornofci. ma . dziataaie.
Swiatta... Cel terr. osigga -sie.wediug wymnalazku.
W ten. spos6b, ze monomer:. .polimeryzuje sie.
w . ebecnasci-dwuzasadowej. - soli... manganowej-.



&wukﬁi%oﬁéyiowégo Jkwasu organicznego, takie:

" go jak kwas adypinowy lub sebacynowy w obec-

noéci stabilizatora lancucha polimeru, wybra-’

nego z dwukarboksylowych kwas6w organicz-
nych i to tego samego kwasu, z ktérego jest
utworzona 'wyzej wymienioha s61 manganowa,
zwlaszcza acetylamidu kwasu e-aminokaprono-
wego o wzorze CH;CONH — (CH,;'sCOOH. Otrzy-
many w ten spos6b polimer, zawierajgcy do-

datek dwutlenku tytanu w iloSci 0,2—3%, jest .

‘odporny na dzialanie §wiatla.

Dwuzasadowsg s61 manganowg kwasu adypi-
nowego lub sebacynowego otrzymuje sie naj-
korzystniej przez poddanie reakcji wodnego roz-
tworu dvmzasadowego kwasu w stanie wrzenia
z weglanem manganu w iloSci od»powwdamcel

- nym nadmxacrem,

niej 1 mol stabilizatora na 80 moli monometu,
do 1 mol stabilizatora na 320 moli monomeru.
Jezeli jako stabilizator dilugosci lancucha poli-
meru uzyty jest ten sam kwas dwukarboksylo-

- w¥, od ktérego pochodzi s61 manganowa, moze
‘byé* wskazane przygotowanie roztworu powyz-

szego kwasu dwukarboksylowego w ilo§ci odpo-
wiedniej do stabilizacji laficucha polimeru i nad-

-~ miaru proporcjonalnego do iloSci potrzebnej do

obrz_y_mania soli manganowej, potrzebnej do sta-
bilizacji polimeru ma dzialanie §wiatla, dodanie

"do tego roztworu weglanu manganu w iloci

stechlometryczne'] do reakcji z wyzeJ ‘wymienio-
przeptowadzeme teJ reakcji
w temperajbme wrzenia i uzycie tak otrzyma-

“nego roztworu jako stabilizatora lancucha i sta-

ilosci stechiometryczej, az do calkowitego wy-: bilizatora wrazliwosej na Swiatbo.

dzielenia dwutlenku wegla.
Otrzymang 561 manganowsg mozna stosowaé

bezposfrednio w postaci roztworu 'lulb w stanie

krystalicznym. - -

Roztwér dwuzasadqwe-j soli manganowej
kwasu dwukarboksylowego dodaje si¢ do mo-
nomeru lub roztwor6w monomeru zawierajg-
"~ cych 0,2—3% TiO, jako §rodek matujgcy, w ilo§-
ci - 0,001—0,01%, najkorzystniej 0,004—0,006%
w stosunku do wagi monomeru w przelicze‘ni:u
na mangan.

Uzyty acetylamid kwasu ammokapronowego
wytwarza sie z kwasu e¢-aminokapronowego

i bezwodnika kwasu octowego w stosunku mo- -

lowym 1:2.

Po zakoficzeniu reakeji, ktéra jest egzoter-
miczna, roztwér rozcieficza si¢ wodg i nastepnie
oddestylowuje sie¢ pod zmniejszonym ci$nieniem
nadmiar wody oraz wytworzony kwas octowy.
Zwigzek acetylowy oczyszcza sie przez krysiali-
zacje z wrzacej wody. Jest on bialg krystaliczng
substancja, bardzo slabo ' rozpuszczajacy sie
w zimnej wodzie i posiada temperature topnie-
nia 105—108°C. .

Acetylamid kwasu dlwukarbdrsylowego uzyty
jako ‘stabilizator ~ dlugo$ci lancucha polimeru
moze byé dodany do monomeru osobno od dwu-
zasadowej soli manganowej. Ilo§¢’ stab1l1zatora
laficucha moze Wwynosié ilo§é stechmmet*yczna,

jak to jest dobrze znane speCJahstom w tej dme-
dzmle, przy czym ilo&é ta zalezy od stopma po-
limeryzacji danego polimeru, ktbrq “¢hee’ sle
osiggngé, a wiec jego lepko§c1 Kwas dwukarbo-
ksy‘IOWy oblicza sie w proporcji stechxometrycz-
nej: ]mko reagent jednofunkcyjny. Jezeli przewi-

duje sie jakiekolwiek: straty stabilizatora, na---
‘jego nadmiar,
W -praktyce stosuje sie réine -iloSci, najkorzyst- =

