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Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarza-
nia uksztaltowanych wyrobéw z liniowych aroma-
tycznych poliamidéw bez uzycia nieorganicznych
soli, jak wlbékna, folie, taémy lub powloki.

Wibkna, folie, powloki i inne wyroby bez konca
z liniowych, wieloczgsteczkowych poliamidéw, za-
wierajace przewaznie jednostki m-fenytenoizofta-
lamidu majg duze znaczenie techniczne dzieki
swojej wysokiej temperaturze topnienia ponad
300°C, odpornoéci ma dziatanje wysokiej tempera-
tury, niepalnosci i dzieki dobrym witasno$ciom me-
chanicznym, chemicznym i elektrycznym.

Poniewaz wysoka temperatura topnienia tego ro-
~dzaju aromatycznych poliamidéw, uniemozliwia
‘przeralbianie ich ze stopu, dlatego wytwarzanie
wibkna, folii i innych wyrobéw bez kofica moze
odbywaé sie ‘tylko z " rozpuszezalnika, korzystnie
organicznego. Z powodu firudnej rozpuszczalnosci

niepodstawionych aromatycznych poliamidéw prak-

tycznie stosowaé mozna tylko ogramiczong liczbe
rozpuszezalnikéw. I tak na przykiad w opisie pa-
tentowym Stanow Zjeédnoczonych Ameryki nr
2989495 proponowano pierwszorzedowe i drugorze-
dowe aminy, a w opisie patentowym Stanéw Zjed-
noczonych Ameryki nr 3063966 (str. 2 wiersz 37—
72) -N-alkilowane amidy kwasowe, jak np. dwu-
metyloacetamid, czterometylomocznik, N-acetylo-
pirolidon, N-metylopirolidon i tris-(dwumetyloamid)
kwasu fosforowego.

W praktyce do$wiadczenia wykazaly, ze w roz-
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puszczalnikach tych, bez zastosowamia innych do-
datkéw, mozna rozpusci¢ z uzyskaniem duzego ste-
zenia tylko wieloozasteczkowe aromatyczne polia-
midy, ktére sa podstawione przy atomie azotu
grupy amidowej, albo w pierécieniach aromatycz-
nyech. Jezeli brak takich podstawnikéw, na przy-
kiad u ciekawego ze wzgledéw technicznych poli-
-m-fenylenoizoftalamidu, woéwczas zdolno§é roz-
puszczania amin i amidéw jest niewystarczajaca
do sporzadzenia roztworéw dostatecznie stezonych
i wystarczajaco trwatych w wymaganych tempe-
raturach w czasie przerébki.

Jak wiadomo z przytoczonego opisu patentowe-
go Stan6éw Zjednoczonych Ameryki nr 2989495 a
takze z opisu patentowego nr 3068188, stezenie i
trwatoé¢ aromatyeznych niepodstawionych polia-
midow w rozpuszczalnikach na bazie amin lub
amidéw mozZna bardzo skutecznie poprawi¢ przez
dodanie jon6w halogenkowych w postaci chlorow-
cowodoru lub w postaci rozpuszczalnych w tych
rozpuszcezalnikach halogenkéw metali alkalicznych
i metali ziem alkalicznych, np. chlorku litowego
lub chlorku wapniowego. )

Stosowanie takich pomocniczych Srodké6w roz-
puszczania stwarza jednak w technologicznym pro-
cesie przer6bki znaczne niedogodno$ci. I tak obec-
no§é chlorowcowodoru w rozpuszczalnikach mna
bazie amin, przy przedzeniu, lub odlewaniu roz-
tworé6w poliamidowych powoduje silng korozjg w
dyszach przedzalniczych wzglednie w aparaturze
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odlewniczej. Przy stosowaniu wspomnianych halo-
genké6w w polaczeniu z rozpuszczalnikiami na ba-
zie amidéw problem korozji jest mmiejszy, jednak-
ze ciggle istnieje. Gl6wna mniedogodno$é polega
jednak na tym, ze trudno jest usungé z uksztalfo-
wanych wyrobéw poliamidowych sole, ktére trze-
ba wprowadzi¢ w thetzemu 10—50°% w przeliczeniu
na polimery.

W opisie pateumtowym Stanéw Zjednoczonych
Ameryki nr 3360598 wyraZnie zwr6cono uwage na
niedogodno$é te, zwlaszcza na fakt, ze pozostawie-
-nie utamka procentu soli w uksztalfowanych wy-
robach znacznie zmniejsza odpornos§é poliamidéw
na dzialanie wysokiich temperatur. Proponowano
dlatego prowadzenie obrébki poliamidu w bardzo
wysokiej temperaturze, bliskiej temperatury wrze-
nia rozpuszczalnika. I to nie stanowi réwniez za-
dawalajgcego rozwigzania, poniewaz przerabianie
roztworu polimeru w temperaturze bliskiej tem-
peratury wrzenia rozpuszczalnika jest techmicznie
prawie niemozliwe.

Dalsze nijedogodnos$ci przy pracy z rozpuszczalni-
kam'i za:wierajacymi' sole wystepujg w czasie prze-
robu kapieli koagulujgcej i pluczacej, z ktérych,
wskutek obecno$ci soli organicznych, konieczne od-
zyskiwanie rozpuszczalnika jest bardzo utrudnione.
‘Wreszoie same sole wymagajs dalszego urzadzenia
do ich regeneracji, albo ze wzgledu na ich Zzasto-
sowane ilodci stanowia ucigzliwy problem &ciekéw.
Dlatego tak bardzo -pozadane bylo znalezienie
rozpuszczalnika, w ktérym mozna byloby rozpus-
ci¢. okre§lone wyzej aromatyczne poliamidy, uzy-
skujac bez soli lub kwaséw stezone, lepkie, trwale
roztwory, nadajace sie do formowania wysoko ga-
tu.nko'wych wibkien, folii, powlok i mmych wyro-
" ‘boéw bee kotica. -

‘Stwierdzono, ‘Ze moéna wytworzyé uksztaltowa-
“‘ne wyroby, jak w!ék\na, folie, ta§my i powloki, bez
meorgamcmych soli z rozﬂawoméw aroma*tycmych
" poliamiddéw skla;dajacych sie co najmniej w 50%o
" molowych -z liniowych aromatycznych poliamidéw
"o powtarzadnych jednostkach strukturalnych o
wzorze 14 o zredu[kowarnea lepko$ci wlasciwej

