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i54) Verfahren zur Herstellung von hochviskosem Polyamid

(57) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Hersteilung von hochviskosem Polyamid. Sie wird in der
Chemiefaserindustrie angewendet. Das Ziel der Erfindung ist die Erhdhung der Viskositat und des WeiBgrades. Die
Aufgabe der Erfindung besteht in der Schaffung eines Verfahrens, bei dem durch den Einsatz einer bestimmten
Katalysatorkombination der Polykondensaticnsverlauf gezieit beeinflut wird. Die erfindungsgemaBe Losung sieht ein
Verfahren vor, bei dem ein aus 16 Teilen Calciumcarkonat, 4 bis b Teilen Bariumsulfat und 0,2 bis 0,5 Teilen
Tr-andioxid bestehendes Katalysatorsystem mit einem 20-25%igen Kieselestergemisch, bezogen auf den
Katalysatorzusatz, besctichtet und gemeinsam mit den Ausgangsstcffen bei einer Temperatur von 250 bis 260°C
polykondensiert wird.
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Erfindungsanspruch:

Verfahren zur Herstellung von hochviskosam Polyamid, bei dem den Ausgangsstoffen ein aus
mehreren Komponenten bestehendas Katalysatorsystem zugesetzt und anschlisBend die
Polykondensation durchgefiihrt wird, gekennzeichnet dadurch, daR ein aus 15 Teilen
Calciumcarbonat, 4 bis 5 1eilen Bariumsu!fat und 0,2 bis 0,5 Teilen Titandioxid hestehendes
Katalysatorsvstem mit einem 20 bis 25%igen Kieselestergemisch, bezogen auf den Katalysatorzusatz,
beschichtet und gemeinsam mit den Ausgangsstoffen bei einer Temperatur von 250 bis 260°C
polykondensiert wird.

Anwendungsgebiet der Edindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von hochviskosem Polyamid in Gegenwart eines Katalysatorsystems, dasin
der Chemiefaserindustrie angewendet wird.

Charakteristik der beltannten technischen Ldsungen

Es ist bekannt, die hydrolyt'sche Polymerisation von E-Aminocaprolactam durch die Anwendung von Katalysatoren zu
beschleunigen. Aus der Patentliteratur ist zu entnehmen, daB vorrangig saure Katalysatoren einzeln oder in Kombination mit
Cokatalysatoren eingesetzt werden. '

In der GB-PS 1148508 und der DE-OS 2508564 warden den Ausgangsmaterialien vor der Polykcndensation saure Salze, wie
beispielsweise TiCl,, AICl;, WClg, SiCl, ocer FeCl; zugegeben. In der DE-PS 2654 788 wird vorgeschlagen, TiO,, ¥,0g, CuO oder
MnO; als Katalysatoren einzusetzen, um eine Verkiirzung der Reaktionszsit 2u erreichen,

im: Hinblick auf die Verwendungsméglichkeit der vorgeschlagenen Losungen sind folgende Nachteile feststellbar:

Der Einsatz der genannten sauren Salze ruft Verfarbungen im Endprodukt hervor.

Es stellt sich ebenfalls ein erniedrigtes Molekulargewicht ein, wodurch das Einsatzgebiet der daraus hergestellten Féden
egingeschrénkt wird.

Ziel der Erfinaung

Das Ziel der Erfindung besteht in der Varhinderung von Verfirbungen bei gleichzeitiger Erhohung der Viskositét und des
Weiflgrades.

Darlagung das Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur Herstellung von hochviskasem Polyamid zu schaffen, bei dem durch
den Einsatz einer bestimmten Katalysatorkombination der Polykondensationsveriauf gezielt beeinflut wird.
ErfindungsgemaR wird aie Aufygabe durch ein Verfahren zur Herstellung ven hochviskosem Polyamid gel3st, bei dem den
Ausgangsstoffen ein aus mehreren Komponenten bestehendes Katalysatorsystem zugesetzt und anschlieRand die
Polykordensation durchgefiihrt wird, welches dadurch charakterisiert ist, dafl ein aus 15 Teilen Calciumcarbanat, 4 bis 5 Teilen
Bariumsulfat und 0,2 bis 0,5 Teilen Titandioxid bestehandas Katalysatorsystem mit einem 20 bis 25%igen Kieselestergemisch,
bezogen auf den Katalysatoransatz, beschichtet wird.