lezy wprowadzié odpowiedni

Polimeryzacje prowadzi sie w znany sposéb.
Jezeli na przyklad .monomerem jest kaprolak-
tam, proces prowadzi’ sie ‘przez ogrzewanie
w obecnosci, przynajmniej na poczatku,.z co naj- . .
mniej 0,1% wody w stosunku wagowym do ‘mo-
nomeru, w temperaturze 180—350°C, korzystnie
240—300°C, az do osiggniecia wymaganej lep-
kosci' (przewaznie w ciggu 6—36 godzin) i przy
ewentualnym uzyciu cifnienia 1—20 atm., jed-
nak cinienie to w czasie procesu zmniejsza sie,
a'w koficowym stadium reakcji, w razie potrze-
by ale mie koniecznie, nawet stosuje sie pod-
cisnienie. '

- Jezeli -monomerem jest adypinian heksame-
tylenudwuaminy lub metaksylilenodwuaminy,
przez poczgtkowe ‘Ogrzewanie w. obecnosci do-
statecznej . iloSci- wody, aby reakcja przebiegala
w cieczy (najlepiej 30—80%s w stosunku wago-
wym do monomeru), w naczyniu zamkmnietym
w temperaturze co najmniej 180°C, korzystnie
w temperaturze 180—240°C i pod ciénieniem
2—20 atm., az do wytworzenia polimeru o sto-'
sunkawb msklm ‘ciqzarze czasteczkawym po’
czym wytworzone mémeme W ‘naczyniu zam-

’ knietym odpuszcza sie i Ikovntynuu]e ogrzewame

temperaturze 240—350°C," korzystme 260—
—290°C, elwenﬂmalme przy zastosowaniu “stru--
mienia gazu ubcuetnego allbo podclémefni*a “az do
otrzymama wymagane] lerp’koéci przewaznie

- w ciggu’ 1—10 godzm. ‘ A

Jezeli monomerem jest hw"as 11- ainmounde-‘

 kanowy, przez ogrzewanié “mieszéniny monome-

ru z wodqg w° ﬁloéci '10—-300%% -Wody, korzystnie
20--66% wody w stostmlu Wagomfym do '‘mong- -
meru, W naczynii zamlnmetym W temnpera’turze
150-—230°C;; korzys‘tnie poAl. eiSnienient 3-~T5 atm:.;
az do wytworzehia' polimeru ‘o stosuslowo nis-
kim cieZzarze czasteczkowym, odpuszezénie Cis--

— @ -



- ‘nienia i kontynuowanie ogrzewania w tempera-
turze 190—320°C, korzystnie 230—280°C, ewen-
- tualnie przy zastosowaniu strumienia gazu obo-
- jetnego lub pod zmniejszonym ci$nieniem, az do
otrzymania wymaganej lepkosci, przewaznie
w ciggu 2—15 godzin; Polimer mozna réwniez
wytworzy¢ z roztworu lub zawiesiny monomeru
w wodzie, zatomizowanie tej mieszaniny, szyb-
kie odparowanie z niej wody przez styczno$é
z powierzchnig ogrzang do temperatury co maj-
~mniej 180°C, spowodowanie wytworzenia sig¢ po-
limeru o stosunkowo niskim ciezarze czgstecz-
kowym i wreszcie zakonczenie kondensacji jak
to. opisano powyzej.

W kazdym z tych przypadkéw ofrzymuje sie
bxaly polimer, ktéry daje przedze odporng na
$wiatlo, nawet przy duzej zawartosci TiO,
w-granicach 2—5%b.

Podane nizej przyklady wyjasniajg bhzeg wy-
nalazek, jednak nie ograniczajg go.

. Przyktad I Do 20-litrowego autoklawu
wprowadza sie 10 kg kapnolak-tamu' zawierajg-
cego 45 g dwutlenku tytanu typu Anatase, 500 ml
wody, 45,5 g acetylamidu kwasu aminokaprono-
wego oraz 50 ml wodnego roztworu zawierajg-
cego 1,80 g adypinianu manganowego otrzyma-
nego przez przereagowanie az do calkowitego
wydzielenia CO,, wodnego roztworu 1,33 g kwa-
su adypinowego z 1,05 g §wiezo przygotowanego
weglanu manganu. Zawarto$¢ autoklawu do-
prowadza si¢ w ciggu 2 godzin do temperatury
-260°C prey stalym odpuszczaniu pary wodnej
i utrzymuje sie te temperature przy ci$nieniu
atmosferycznym w . ciggu 14 godzin, z zastosc-

- waniem mieszania. .