(RSV) wynoszacej co najmniej 1,0 (0,2 g polimeru-

‘w100 mi stezonego kwasu siarkowego w tempe-
“rat‘t'n:ze' 20°C), jezeli jako rozpuszczalnik dla tych
pohamxdéw zastosuje si¢ N-alkilolaktam o wzorze
B wt “Ktérym ‘R oznacza rodnmik alkilowy o 1—4
g atbmach wegla, n oznacza liczbe catkowita od 5
do A a atomy wodoru grup metylenowych moga
byé w cafo$ci lub czeSciowo zastapione grupami
alkrlowym1 o 1—4 atomach wegla. Okreslenie
B ,,Wolne od soli” oznacza przy nieobecnoSci soli roz-
'pusz»czmacych sie w stosowanych rozpuszczalni-
kac'h '

Najlepszym rozpuszezalnikiem dla okre§lonych
aromatycznych poliamidéw jest N-metylokaprolak-
tam, aczkolwiek dobre wyniki uzyskuje sie takze

Tz 'NQEtyIOkaprcnl'a'lﬂtamem ‘i N-etylo-3,3,5-tr6jmety-
" lokaprolaktamem. Dalszymi przedstawicielami tej
'—klasy' rozpuszczalnikéw sa N-izobutyl, N-HI-rzed.
butyl N-metyflo- 4-metylokaprolaktam, N-metylo-
enanftolalk‘tam i N-metylokaprylolakitam. Mozna
stosowaé takze mieszaniny tych laktaméw oraz

* mieszaniny izomeréw powstatych w wyniku prze- -
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grupowania Beckmanna z niesymetrycznie podsta-
wionych, alkilowanych przy weglu oksyméw cyk-
loheksanonu, cykloheptanonu i cyklooktanonu.

Najlepszym poliamidem, do -kt6érego mozna za-
stosowaé ispos6éb wedtug wynalazku jest poli-m-fe-
nylenoizoftalamid. Mozna jednak stosowaé takze
kopoliamidy zawierajgce w czgsteczce do 50° mo-
lowych jednostek wywolujgcych sie na przykilad z
nastepujacych dwuamidéw: p-fenylenoizoftalamidu,
m-fenylenotereftalamidu, p-fenylenotereftalamidu,
m-fenyleno-5-metyloizoftalamidu, sze$ciometyleno-
tereftalamidu, szeSciometylenoizoftalamidu, cziero-
metylenoizoftalamidu, = dodekametylenotereftalami-
du, m-fenyleno-2,5-dwuchlorotereftalamidu. Poli-
mery powstale z dwéch takich jednostek obok co
najmniej 50°% molowych poli-m-fenylenoizoftala-
midu moga stanowié cenne terpolimery. -

Roztwory nadajace sie do przedzenia i odlewa-
nia, zawierajgce poliamidy o <co mnajmniej 50°%
molowych jednostek m-fenylenoizoftalamidu wy-
twarza sig¢ celowo przez bezpoSrednig polikonden-
sacje¢ odpowiednich dwuamin z odpowiednimi
dwuhalogenkami kwaséw, zwlaszcza z dwuchlor-
kami kwasowymi w rozpuszczalniku o wzorze 2,
bez wyosabniania statych poliamidéw. Mozna jed-
nak takze rozpusci¢ w rozpuszezalniku wedlug wy-
nalazku w temperaturze 50°—150°C bez obecnosci
soli st_aly poliamid otrzymany innym sposobem,
na przyklad przez polikondensacje na granicy faz
i nastepnie przasé go lub odlewacé.

W procesach technologicznych przedzenia i odle-
wania okre§lonych wyzej aromatycznych poliami-
déw stosuje sie korzystnie roztw6ér aromatycznych
poliamidéw wytworzonych przez bezpoéSrednig po-
likondensacje dwuamin z dwuchlorkami kwasowy-
mi, -poniewaz w ten sposéb latwiej uzyskuje sie-
duze stezenie poliamidow.

Nie tylko znane Trozpuszczlaniki: dwumetylo-
-acetamid i N-metylopirolidon, lecz takie rozpusz-
czainik wedlug wymalazku o wzorze 2 zdolne s3

do zwigzania chlorowodoru wytworzonego w cza-

sie polikondensacji dwuamin z dwuchlorkami kwa-
sowymi. Przy tym jednak wystgpié moze zaklé-
cajaca uboczna reakcja, jezeli cze§é aromatyczne-
go dwuchlorku kwasowego przed wejSciem w re-

" akcje z ‘dwuaming zareaguje z rozpuszczalnikiem

z odszczepieniem jonéw chlorkowych. Ta solwoliza
opisana jest w pracy H. K. Hall’a jr., Journal of
Am. Chem. Soc. 78, 2717 ff (1950). Poréwnawcze
pomiary przewodnictwa chlorku izoftaloidu w N-
-metylokaprolaktamie (wedbug niniejszego wyna-
lazku, wz6r 2) z jednej strony, i w dwuetyloaceta-
midzie craz w N-metylcpirolidonie (znane wcze§-
niej) z drugiej strony, wykazuja jednak (fig. 1)
wyraznie mniejsza skltonnosé do odszczepiania jo-
néw chlorkowych w N-metylokaprolaktamie niz w
innych wymienionych rozpuszczalnikach, i zwiaza-
na z tym, znacznie mniejszg. sktonnosé do wyzej
oméwionej reakcji ubocznej. Ta niepospolita trwa-
lo§¢ dwuchlorku Kkwasowego W rezpuszczalniku
wedlug -wynalazku o wzorze 2 umozliwia zwlasz-
cza przeprowadzenie polikondensacji skladnikéw
reakcji, dajgcej sie lepiej kontrolowaé, wzglednie
z lepsza powtarzalnosciga niz to bylo mozliwe w
dotychczasowych rozpuszczalnikach.
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Okazato si¢ obecnie, ze dotychczas tylko jeden
rozpuszczalnik, mianowicie dwumetyloacetamid

mégl byé skutecznie stosowany do polikondensacji
dwuchlorku kwasowego z dwuaming na okreslo-
ne wyzej aromatyczne poliamidy. Przy stosowaniu
dwumetyloformamidu na przyklad, nie mozna bylo
powstrzymaé reakcji ubocznej nawet w niskiej
temperaturze, tak, ze otrzymywano tylko malo-
czgsteczkowe poliamidy. -(Savinov i inni, Vysoko-
molekulanniie Sojedinjenija 7, (5), S. 772 (1965).

Przy stosowaniu N-metylopirolidonu powstaje na--
tomiast w t{emperaturze od —3°C do. +17°C staly’
zel, ktéry nie daje sie mieszaé, co samo w sobie’

stanowi duza niedogodno$é w technice prowadze-
nia procesu, a poza tym utrudnia wytwarzanie
jednorodnych i wieloczgsteczkowych polikonden-
satow. ) s

Sam jednak dwumetyloacetamid, dotychczas naj-
lepszy jako rozpuszczalnik, nie zadawala pod kaz-
dym wzgledem. W niezbednej tutaj, niskiej tem-
peraturze poczatkowej —30°C rozpuszczalnik za-
wierajacy dwuamine tezeje na staly mase, kitbérej
nie moina wymieszaé w celu ujednorodnienia. Je-

zeli do tego dodaje sie staly aromatyczny chlorek
kwasowy, woOwczas spontanicznie nastepuje silnie-

egzotermiczna reakcja, ktéra przy wielkiszych wsa-
dach z braku wymieszania homogenicznego moze
prowadzi¢ do przegrzania, czego nastepstwem jest

wspomniana reakcja uboczna. Dlatego trudno jest.

przy duzych wsadach uzyskiwaé wielkie ciezary
czgsteczkowe. Tak samo problematyczne jest przy
polikondensacji na skale techniczng odprowadza-
nie nagle wystepujacego ciepta reakcji. Gléwna
niedogodno$é stosowania dwumetyloacetamidu ja-
ko rozpuszczalnika polega na tym, ze poliamidy
zawierajace co najmniej 509/ molowych jednostek
poli-m-fenylenoizoftalamidu, przy nieobecnosci nie-
organicznych soli juz w temperaturze pokojowej
sg nietrwale, za§ roztwory ich juz po krétkim cza-
sie skdonne sg do zmetnienia i przechodzenia w
zel. Dodatek soli nieorgami¢znych jest dlatego nie-
zbednym S$rodkiem zaradczym przy stosowaniu te-
g0 rozpuszczalnika, aczkolwiek pogodzié sie trzeba
przy tym z wymienionymi poprzednio niedogod-
no$ciami.

Nieoczekiwanie stwierdzono, ze przy stosowaniu
jako rozpuszczalnika N-alkilolaktaméw o wzorze 2
zadna z powytszych niedogodnosci nie wystepuje.
Korzys$ci ze' sposobu wedlug wynalazku nabieraja
znaczenia zwlaszcza prey prowadzemiu procesu na
skale péitechniczng lub techniczng.

Korzysci te wyjasniono blizej na podstawie wy-
kresu. przedstawionego na fig. 2a—c. Trzy krzywe
na fig. 2a, b i ¢ przedstawiajg wykresy w ulla-
dzie czas-temperatura trzech do$wiadczenn por6w-
nawczych, w ktérych zastosowano te same zwigz-
ki wyjsciowe, a mianowicie’ po 0,5 m-fenyleno-
dwuaminy i chlorku izoftaloidu, w takich samych
stezeniach i przy uzyciu tej samej aparatury, przy
czym zmieniane tylko rozpusazczalnik. Moment do-
dawania (stalego) chlorku izoftaloilu zaznaczono
strzatky. Kreskowana krzywa temperaturowa wska-
zuje, ze w fazie tej mieszanie jest niemozliwe. Li-
nig kreskowo-kropkowang przedstawiono tempera-
ture kapieli chlodzacej. Przy zastosowaniu dwu-
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6
metyloacetamidu (znany sposéb) (fig. 2, krzywa a)
rozZtwoér wyjsciowy w temperaturze —26°C jest za-
marzniety i nie daje sie mieszaé. Po dodaniu’ sta-
lego chlorku izoftaloilu natychmiast nastepuje sil--
na’ reakcja’ egzotermiczna, tak, ze pomimo niskiej
temperatury kapieli chlodzacej wynoszacej —38°C
nie mozna bylo zapobiec wzrostowi temperatury o
60°C w ciagu 40 sekund. Zredukowana lepko$é
wlasciwa (RSV) powstalego w ten spos6b polime-
ru, zmierzona na 0,2 g polimeru w 100 mi stezo-
nego kwasu siarkowego w temperaturze 20°C. i
n wzgl. —1 wynosi -
- C

obliczona wedlug wzoru: RSV=
w tym przypadku 1,54.

Przy réwniez znanym stosowaniu jako rozpusz-
czalnijka N-metylopirolidonu (fig. 2, krzywa b)
wyjéciowy roztwér daje si¢ mieszaé w temperatu-
rze —20,5°C. Po dodaniu stalego chlorku izoftaoilu
natychmiast nastepuje reakcja egzotermiczna, na-
wet silniejsza niz przy uzyciu dwumetyloacetami-
du (fig. 2, krzywa a) i pomimo niskiej temperatu-
ry kapieli chtodzacej, wynoszacej zaledwie —31°C.
nie mozna zapobiec wzrostowi temperatury o
65,5°C w .ciggu 60 sekind. Po ponownym ochlo-
dzeniu zawarto§¢ kolby tezeje w temperaturze -
okolo -—3°C ma twardy zel, ktGry mie daje sie .
mieszaé. Zel ten uplynnia sie dopiero w- tempera-
turze +17° «do 18°C, tak, ze dopiero. powyzej' tej
temperatury mozma doprowadzié¢ reakeje do kof- .
ca. W temperaturze tej otfrzymuje sie polikonidensat .
o zredukowanej lepkoSci wlasciwej (RSV)=1,68.

Zupelnie inaczej przebiega reakcja polikonden- .
sacji 'w N-metylokaprolaktamie, najlepsaym przed- °
stawicielu rozpuszczalnik6w -stosowanych wedtug .
wymnalazku (fig. 2, krzywa c). Poniewaz nie.zaobser- _
wowano zadnej reakcji. miedzy m-fenylenodwu-
aming i chlorkiem izoftaoilu w zakresie tempera-.,

. tur od —30°C do —8%C, moima rozpoczaé. reakeie

przy wyzszej temperaturze poczatkowej np..ed.;
—15°C. W temperaturze tej nie nastepuje .jeszcze.;
zadna reakcja, tak, ze moima . dodaé cafa. ilo§é .
dwuchlorku kwasowego i jednocze$nie 'rébwmnomier-.,

- nie go rozprowadzié. Nastephie powoli ogrzewa -

sie mieszanine mieszajae; przy czym w- temperatu- .
rze —8°C rozpoczyna sie polikondensacje z Wy- .
dzielaniem si¢ ciepla i z wzrostem temperatury. :
tylko: o 43°C w ciggu 90 sekund, pomimo wydszej
temperatury kapieli, wynoszacej na poczatku re- .
akcji —15°C i przy jej korrou —10° (RSV=2,23).