W tym stadium doprowadza sie autoklaw stop-
niowo w ciggu.2 godzin, przez zastosowanie
pompy prézniowej, do ostatecznego cisnienia
260 mm Hg. Na konieqg, utworzony polimer wy-
.-tlacza sie pod ciSnieniem. gazu obojetnego, stu-
.. dzi i tnie na regularne granulki.

Otrzymany polimer jest bialy i posiada lep-
ko§¢ wzgledng 2,68 w roztworze kwasu siarko-
wego (o stezeniu 1%)..

Po przemyciu i osuszeniu polimer przedzie sie
na przedzarce zaopatrzonej w- ogrzewang gto-
wice na miano 15 den nici pojedynczej i 30 den
nici szeSciokrotnej.: Odporno$é na -dzialanie

. Swiatla oznacza si¢ za pomocg spadku wytrzy-
malosci na zerwanie taSmy przemytej i ustabi-
lizowanej, wykonanej.z badanej przedzy po wy-
stawieniu jej na dzialanie $wiatla w aparacie

Fade-Ometer firmy Atlas Electric Devices Co., .

Chicago, w. .warunkach okre§lonych- przez

ASTM-Standards. -on. Textile Materials —
D.506-50 T-1951 str. 174 i nastepne.

Polepszenie odporno$ci na §wiatto przedzy
otrzymanej z tego polimeru mozna latwo udo-
wodnié. Po 100-godzinnym nas$wietlaniu w apa-
racie Fade-Ometer przecietny spadek wytrzy-
matoSci na rozerwanie wyniést 3% dla miana
15/1 i 4% dla miana 20/6, podczas gdy przedza
z polimeru przygotowanego w tych samych wa-
runkach, jak opisano powyzej, ale bez dodatku
adypinianu manganowego, wykazala po 100-go-
dzinnym na$wietlaniu przecietny spadek wy-
trzymaloSci wynoszacy 43% dla miana 15/1
i 57 dla miana 30/6.

Przyktlad II. Postepuje sie podobnie jak
w przyktadzie I z tg réznicg, ze stosujg sie 200 g
dwutlenku tytanu typu Amnatase (2% w stosun-

- ku do wagi monomeru).

Polimer jest bialy i posiada wzgledna lepko$§é

2,81 w roztworze kwasu siarkowego.

Przecietny spadek wytrzymalo$§ci na rozerwa-
nie przedzy otrzymanej z tego polimeru po 100-
-godzinnym naswietlaniu w aparacie Fade-
-Ometer w warunkach opisanych w przykladzie
I wyniést 6% dla miana 15/1 i 8% dla- miana
40/10 w stosunku do przecigtnego spadku wy-
trzymatloéci wymnoszacego 41% dla miana 15/1
i 70°% dla miana 40/10, otrzymanych dla prze-
dzy "z polimeru wytworzonego w ty'ch,,samych
warunkach ale bez dodatku adypinianu man-
ganowego. '

Przyktlad III. Postepuje sie podobnie jak
w przyktadzie I z tgq r6znicg, ze stosuje sie 45 g
dwutlenku tytanu typu Anatase LF. Ten typ
TiO, jest wytwarzany przez British Titan Pro-
ducts i jest specjalnie traktowany dla polepsze-
nia jego odporno$ci na $§wiatlo. Otrzymany poli-
mer jest bialy i posiada wzgledng lepkos$é 2,68
w rozitworze kwasu siarkowego. Przecietny spa-
dek wytrzymatosci przedzy z tego polimeru po
100-godzinnym mnaswietlaniu w aparacie Fade-
-Ometer, w warunkach opisanych w przykla-
dzie I, wyni6st 1,5% dla miana 15/1 i 2,5% dla
miana 30/6 w stosunku do przecietnego spadku

- wytrzymatoSci wynoszacego 29% dla miana 15/1

i 42%, dla miana 20/6, ktére otrzymano dla prze-
dzy z polimeru wytworzonego w tych samych
warunkach ale bez dodatku adypinianu manga-
nowego. .

Przyktad IV. Postepuje si¢ podobnie jak
w_przykladzie I z ta réznica, ze stosuje sie 45 g
dwgptlenku tytanu typu Unitane 0-310. Ten .typ

e —



dwutlenku-tytanu jest wytwarzany przez Ame-
rican Cyanamid Corp. ‘i ‘jest specjalnie trakto-
wany w celu polepszenia  jego - odpornoSci na

godziny do-ciénienia atmosferycznego. i podwyz-

- sza -temperature masy. 4o ‘275°C; utrzymuige ‘te

§wiatlo. Otrzymany polimer -jest bialy i posia- -

da wzgledna lepko§é 2,71 w-roztworze - kwasu -

siarkowego.

- Przecietny procentowy spadek wytrzymatoSei -

na rozerwanie przedzy otrzymanej z tego poli-
meru po 100-godzinnym na$wietlaniu w apara-
cie ' Fade-Ometer w warunkach -opisanych
w przyktadzie I, wyniést 2% dla miana 15/1 i 3%
dla- miana 30/6 w stosunku do przecietnego
spadku wytrzymalo§ci wynoszacego 25
. miana 15/1 i 38% dla miana 30/6, -otrzymanych

~dla przedzy z polimeru wytworzonego w tych
samych warunkach ale bez dodatku dwuzasa-

dowego. adypinianu manganowego.

Przyktad V. Postepuje -sie podobnie' jak -

w przykladzie I z ta réznica, ze jako stabiliza-
tor na dziatanie §wiatla stosuje sie¢ 150 ml wrza-
cego wodnego roztworu zawierdjacego 2,29 g
sebacynianu manganowego otrzymanego przez
reakcje az do catkowitego wydzielenia sie CO,,
roztworu 2,02 g kwasu sebacynowego z 1,05 g

§wiez0 przygotowanego weglanu manganowego.
i~ posiada -~
wzgledna lepko$¢ 2,65 w roztworze kwasu. siar- -

" VI opisanego’’ dla:- admmanu—hedxsmetybno-
~dwuaminy.

Otrzymarly polimer jest bialy -

kowego.

--Przecietny procentowy spadek wytrzyma*oém N

na rozerwanie ‘przedzy otrzymanej z tego poli-
meru po 100-godzinnym na$wietlaniu w apara-
cie ' Fade-Ometer w warunkach opisanych

w przykladzie I wynidst 2% dla miana 15/1 i 6% -

" dla miana 30/6, co jest wynikiem duZo lepszym
niz zachowanie sie przedzy otrzymarneJ bez do-

. datku dwuzasadowego sebacynianu mangano-

- wego (patrz przyklad I).

Przyktad VL Do 20-litrowego autoklawu
* wprowadza sie 7 kg adypinianu heksamstyleno-
+ dwuaminy, zawierajacego 0,45% na wage dwu-

" tlenku tytanu ‘typu Anatase,” 63 g acetylamidu -

kwasu “aminokapronowego, 3,050 kg wody des-
tylowanej i 35 ml wodnego roztworu zawierajg-

cego 1,26 g dwuzasadowy adypinian mangario-

* 'wy, otrzymanego jak opisano w przykladzie I.

© ‘Zawarto§é autoklawu- doprowadza sie do tem- :
peratury 110°C i usuwa 50% wproewadzonej wo- :
dy przez destylacje i podwyzsza sie -tempera- -
ture stopniowo w ciggu 1 - godziny- -do *'180°C -
i cisnienie do 5 atm. Nastépnie podwyzsza sie -
stopniowo température do 250°C utrzymujac

ci$nienie 5 atm. przez odpuszczanie gazéw: Z ko-
- let odpuszcza sie stopniowo ciénienie w cigqgu 1

dla -

warunki w-ciggu 2 godzin-przy . gastosowaniu
mieszania: W tym. stadiumi-obniza sie :cisnienie
w autoklawie w.ciggu 4 godzin przy' ponwcy
pompy préiniowej do-cisnienia ostatecznego wy-
noszgcego kilka milimetréw-Hg1 utrzymuje przy
tym ci$nieniu w- eiggu. -‘daksze} p6i:godziny.

- W koncu przywraca sie ciénienie  przyi-uZyciu

gazu wobojetnego; ‘wytlacza polimer; studz go
i tnie na regularne gratnrulki:’ Qtrzymany witen
spos6b polimer jest bialy i posiada’ itotna.lep-
kosé 1,85 w- roztworze metakrezolu.

Przecietny spadek wytreydnalo§ci-- prredzy
otrzymanej z tego pelimeru. pd 100«godzinnym
na$wietlaniu w--aparacie . Fade-Ometer wwa-

‘ runkach opisanych w'przykiadzie I-wyni6s1:3,6%

dla miana 15/1 i 5% dla mian# 8076 w/stosunku
do przecietnego spadku wytrzymeldsci -wyrnosza-
cego 32% dl= miarfg: 15/1-~46°A ~dls mian¥: 80/6,
stwierdzonego dla przedzy z polimeru otrzyma-
nego w-tych samych-warunkach ale: bek dedat-
ku dwuzasadowego: adypi tianu-mangsnowego.