N-metylokaprolaktam- dziala wiec jako moderator -
reakcji - polikondensacji, przebiegajacej bardeo :
gwattownie w dotychczas proponowanych rozpusz- -
czalnikach. Taki sam efekt, wystepujacy czesciowo .
w silniejszyin stopniu zaobserwowano przy stoso- .
waniu innych przedstawicieli grupy rozpuszczalni-
kow o wzorze 2, wedlug wynalazku, na przyklad

N-etylokaprolaktamu, N-metylo-4-metylokaprolak-

- tamu i N-metylo-3,3,5-tr6jmetylokaprolaktamu. Po-

niewaz w N-alkilolaktamach o wzorze 2 zakléca- -
jgca reakcja uboczna miedzy rozpuszezalnikiem i -
aromatycznym kwasowym dwuchlorkiem wystepu-
je tylko w bardzo malym stopniu, polikondensacje
mozna przeprowadzi¢é w zakresie temperatur od -
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—5° do +25°C. Najkorzystniejszy zalkres tempera-
tyr wynosi —15° —0°C.

W rozpuszczalnikach wedlug wymalazku mozna
miesza¢ wsady polikondensacyjne od poczatku do
koica reakcji. Dogodno$é ta oraz fakt, ze aroma-
tyezne kwasowe dwuchlorki sg -wyraznie trwalsze
w rozpuszczalnikach tych niz w dwumetyloaceta-
midzie lub N-metylopirolidonie, umozliwiajg wy-
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twarzanie poliamidéw o znacznie wiekszym ciezarze

czasteczkowym i z lepszag powtarzalnoScig niz w
przypadku znanych sposobdéw. Jezeli jako miare
wielkoéoi ciezaru czasteczkowego otrzynianych poli-
kondensatéw przyjmuje sie zredukowang lepkosé
wlaSciwg, to stosujgc N-alkilolaktam o wzorze 2
uzyskuje sie¢ z latwosciag wartodci 2,5—8,0, podczas
gdy przy uzyciu dwumetyloacetamidu lub N-me-
tylopirolidonu — 2z trudem otrzymuje si¢ war-
toéci ponad 2,0 jak wynika z POWYBESZREZO.

Wspomniana powyzej duza trwale§é dwuchlor-
kow kwasowych w rozpuszczalnikach o wzorze 2
(poréwnaj fig. 1) umozliwia prowadzenie polikon-
“ensacji w sposdb techmi-czn}‘ig korzystny. Oddziel-

rogpuszeza sie skladnikj reakcgi: dwuaming i
'wchlorek kwasowy we wspommnianych rozpusz-
c-alnikach, zwtaszcza w N-metylokaprolakitamie,
po czym roztwér jednego skladnika wlewa sig
wrzglednie wkrapla do ochiodzonego roztworu
sktadnika drugiego Ten spos6b wytwarzania roz-
tworéw okre§lonych powyzej, aromatycznych po-
liamidéw w rozpuszczalnikach o wzorze 2 umozliwia
doskonale regulowanie wydzielajgcego sie ciepla
reakcji przez odpowiednie dozowanie doplywu roz-
tworu jednego ze skladnikéw, co ponadto pozwala
na prowadzenie procesu cigglego (poréwnaj fig.. 3).
Datej wediug tego sposobu, przez zmienne doda-
wanie roztworu dwuaminy lub reztworu dwuchlor-
ku kwasowego mozna wytworzy¢ polimery bloko-
we, co wedtug znamych sposobéw bylo ‘niemozli-
we.

Dalsza korzy$§é ze stosowania rozpuszczalnikéw o
wzorze 2 wedlug wynalazku uwydatnia si¢ w cza-
sie uwalniania roztworu polikondensacyjnego od
chlorowodoru wytworzonego podczas reakcji, kt6-
rego dokonuje sie najlepie¢j przez wprowadzamie
gazowego amoniaku i odsgczanie. wytworzonego,
nierozpuszczalnego w rozpuszczalniku o wzorze 2
chlorku amonowego. W przypadku stosowania
dwumetyloacetamidu i N-metylopirolidonu powsta-
ja lelkkko metne roztwory (przyklady poréwmawcze
IiIl).

W czasie stania w temperaturze pokojowey,
zmetnienie powigksza sie i w koficu powstajepélsta-
ly zel. Roztwor6éw takich nie mozna stosowaé do
przedzenia bardzo mocnych wibkien (ang. ,,wibkna o
duzej wytrzymatoéci na zerwanie”), lub do odle-
wania przezroczystych bion o dobrych wlasnodciach
elektrycznych. Przezroczyste trwate roztwory aro-
matyeznych poliamidéw w dwumetyloacetamidzie
lub: w N-metylopirolidonie mozna bylo dotgd uzy-
skiwaé tylko przez dodamie rozpuszczalnych w tych
rozpuszczalnikach soli nieorganicznych, przed, pod-
czas lub po reakcji polikondensacji, co prowadzilo
do uprzednio opisanych niedogodnosci.

W przeciwienstwie do tego, roztwér aromatycz-
nego, okre§lonego powyzej poliamidu w N-metylo-
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kaprolakitamie (przyklad III) po przesaczeniu jest
catkowicie przezroczysty i po Kkilkutygodniowym
stanju pozostaje takze niezmieniony. Trwalo$é
trzech poréwnaweczych roztworéw okreSlono za po-
mocq pomiaré6w przepuszczalnosci Swiatita: w ko-
lorymetrze Lumetrona, typu 402 E na warstwie o
grubosci 19 mm i zestawiono je w tablicy I. Roz-
twory okreSlonych wyzej, aromatycznych poliami-
déw w stosowanych wedlug wymnalazku N-alkilo--
laktamach o wzorze 2 mozna tez ogrzewaé przez
krotki czas (kilka godzin) do  temperatury 120°C
bez zaobserwowania wydzielania sie statych czg-
stek. Takie wolne od soli- roztwory, zawierajgce
wielkoczgsteczkowe . poliamidy (zredukowana lep-
ko$é wiaSeiwa =2,5—3,00 w duzym stezeniu (X0
2590 wagowych) i posiadajgce’ przy tym lepko$§é-
dynamiczng 500—T7000 pauzéw, nadajg sie dosko--
nale do przedzemia widkien, oston do pokrywania
drubtéw, do odlewanija. folii i taém.oraz do powle-
kania warstwami papieru, folii zdobionych arty-
styoznie lub runa widknistego wedtug znanych spo-

sobow. : : :

Przedzenie wildkien z roztworbw wyzej okreSlo- -
nych aromatycznych poliamidéw w rozpusazczalni-
kach o wzorze 2 mozna prowadzi¢' np. metoda
mokrg, przy czym jako kgpiel koagulujgcg stosu-
je sie celowo mieszanine rozpuszczalnika uzytego
do polikondensacji i wody. Moina jednak stosc
waé takze jako Srodowisko Koagulacyjne — wod-
ne rozfiwory nieorganicznych soli, jak na przyklad
rodanku wapniowego.