Przyktad VIE Pestepuje:sie: pedobnie jak
w przykladzie VI z tg rbéinicg,- ze stosujecsie
7 kg adypinianu metaksylilehedwuaminy.-
Polimei-y'zacje prowadzi sie-wedtug przyidadu

* Otrzymany polimer- jest bialy i-posiada: mvot-
ng lepkost 0,94 w.roztworze-metakrezolu.

- Przecietny -spadek wytrzyrmdlosci na.rozerwa-
nie przedzy-otrzymanej 'z tegopolimeru. pé<100-
-godzinnym naswietlaniu ‘wraparaciz Fadé«Ome-
ter w warunkach opisanych- w .- preyktadzie I
wyni6st 5,5% -dla--miana: 15/1 ‘i 7% dla miana
30/6 w stosunku: do: przetietnego -spadku~wy-
trzymatoSci wyrmnoszgcego < 52%:.dla:imiana’ 15/1

-1 58%s dla:mians- 80/8, skwierdzonegh dla-priedzy

wytworzonej z-polimeru otrzymanege w-dych
samych warunkach;-ale:- bet-dedatk::dwuzasa-
dowego. adypmianu - mgngamawego.

Przyktlad VIII. Postepruje:sie.podobniesjak
w preyktadzie V. z. tgoirGimicy;: zet stosuje sie
19 kg.kwaswr aminoundekanewego; zawierajgce-
g0 *0,5% ~dwuatienku-itgtany 4ypuAmatase; W g
acetylamida kwasuraminckaprewewega, 32ckg

wody: destylowanej 1ht150 mi-wezncego mwodaego

roztworu zawierdjgoego 2,29-g sebacynianu-mean-

. gaIOWego;! \airzyaanego - wedlug - preykiada” V.

Zawartoéé autoklawu: doprowadza:-sig dotermpe-

‘ratury '180°C. i-ciénienia.do.8:atm: waciggu2 go-

dzin. Nastepnie.podwyisza sie-dalej temperatu-
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¢ dd 275°C utrzymuijac ~oiiwienid #-atm. przez
odmnzcranis garéw, 2 dceleirabnizassie stepmio-
wozniimienie wizciagu fugadzin de.ciémienia
sinfosfery crmegay daprowadzajge - mase. do-item-
peratury-260°C ¥ utreymujge jq w:tych. warun-
imck wreiagu godzin z zastosownniem rmpesza-
nia. W tym stadium wprowadza sie lekki stru-
esiefio gaziixolwjetnego W .eiagu pét: gadziny, po
czym ywytiaczao polimer vidnieniern-:iege gazu,
studzi: goti “tnies nwreguinrne gramilki.
izﬁhﬂmw‘whwakﬂh%&algmwfmtnq
depicnst 9,98 w.poztwarze: vaitakrezolu.

Przecietny spadek’ wytrzpmstosci: na: rozerwa-
nie. - przedzy. ofzzymane] z.stego. polimery po
100-godzipnym.«naswistlaniv w.aparacie.Fade-
#Qmeter. w..warunkach opisanych w. przykla-
dzie I, wyni6st 4% dla.miana 15/1 1.5% dla mia-
na 30/6 w stosunku.da przecietnega spadku wy-
$ozymatas$ci  wynoszacego ' 33%. dla miana 15/1
i 42%-dla .miana '30/8, .stwierdzonych dla prze-
dzy .z polimeru.atrzymanego w tych sgmych wa-
runkach .ale. bezx..dodatkn. dwuzasadowego seba-
cynianu manganowego.

= -Przyktad IX.Du 20-litrowego -autoklawu
wprowadza sié¢ 13 kg kaprolaktamu; 600 g wody,
58,5 - dwutlenku -tytanu_. typu Anatase, 39,6 g
kwasu sebacynowego 1-200'ml wrzacego “wodne-
g0’ foztworw -otrzymanegp przez reakcje az  do
‘caMcowitego wydkieleniiCO;,~2,63 g-kwasu se-
haeynowego . z °1,38 g §wiezo : przygotowanego
weglanu- manganowego, ‘Zawartosé - autoklawu
doprowadza- sie w.ciggu 2-godzin; przy stopnio-
wym “odpuszczaniu: pary,” do-temperatury260°C
i utrzymuje w téj temperaturze i przy ci$nieniu
atmosferycznym przez 14 godzin przy zastosowa-
niunieszania¥ W -tym-stadium doprowadza sie
ciésienie wxawtoklawie w-ciaga 2-godzin przy
stopniowym 2sstesowania pompy préimiowej do
248~mnit -H!:Nasteymie otrzynany polimer wy-
tlaczarsie zapemocy-ciénienia. gazu -ebojetnego,
anastepnie cstudzi- sie *i-tnie» nx-regularne -gra-
tmlkl. :