Pomimo stosunkowo wysokiej temperatury wrze-
nia wymienionych rozpuszczalnik6w o. wzorze 2,
poliamidowe roztwory wedlug wynalazku nadaja
sie takze do przedzenia ma sucho w atmosferze go-
racego powietrza lub obojetnego gazu. W proce-
sie tym uwydatnia si¢ dalsza korzy$¢ ze stosowa-
nych wedlug wynalazku rozpuszczalnikéw. S3 one
mianowicie znacznie trwalsze w podwyZszonej tem-
takze w obecno$ci tlenu powietrza i
mniej skolnne do zabarwienia sie niz dwum=tylo-
acetamid 4 N-metylopirotidon. '

Uksztaltowane wyroby wytworzone sposobem’
wedlug wynalazku posiadajg doskonale wlasnoéeci
mechaniczne, elektiryczne, chemiczne i termiezne.
Witkna wytworzone tym sposobem wykazujg wy-
treymalo§¢ w granicach 4—6 g/den i modul po-
czatkowy 80—150 g/den. W poré6wnaniu ze stanem
techmiki, proces wytwarzania roztworé6w do prze-
dzenia lub odlewania jest znacznie ulepszony, gdyz
procels polikondensacji wymaga mniej energii na
chlodzenie, bowiem nie ma zadnej poSredmniej fazy
staltej i wskutek matego efektu cieplnego moina
prowadzié go bezpiecznie takze przy duzych wsa-
dach. Dotyczy to zwitaszcza powyzej oméwionego
sposobu ze stosowaniem oddzielnych roztworéw
skladnileéw reakeji dwuaminy i chlorku kwasowe-
go. Dalej Zbyteczny staje sie dodatek soli takich
nie' ma w produktach koficowych nawet w ilo$-
ciach §ladowych, wiec wyroby te wykazujg lep-
szg trwado§é termiczng i wyzszg wytrzymalosé na
przebicie,

Sposob wedlug wynalazku wyjasniaja. nizej po-
dane przykiady.

Przyklad I. (Przykilad porOwnawczy w- qparciu
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o opjs patentowy Stanéw Zjednoczonych Ameryki
nr 3063966 — przylktad XIV).

Polikondensacje prowadxi sie w cylindrycmnej
1-litrowej plaskiej kolbie wieloszyjnej w szlifowa-
nym korkiem, wyposazonej w mieszadlo kotwicz-
ne ze stali szlachetnej i w rurke do wiprowadzenia
azotu. Temperature wewnetrzna mierzy sie terma-
elementerm typar Philips Thermacoax 2ABAcl0 i
rejestruje za .pomoca wywzorcoavanega pisaka
kompensacyjnego typu Texas Instrumemts Servo-
riter PWS. Jako kapiel chlodzgesg stosuje sie ultra-
kriostat, model Lauda UK 40, w ktérym tempe-
ratura kapieli mierzona jest drugim temmoelemen-
tem podanego typu i rejestrowana za portocy aufto-
matycznego  pisaka kompensaecyjnegh model Phi-
lips PR 2210 A/21.

54,07 g (0,50M) m-fenylenodwuaminy umieszcza
si¢ we wspommianej powyzej kolbie i w atmosfe-
rze azotu, wolno mieszajac rozpuszcza sie w tem-
peraturze pokojowej w 550 g bezwodnego dwu-
metyloacetamidu. Nastepnie zanurza sie kolbe w
kapieli chlodzaeej, ktérej tempperature wyregulo-
wano na —38°C. Po uplywie 60 minut temperatura
wewnatrz kolby wynosi —28°C i roztwér dwu-
aminy zaczyna krystalizowaé. Po dalszych 3 mi-
nutach zawarto$¢ kolby zamarza i nie mozna jej
mieszaé (patrz fig. 2, linia kreskowana krzywej
temperatury wewnaftrz). Teraz dodaje sie w jednej
porcji 101,515 g (0,50 M) stalego dwuchlorku izo-
ftaloilu i poptukuje 77 g dwumetyloacetamidu.
Momentalnie nastepuje silnie egzotermiczna reak-
cia polikondensacji, mieszanina daje sie mieszaé
i temperatura wewmaltrz podnosi sie¢ w ciagu 40
sekund z —28°C do +32°C. Po uplywie 20 minut
temperature kapieli podnosi sie do 0°C i nadal
miesza mieszanine kondensacyjna. Zobejetnianie
wytworzonego «chlorowodoru przeprowadza sie
przez wprowadzenie gazowego amoniaku przy sto-
sowaniu chlodzenia, tak, aby temperatura wew-
natrz nie przekroczyla 20°C. Wytragcony chlorek
amonowy usuwa sie w temperaturze pokojowej
przez filtrowanie pod ciSnieniem. Otrzymany, prze-
sgczony roztwoér zawiera 169/ wagowych poli-m-
-fenylenoizoftalamidu. Matg pribke wytrgca sie w
wodzie, przez wygotowywanie z woda uwalnia od
resztek rozpuszczalmika i suszy. Zredokowana lep-
ko#é¢ wiasciwa problei wynosi 1,54.

Rodtwérpo!nnerum:'imeiewczasmsatamaw
temperaturze pokojowej z wydzielaniem si¢ sub-
telnie roazdrobnionego stalego poliamidu i po 3
dniach wykazuje zmmiejszemie sie przepuszczal-
nofci Swiatta o 109/, wartodci wyjsciemvej (ozmaczo-
ne na 19 mm warstwie w kolorymetrze Lumet-
rona typu 402E).

Przyfdad II. (Przyiklad pomwna:wezy) Polikon-
densacje przeprowadza sie¢ w aparaturze opisanej
w przykitadeie I, 54,07 g (0,50 M) m-fenylenodwu-
aminy w atmosferze azotu przy powolnym mie-
szaniu rompuszcza si¢ w 550 g bezwodnego N-me-
tylopirolidonmu w temperaturze pokojowesj. Nastep-
nie zanurza si¢ kolbe w kapieli ozigbiajacej, kt6-
rej temperature wyregulowano na —31°C. Po up-
tywie- okolo 60 minut temperatura wewngtrz kol-
by wynosi —20,5°C. Roztwér jest przezroczysty
i daje si¢ miesza¢. Nastepnie dodaje si¢ na raz
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101,515 (6,50 M) stalego dwuchlorku izaftaloilu i
poplukuje 77 g N-metylopirolidonu. Natychmiast
nastepuje silnie egzotermiczna reakcja polikonden-
sacji a temperatura wewnatrz podnosi sie w ciagu
60 sekumd do +45°C (;p_a“trz fig. 2b). Po uplywie
25 minut podnosi si¢ temperature kapieli do 6°€.
W 34 minuty po dodamiu dwuchlorku izoftaloii
nastegpuje w kilku sekundach zgalaretowacenie i
mieszanina reakcyjna nie daje sie juz mieszaé. Zo-
bojetnianie i przesgczanie roztworu pod cisnieniem
przeprowadza si¢ w sposOb- podany w przykiadzie
1. PrGbke 16% (wagowo) roztworu wytraca sie w
wodzie, przemywa i suszy. Zredukowana - lepkoéé
wilasciwa otrzymanego po’h-m-fmytlenoxzoﬂta&m-
-tu wynosi 1,63.

Roztwér polimesrtu mehme]e w czasie stania w
temperaturze pokojowej i po 24 gadzinach wyka-
zufe zmmuiejszenie si¢ przepuszczainosci swihatla o
10°/p wartoSci. Pa 10 dniach roztwér wykrystahi-
zowat callkowicie i nie przepuszczal wiecej awiatha.

Przykiad III. Do polikondensacji zastosowamno
aparature opisana w przykladzie I.

W lkolbie umieszcza sie 54,07 g (0,50 M) m-feny-
lenodwuaminy i w atmosferze azotu, powoli mie-
szajac rozpuszcza w 550 g bezwodnego N-metylo-
kaprolaktamu w temperaturze polojowej. Nastep-
nie zanurza si¢ kolbe w kapieli ozicbiajaeej, kt6-
rej temperature wyregulowana na —19°C. Po
uplywie okolo 15 minut temperatura wewnatrz
kolby wynosi —17°C. Roztwoér w tej temperaturze
jest przeroczysty i daje si¢ dobrze mieszaé. Na-
stepnie dodaje sie w jednej porcji 10L5t3 g (0,50
M) statego dwuchlorku  izoftaleilu i poplukuje 77g
N-metylokaprolaktamu. Temperatura wewmngtrz
kolby podnosi sie w czasie dodamwania cieplejszych
skladnilkkéw do —12,5°C i utrzymuje sie na tej
warto$ci. Przez mieszamnie rozprowadza sie¢ réwmo-
miernie dwuchlorek izoftaloilu w mieszaninie reak-
cyjnej, lecz w temperaturze tej pozoetaje on w
wigkszej czeSci nierozpuszczony. W celu zapoczat-
kowania reakcji podnosi sie temperature kapieli
(patrz fig 2c). Gdy temperatura wewngtrz dejdzie
do —9° do —8°C rompoczyna sie polilrondensacta; -
chlorek kwasowy Tozpuszcza sie momentalnie i
temperatura wewnaftrz podnosi sig w cigga 26 se~
kund do +35°C. Op6fniony wzrost temperatuey
wynosi wigc pomimo wysszej temperatury hapieli
tylko 43°C. Lepkosé mieszaniny reakeygjoej szyblie:
sie zwieksza. Temiperature kapieli chlodaacej pad-
nosi’ sie dalej do —35°C, a mieszanine reslscying
miesza sie nadal w ciggn 2 godzin. Nastepnie
umieszcza sie kolbe w. laZmi olefjowej, ogrzewa da
temperatury 80°C i zobojetnia chlorowodér: przez
wprowadzenie gazowege amoniaku. Oddszielemia
wytraconego chlorku -amonowego doleonuje *sig
" przez odsaczenie pod cidmieniem w' temperaturze
70—80°C. Roztwoér catkomwvicie przezroezysty i pra-
wie bezbarwny zawiera 16%s wagowych poli-m-fe-
nylenoizoftalamidu.. Matg = probke - przerabia siq:
zwyklym sposobem w celu oznaczenia zredukowa-
nej lepkoéci wlasciwej, ktéra wynosi 2,28. .

Gléwma cze$é roztworu po- 12-tygodaiowyms- skla-
dowaniu w temperaturze pokoejowej nie- wykazy-
wata jeszcze zadnych objawéw zmedmienia.

Przyklad IV. W G-litrowej kolbie o kilku szyj--
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kach, wyposazonej w mieszadlo ze stali szlachet-
nej, termometr i- rurke do wprowadzania gazu w
3000 . g bezwodnego N-metylokaprolaktamu, w.tem-

peraturze pokojowej .rozpuszcza sie 259,2 g (2,398 M)
" m-«fenylenodwuaminy, przy mieszaniu i przepusz-
czaniu strumienia - azotu- przez mieszanine. Na-
stepnie zanurza sie kolbe w kapieli oziebiajacej,
o temperaturze: —20°C i roztwér o przezroczystosci
wody, mieszajac ochladza sie do temperatury
—175°C, po czym dodaje sie 487,0 g (2,308 M)
dwuchlorku - izoftaloilu. w postaci statej i spluku-
je 260 g~ N-metylokaprolaktamu. Temperatura
wewnagtrz kolby przy ciagtym mieszariiu, na sku-
tek -dodania ' cieplejszych skladnik6w - wyjsciowych
podnosi sie do —12,5°C, a po uplywie 7 minut wy-
nosi jednak —15°C. Wieksza cze§é dwuchlorku jzof-
taloilu pozostaje w . temperaturze tej nierozpusz-

czona, jednak przez mieszanie rozprowadza si¢ ja-

rébwnomiernie w_mieszaninie reakcyjnej. .
W celu zapoczatkowania polikondensacji podno-
si sie temperature kapieli chlodzacej w ciggu 11

minut do temperatury: —5°C. Gdy temperatura .

wewngtrz kolby dojdzie do —8°C nastepuje reakcja
egzotermiczna, dwuchlorek izoftaloilu rozpuszcza
~ sie gwaltownie i temperatura wewnatrz podnosi

sie w ciggu 2 minut do +35°C. Lepko&é¢' miesza- -

nlirjy‘ reakcyjnéj szybko zwieksza sie. Po. uplywie
dalszych 9 minut, przezroczysty dotad roztwér.za-
czyna ‘metnieé wskutek czeSciowego wydzielania
si powstalego chlorowodorku N-metylokaprolakta-
mu. Te¢ bardzo lepk3 miieszanine reakcyjna mie-
sza-sie ‘nadal w ciggu 2 godzin w kapieli chtodzg-
cej o” temperaturze ' —5°C. - W ' celu zobojetnienia
wittrgconego chlorowodorku - N-metylokaprolakta-
mu umieszcza sie kolbe w 1aZni olejowej i mie-
szajgc ogrzewa w ciagu okolo 20 minut do tem-
peratury 100°C.. Przy temperaturze wewnatrz kol-
by 40°C roztwoér staje sie zupelmie przezroczysty,
chlorowodorek rozpuszcza sie calkowicie. Téraz
wprowaklza sie gazowy amoniak, przy czym samo-
rzutnie powstaje bialy osad chlorku amonowego.
W ciggu okolo 2 godzin zobojethianie zostaje za-
koficzone, a masa kondensacyjna ma odczyn slabo
alkaliiczny. Roztwér o duzej lepkoSci uwalnia sie
do- chlorku amonowego przez przesgczenie pod ci§-
niehiem w: temperaturze 100—120°C. Przesgczony
rozbwér - jest prawie bezbarwny i zupelnie przezro-
czysty. ‘Roztwoér zawiera 14,99/0 wagowych poli-m-
fenylenoizoftalamidu. Lepko§¢é dynmamiczna roz-

tworu oznaczona w- temperaturze 20°C wynosi 920 -

puazéw. W zwykly sposéb wytraca sie¢ matg prob-
ke w wiodzie i suszy. Zredukowana lepkoéé wias-
civva: wynosi 2,55.