Gtmmany,polimer jest bialy i: posiada wegle-

dng lepko$é 2,65 w: roztworze kwasu-siarkewego
€0 >steteniu 39,). :

~Por przemyciu 4 -wyswszeniu polimer- przedzie
sies na-prredzarce .z. ogrzewang gltowica: namia-

no 15 den nici pojedynczej.i 30 dex nicisszedeio-
&rotnej,

Odpornost: na-deiabeanie. fwiatla :oznacza::sie za
»pommocy >spadke *wytrrymataesci. na:» rozerwanie
stasmpy: proemyte] i ustabilizowanej, wykonanej
<z przedzy.. po: naswletlaniu w: aparacie. Fade —
~Qyeeter firmy.. Atlas: Electric: Devices Co.,Chi-

€ago, W rwarunkachirokteslorychrprzes SABTM
Standads: or¥ Tewmtily::Materials <+ P:508 30 T —
wydanke- 1951; str. :174:i. nastepne.

T Polepszenie iodpornoci na::‘déiatemier Swiatla
przedzy oirzymanej 'z tego: polimeru -ltwo-jest
‘udowodnit ‘jak- nastepuje:

Po 100-godzinmeym : naswietlaniu wrraparacie
Fade>—Ometer: przecietny : -procentowy.- spadek
‘wytrzzamaloSci - nerozerwanie «wyni6st 304--dla
miana 15/1 i 5% dla miana 30/6, podczasigdy
Prigdz = polimeri.orzymanego w tych samych

- avarumivach - ale- bez dedatku-soli. meanganowe]j

‘kwasu sebacywewego “wykdzale pb-209-godzin-
Rym-nabwietlaniu przecietny spddek wytrzyma-
Josei - wyneszgcy -43% «din i mian®i 15/1 1 *57%% -dla
miari 80/6. '

Przyklad X.Rostepuje sig-podobniesjak w
przykiadzie 1 z tg réimica; ze.stosuje. sig-260 g
(2% w stosunku.de wagi<monemeru)-dwutlen-
ku tytanu typu Anatase.

- Otrzymany- polimer-jest -bialty i posinda: wrgle-
dng-: leplrosé 12,85 w roztworze +kewasm “siarko-
-wego. _

' - Przetietny: procentowy. spadek *wytrzymratosci
przedzy otrrymanej x-tego:‘polimern: po<100~go-
wdrirmmym - naiwietlaniav w -aparacié- Fade-=Ome-
ter w .waranitach'-opisanych w- przyidadzie I,
swyniGst S%e-dla-miana 15/1 1-11%s dia mians 46/10
w stosunku do przecietnego-spadin- wytrzyma-
‘fosci vwymroszacego 41%e-dinimiand 15/17%10% dla
‘mianed’ 46/18 dlx prredzy = polimeru-otrrymane-
g wtychsamychswarenkach ale bei dedatku
'solf -manganowej-kwasir-sebacynewego.

- Przyklad. XI.Postepuje sig. podobnie:jak
w. przykladzie I, z ta.sfBimicy;- ze.stosuje <sie
88,5 g..TiQs typu.-Anatase. LF-jJako .érodka.:.ma-
tujgcego.: Ten 4yp. TiOy -jest .produkiem £Lirmy
British .Titan : Products, traktowanym w; spe- .
cjalny. spas6b w.celu polepszeniazodpornosci. na
$wiatlo.

« Ofzzgmany:polimer jest bialy..i pesiada-wzgle-
dngrlepkosé. 2,72 w roztworze-kwasu-siarkewego.
. Przecietny spedek:wytrzymrmalosci: na:-:rozerwa-
nie przedzy ofrzymene] z tego: polimerypo
190~godzinnym:- naswietlaniu w: aparacie:Fade—
©Ometer w. warunkachcopisanych: wr przykia-
dzie I wyniést 2,59, dla miana 15/1 ¥ 4% :dla
miana’ 80/6 w. stosunku: do- przecietneggsgadku
wytrzymatoSci wynoszgpeegty 29%, dls:niana- 15/1
i1r 4294, dla miana‘ 30/6} :znalezionych dla przedzy
z polimeru otrzymanego w fych samych .wa-
Tunkach-ale bex:dodatku:soli manganowej-kwa-
su-sebasynowego,

e f—



“Przyklad XII. Postepuje sie podobnie jak
w przykladzie I, z tg réznicg, ze stosuje sie
58,5 g dwutlenku tytanu typu Unitane O-310 ja-
ko Srodka matujjcego. Ten typ dwutlenku ty-
tanu jest produktem firmy American Cyanamid
Corp., wytwarzanym specjalnie do polepszania
odpornosci polimeréw na §wiatlo.