Glélwnq ilo§¢ wolnego od-soli roztworu 'stosuje
sie -bezpdérednio do doswiadczen przedzalniczych.

Pizyklad V. Do polikondensacji stosuje sie apa-
raturg < opisang w preykladzie I z dodatkowym
wkraplaczem.. W kolbie. umieszcza sie 54,07 g
(0,50M) m-fenylenodwuaminy i w atmosferze azo-
tu; ‘wolno mieszajac - rozpuszcza ja w 400 g bez-
woldnego N-metylokaprolakitamu w temperaturze
pokdjowej.” Nastepnie zanurza sie kolbe w kapie-
1i - ozigbiajacej, ¢
—23°C i zawatboéé kolby ochtadza sie.do tempera-

tury —15°C. We wkraplaczu znajdije si¢ roztwoér

wyregulowanej na ‘temperature -

10
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101,515 g (0,50 M) dwuchlorku izoftaloilu w 227 g
N-metylokaprolaktamu. Rozpuszczony chlorek
kwasowy wkrapla sie mieszajac w ciggu 5 minut
do ochlodzonego roztworu dwuaminy. Polikonden-
sacja rozpoczyna sig natychmiast, aczkolwiek opéé-
nia sie wywiazywanie sie ciepla przez dozowane
dodawanie chlorku kwasowego. Maksymalng temr-
perature 37°C osigga sie dopiero w 5 minut po
rozpoczeciu dodawania {(patrz fig. 3 krzywa A).
Temperature - kgpieli podwy#sza sie do —5°C i
mieszanine kondensacyjna o bardzo duzej lepkos-
ci miesza sie nadal w ciggu 2 godzin, po czym
roztwor - zobojetnia - i filtruje pod ciénieniem
wedlug sposobu opisanego w przykladzie IV. Zre-

15. dukowana lepko$§é¢- wiaSciwa - otrzymanego poh-m-

20.

-fenylenoizoftalamidu wynosi 1,1.

Jezeli postepuje sie wediug wyzej podanego spo-
sobu ale z ta roinica, ze rozpusaczony = chlorek
kwasowy wkrapla sie w ciggu 10 minut, wéwczas

wzrost temperatury wewnatrz kolby zostaje od--

' powiednio op6zniony (patrz fig. 3, krzywa B).-
Przykiad VI. Dla przeprowadzenia poréwnywal--

nych badan rozpusaczalno$ci zastosowano poli-m- .

-fenylenoizoftalamid wytworzony znanym sposo-

o5 bem polikondensacji na granicy faz w mieszaninie

cykloheksan-woda. Po przemyciu i wysuszeniu po-".

limer mial zredukiowana lepko§é wilasciwg =1,67

- (0,29/¢ w stezonym kwasie siarkowym, w tempera-

turze 20°C).. 15 g tego polimeru: rozpuszcza sie

mieszajac w85 g N-metylokaprolaktamu w tem-~

peraturze 50°—60°C. Po 2—3 godzinach powstaje
bezbarwny, przezroczysty roztwér o duzej lepkosci,
ktéry mioizna stosowaé do przedzenia wiékien, od-
lewania folii i do celéw impregnacji. Roztwée ten
nie ulega zadnym zmianom po tygodniowym -skia-
dowaniu w temperaturze pokojowej.

Z tego samego poliamidu, zgodnie z opisem pa-
tentowym Stan6w = Zjednoczonych Ameryki ar
3068188 bez soli nieorganicznych moina wytwo-
rzyé w dwumetyloacetamidzie i N-metylopirolido-
nie ‘tylko 5% roztwér, ktéry wskutek matej lep-
koSci i nietrwaloéci podczas skladowania, w prak-
tyce nie nadaje sie do przerébki. - :
" Przyklad VII. Sposobem podanym w pezykladzie

. III' wytwarza sfe wolny od soli 16%/e (Wagowo). roz-

twér poli-m-fenylenoizoftalamidu w - N-metylo-
kaprolaktamie. Poliamiid ma zredukowang :lepko§é
wlasciwg=2,08. Roztworem tym powleka sie ply-
te szklang za pomocg cigzka rozlewniczego o szero-

- kobei szezeliny 300w i ofrzymang blone suszy sie

w temperaturze 70°C pod zmniejszonym ci$nieniem

(11 mm Hg). Po 2 godzinach podnosi sie ‘tempera- .

ture do 90°C i w koificu usuwa sie resztki roz-
puszczalnika w temperaturze 120°C: pod bardezo
niskim ciénieniem (0,5 mm Hg). Otrzymuje sie

_przezroczysta blone o gruboSci 28p i.o nastepuja-

cych, poznawczych wlasno§ciach mechanicznych i
elekirycznych: R .
910 kip/cm?

-Wyltrzymatosé:

Wydhuzenie: 4,5%
Modul sprezystosci: 31000 kp/cm?
elektryczma wytrzymatosé i
na przebicie: 2470 KV/cm'

Przyktad VIIL Sposobem wedlug przykiadu III

wytwarza sie wolny od soli roztwér zawierajacy :
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10% wagomrych poli-m-fenylenoizoftalamidu o zre-
-duicowane] ' lepkodei’ wiasciwej =256, w N-mety-
~lokuprolaktamte. . Roatwér wykazujgcy lepirosé. €20

puazéw w temperaturze 20°C przetlacza si¢ w ilos- .