Otrzymany polimer ‘jest bialty i posiada
wzgledng lepko$é 2,60 w roztworze kwasu' siar-

. kowego.

Przecietny spadek wytrzymaloécx na rozerwa-

nie przedzy otrzymanej z tego polimeru po

po 100-godzinnym naswietlaniu w aparacie -

Fade—Ometer w warunkach opisanych w przy-

. kladzie I wyni6st 1,5%, dla miana 15/1 i 3%, dla
miana 30/6, podczas gdy przecietny spadek wy-
trzymatoSci przedzy z polimeru otrzymanego
w tych samych warunkach ale bez dodatku soli
manganowej kwasu-sebacynowego wyntést 259/,
dla miana 15/1 i 389, dla miana 30/6.

Przyktad XIIIL Do 20-litrowego autokla-
“wu wprowadza si¢ .8 kg adypinianu heksame-
tylenodwuaminy, 0,45%, w stosunku wagowym

dwutlenku tytanu typu Anatase, 3 kg wody de-

stylowanej i 500 ml wrzacego wodnego roztwo-
Ty otrzymanego przez reakcjg az do catkowitego
usunigcia. CO,, wodnego roztworu 59,4 kwasu
adypinowego z 083 g 5w1ezo przyrzadzonego
weglanu manganu.

) Polimeryzacn _prowadzi si¢ w nastepujacy
sposéb .Usuwa, s1e 50%, zawartoécl wody przez
destylacje, po czym, podwyzsza temperaturg do
180°C .w _ciggu jednej godziny . i ciSnienie 'do
5 atm., a nastgpnie przy utrzymaniu ci$nienia
podwyzsza sie temperature do 250°C. Z kolei

‘w ciggu JedneJ godziny obniza sie stopniowo ci- -

$énienie “do ciénienia atmosferycznego za§ tem-
‘peratire masy podwyisza de 275°C i utrzymuje
‘w tej temperaturze przez 2 godziny stosujac
‘mieszanie. W -tym stadium przez zastosowanie
pompy préiniowej doprowadza sie stopniowo
ci§riienie w autoklawie w ciggu 1 godziny do

‘ci§nienia’ paru’ milimetré6w Hg i utrzymuje pod -

itym ci$nieniem w ciggu nastepnej p6t godziny.
:Na koniec znéw podwyzsza sie ci$nienie przy
uzyciu azu obojetnego i przy jego pomocy wy-
.tlacza polimer, studzl go i tnie na regularne
granullkl

+Otrzymany polimer Jest biaty i pOSlada 1stotna
.lepkoéé, 1,09 w roztworze metakrezolu.
. »Przecietny spadek wytrzymaloéci na rozerwa-
-nie;. przedzy.  otrzymanej z tego polimeru po
-$00-godeinnym naswietlaniu w aparacie Fade—
Ometer w warunkach opisanych w. przykla-

dzle I wyniést: 3,59, dla miana 15/1 i 69, .dla
miana 30/6 w stosunku..do przecietnego .spadku
wytrzymatosSci wynoszacego 329, dla miana 15/1
i 489, dla miana 30/6 dla przedzy 'z polimeru
otrzymanego w tych samych warunkach ale bez

-dodatku soli manganowej kwasu adypinowego.

Przyklad XIV. Postepuje .sie . podobnie
jak w przykladzie V, z tg.r6znicg, ze stosuje sig
8 kg adypinianu metaksylilenodwuaminy.

Polimeryzacje prowadzi sie wedlug opisu w
przyktadzie V dotyczacego adypinianu heksa-
metylenodwuaminy.

Otrzymany polimer jest bialy i posiada,istotna
lepko$é 0,94 w roztworze metakrezolu.

Przécigtny spadek wytrzymaloém przedzy
otrzymaneJ z tego” poIimeru po’ 100-godzinnym
nas$wietlaniu w aparacie” Fadé—Ometer w ‘wa-
runkach Op‘isanych w przykladzie ‘I wyniésk:
5% dla miana 15/1 i 129, dla miana 30/6 w sto-
sunku do przecietnego spadku wytrzymaloéci
wynoszacego 529, dla miana 15/1 i 589, dla mia-
na 30/6 dla przedzy z ‘polimeru oirzymanego
w tych samych warunkach ale bez dodatku soli
manganowej kwasu adypinowego.