. ¢i :3,¢:mifminvte; przez. 100-otworowy dysze;’ ktbrej
‘koliste -atmory maijg 80p srednice, do kapieli koa-
gulacyjnej skladajgcej sie z 85%/s [wagowo) : wod-

- 'mego- ‘roztwroru ehlorku. ‘wapniowego. 'Wibkna  za-
nurzone na diugosci (160 . om . przechodzg przez kg-
piel - koagulacyjmy ogrzang do temperatory 80°—
~—100°C i zo#tajg- przejgte. przez pierwsze walce
odprowadzajgce, obracajgce. sie z. predkodcig ob-
wodows 11 m/minute. Nastepnie wiékno przecho-
dzi na dlugosci 80 cm przez kapiel pluczacy z
czystej wody o temperaturze 20°C, po czym na-
wijane jest z predkoScia obwodowsg 22 m/minute
na perforowang szpule. W kapieli tej nastepuje
wiec wstepne rozcigganie w stosunku 2:1. Nastep-
nie plucze sie¢ szpule w ciggu 2 godzin przez
umieszczenie jej w kapieli wodnej o temperaturze
30°—50°C, przy czym suscy w ‘temperaturze
130°C pod zmniejszonym ci$nieniem (0,5 mm Hg).
Wysuszong przedze poddaje sie rozecigganiu w sto-
sunku 2,1:1 na skrecarce z rozciggamiem na go-
raco (Rieter J. 5/10a) w temperaturze 305°C z
szybkoscig odbioru 25 m/minute, przy czym nada-
je sie jej 2700 skretéw na metr. Otrzymuje sie
przedze o nastepujgcych wiasno$ciach:

Ogblne miano 138 den
Miano witkien elementarnych 1,38 den *
Wytrzymalo§¢ na zerwanie 4,2 g/den
Wydluzentie przy zerwaniu 14,2%/9
Modul poczatkowy 106 g/den

Preykiad IX. Do polikondensacji poli-m-fenyle-
noizotfalamidu stosuje si¢ aparature opisang w
przykladzie I. Wprowadza sie takie same ilo$ci
zwiqzk6w wyjSciowych jak w- podanym przykla-
dzie, z tym, ze jako rozpuszczalnik stosuje sig.
N-etylokaprolaktam. Wprowadzony roztwér dwu-
aminy w temperaturze —17°C wewnatrz kolby
jest przezroczysty i daje sie dobrze mieszaé. Tem-
peratura kapieli chlodzgcej do chwili dodawania
stalego dwuchlorku izoftaloilu wynosi —24°C.
Chlorek kwasowy 2z poczatku pozostaje nieroz-
puszczony i przez mieszanie mieszaminy reakcyjnej
zostaje w niej zawieszony. Zapoczgtkowuje sie po-
likondensacje przez podwyzszenie temperatury ka-
pieli do —5°C. Reakcja rozpoczyna sie przy tem-
peraturze wewnatrz kolby —12°C i przebiega wol-
niej niz w N-metylokaprolaktamie. Maksymalng
temperature +35° osigga sie dopiero po 11 minu-
tach od rozpoczecia reakcji. Dalszg przerdbke wsa-
du kondensacyjnego prowadzi sie¢ w spogséb poda-
ny w przykiadzie III. Warto§é zredukowanej lep-
kosci whasciwej produktu wyncsi 1,58.

Przesgczony, wolny od soli roztwér pozostaje
calkowicie przezroczy'sty jeszcze po 5 tygodniach
skladania.

Przykiad X. Wytwarza sie poh—m-fenyllenomofta-
lamiid wedtug danych z przykladu IX. Jako roz-
puszczalnik stosuje sie 3,3,5-tré6ymetyl-N-metylo-
kaprolaktam. Reakcja polikondensacji rozpoczyna
si¢ dopiero z osiggnieciem temperatury wewnatrz
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kolby —2°C i potean przebiega szybiko, Po.4o se-

-kundach osigga st temperature :maksymaing

-+35°C. Wazrost temiperatury spowodowany egzoter-
micznym procesam jest jednadk mmniejszy: i -wynosi
tylko, 34°C. Mieszaning kondensacyjns . :przexabia
sie wedltug przykiladu III. Warto§é zredukomranecj

-lepkasei - wlaﬁcm: ot(zymmxohpdlmem wynosi

215 : . . 5 e
Przykiad XI Postqpme sie- wudiug danyuuh z

-przykledéw I i IX,.z tym,-ie:jako rozpuszczalnik

stasuje - sie : N-metyloenantolaktam. Realecje po-
likondensacji rozpoczyna sie dopiero:; w: temperatn-
rze 0°C., co wymaga podniésienia temperatucy ka-
pieli chlodzgcej od poczgtkowej —24°C do -+1°C.
Maksymalng temperature +41°C osiaga si¢ w cia-
gu 60 sekund. Lepkoéé mlesmmny reakx:yjne) bar-
dzo silnie sie powieksza, mﬁeszamna Jednak we
wszystkich fazach polikondensacji daje sie mie-
szaé, Zobojetnianie i filtracje pod ci$nieniem pro-
wadzi sie wedlug danych z preykiadu III. Otrzy-
muje sie¢ wolny od soli roztwér poliamidowy, ktd-
ry takze po tygodniach pozostaje calikowicie prze-
zroczysty. Warto§é zredukowanej lepkoSci wlasci-
wej polimeru wynosi 1,85.
I .
Tablica I
Przepusaczalnoéé swmfbla poh-m-fenylenmzofta.‘la-
midu w réznych rozpuszczalnikach
(Rozbwoér 16%s wagowo, 20°C, grubosé¢ warstwy

19 mm)
Przepuszczalno$é Swiatla w /e
wartosci poczatkowej

‘g

':’, N-metyloka- | Dwumetylo- | N-metyl- piro-
8| prolaktam acetarid lidon
@]

1 100 96,7 90
2 —_ 93,1 ™
3 100 90,0 628
4 — — 50,7
6 100 83,2 —
6 100 — 31,1
7 — 76,0 —
8 100 —_ 24
9 —_ — —_
10 J— —_ -
12 100 61,6 . 0

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wyttwarzania uksztaltowanych wyro-
béw z liniowych aromatycznych poliamidéw jak
wlékna, folie, taémy Ilub powloki z roztworéw
aromatycznych poliamidéw skladajacych sie co
najmniej w 50% molowych 2z liniowych aro-
matycznych poliamidéw o powtarzalnych jed-
nostkach strukturalnych o wzorze 1 i o zre-
dukowanej lepkoSci wlasciwej ~wynoszgcej co
najmniej 1,0 mierzonej przy uzyciu 0,2 g polimeru,
w 100 ml stezonego kwasu siarkowego, w tempe-
raturze 20°C, znamienny tym, ze jako rozpuszczal-
nik dla poliamidé6w stosuje sie N-alkiloktam o
wzorze 2, w ktérym R oznacza rodnik alkilowy o
1—4 atomach wegla, n oznacza liczbe calkowita
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