Przyklad XV. Postepuje si¢ podobnie jak
w przykladzie I, z tg réznica, ze stosuje sie 13kg
kwasu 1l-aminoundekanowego zawierajacégo
0,45%, w stosunku wagowym dwutlenku tytanu

typu Anatase 39 kg wody destylowanej, 70,5 g

kwaBu sebacynowego i 200 ml wrzacego wodne-
£0 roztworu otrzymanego przez reakcJe 2,63 g
kwasu sebacyn'bwego z 1,36 g §w1ezo otrzyma-
nego weglanu manganu ’

Autoklaw ‘doprowadza sie do 180°C i 8 atm
ciénienia w ciggu 2 godzin. Nastepnie tempera-

'cismeni.a 8 atm. przez odpuszczame gazu Z ko=

lei cisnienie stopniowo obmzq sie w ciggu 2 go-
dzin do ci$nienia atmosferycznego, przy czym
temperature masy podwyzsza sie do 260°C
i utrzymuje w tych warunkach przez 4 godzmy

z zastosowamern mieszania.

W tym stadium wprowadza sie w ciggu pét
godziny strumiefi gazu obojetnego. i ci$nieniem
tego gazu wytlacza-polimer, studzi go.i. tme na
regularne granulki. .

Otrzymany polimer jest blaly i posiada 1stot-
ng lepko$é 1,03 w roztworze metakrezolu. -

Przecietny spadek wytrzymalo§ci na rozerwa-
nie przedzy otrzymanej z tego.. polimeru. po
100-godzinnym na$wietlaniu w- aparacie Fade—
QOmeter -w- warunkach opisanych .w przykla-
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» dZie 1 wyniésl 2‘/‘ dla minna 15’1 i 8‘/@ dla mia-

na 30/6 w stosunku do przecietnego zmniejsze-‘

nia ‘wytrzymatosci wynoszacego 33%, dla mia-
na 15/1 i 429% dla miana 30/6 przedzy z polime-
ru otrzymanego w tych samych warunkach ale
bez dodatku soli manganowej kwasu sebacy-
nowego.

Zastrzeienia patentowe

1. Sposéb wytwarzania poliamidéw odpornych
na dzialanie &wiatla, znamienny tym, ze po-
limeryzacje monomeru, z ktérego wytwarza
sie poliamid prowadzi sie w obecnosci dwu-
zasadowej soli manganowej dwukarboksylo-
wego kwasu organicznego, oraz stabilizatora
laficucha polimeru wybranego z grupy skla-
dajgcej sie z  dwukarbosylowych kwaséw
organicznych i ‘acetylamidu kwasu &-amino-
kapronowego.

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze

jako kwas organiczny stosuje sie kwas ady-v

pinowy lub sebacynowy

3. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
ilos¢ stabilizatora laficucha polimeru dobiera
sie w stosunku stechiometrycznym do prze-
cietnego ciezaru ‘czgsteczkowego polimeru,
ktéry ma byé otrzymany.

4, Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
stosuje sie stabilizator lancucha polimeru
w iloéci 1 mol na 80 — 320 moli monomeru.

5. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamlenny tym, ie

stosuje sie s61 manganowsa otrzymm na
drodze reakcn wrzgcego -wodnego roztworu
kwasu dwukarboksylowego ze stechiometry-
czng iloScia weglanu manganowego, az do
kompletnego usuniecia dwutlenku wegla,

-przy czym otrzymany w ten sposéb roztwér

dodaje sie bezposrednio do monomerd two-
rzgcego poliamid.

. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym ze

s61 manganowg stosuje sie wilofci 0,001 —
0,01%,, zwlaszcza 0,004 — 0,006%, w stosunku
wagowym do monomeru w przeliczeniu na
mangan.

. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze

stosuje sie -roztwér otrzymany przez zmie-
szanie roztworu kwasu dwukarboksylowego
w iloSci odpowiedniej do stabilizacji lancu-
cha polimeru oraz nadmiaru jego proporcjo-
nalnego do iloSci potrzebnej do otrzymania
soli manganowej, potrzebnej do stabilizacji
polimeru na dzialanie $§wiatla, z weglanu
manganu, dodanego w ilo§ci potrzebnej do
przereagowania z wyzej wymienionym nad-
miarem i poddanie reakcji w tem:peratvurze
wrzenia. N

. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny. tym, ze

jako monomer stosuje sie¢ kaprolaktam.

SNIA VISCOSA

Societa Nazionale Industria
Applicazioni Viscosa S.p.A.
Zastepca: inz. Kazimierz Siennicki
rzecznik patentowy
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