Das erfindungsgemaRe Katalysatorsystem wird gemeinsam mit den Ausgangsstoffen Lei einer Temperatur von 250 bis 260°C
polykondensiert.

Uberraschendwurde gefunden, da sich durch die erfindungsgemiBe Losung bei Einhaltung iiblicher Polykondensationszeiten
eine hohe Viskositat und gleichzeitig ein verbesserter WeiBgrad im Polyamid einstellen.

Verfirbungen des Produktes treten ebenfalls nicht auf. ZweckmiBig ist es, das Calciumcarhonatin geféliter Form einzusetzen.
Die erfindungsgemafBen Katalysatorkomponenten Calciumearbonat, Bariumsulfat und Titandioxid werden einer Ldsung aus
Kieselester, Ethanol und Wasser zugemischtund die Beschichtung vollzogen. Der auf diese Weise hergestellte Katalysatcrzusatz
arweist sich als basonders lagerstabil und ist iber Monate haltbar.

Die erfindungsgemaBe Konzentration der Katalysatorkombination ist unbedingt einzuhalten, da Abweichungen eine
Verschlachterung der Viskositat zur Folge haben.

Das Katalysatorgemisch wird den Ausgangsstoffen in einer Konzentration van 2 bis 10% zugesetzt und die Polykondensation auf
tibliche Weise bei der erfindungsgemiRen Polykondensationstemperatur durchgefiihrt.

Bei Einsatz des erfindungsgeméBen Katalysatorsystems und hdheren Polykondensationstemperaturen, wie beispielsweise 270
oder 289°C werden nur relative Lésungsviskositaten zwischen 2,2 und 2,5 erreicht.

Der sici. bei der Durchfiihrung des erfindungsgemiBen Verfahrens gleichzeitig einstellende erhéhte Weilgrad des
Endproduktes resultiert offensichtlich aus einem Zusam “1enwirken des Katalysatorsystems und der Beschichtungssubstanz.
Dac nach dem erfindungsgemaRen Verfahren hergestelite Polyamid weist eine auf 2,8 bis 3,0 arhéhte relative Lésungsviskositat
auf, wihrend das ohne dem erfindungsgemiBen Katalysatorsystem bei Temperaturen von 250-260°C eingestellte Polyamid nur
eine relative Lésungsviskositat von 2,1 bis 2,4 aufweist.
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Die aus dem erhaltenen Polyamid hergestellten Endlost4den lassen sich fiir ein breites Einsatzgebiet verwenden. Gegeniiber den
bekannten Losungen weist die erfindungsgemiRe Lésung folgende Vortsile auf:

Das erfindungsgemiBe Verfahren ist energiedkonamisch giinstig.

Esfiihrt zu einem qualitativ verbasserten Endprodukt, das eine erhéhte Viskositat und einen verbesserten Weillgrad aufweist.

Ausfihrungsheisplel
Die Erfindung soll nachstehend an einem Ausfilhrungsbeispiel naher erldutart ‘werden.

Belsplel 1

Zu einer Mischung aus 50m! Ethanol, 10ml Wasser und 4ml Kieselsduresthylester werden unter Rithren 15g gefélltes
Calciumcarbonat, 5¢ gefilltes Bariumsulfatund 0,25g Titandioxid eingemischt, Nach Zusatz vor. 4 ml einer 25%igen Ammoninak-
Lésung wird 4 Stunden unter RéickfluB der Lésungsmittelmischung erwérmt.

Nach Beendigung des Beschichtungsprozesses wird das Losungsmittel abgedampft und der Katalysator als weiRes,
lagerstabiles Produkt erhalten.

Der hergestelite Katalysator wird den Ausgangsstoffen in einer Menge von 3%, bezogen auf den Gesamtansatz, zugesetzt und
dis Polykondensation bei 255°C durchgefiihrt.

Das nach 7stiindiger Polykondensationszeit erhaltene Produkt zeigte keinerlei Verfarbungen. Die relative Losungsviskositét,
gemessen als 1%ige Losuny in 95,6%iger Schwefelsdure bei 20°C, hatte einen Wert von 3,05. Der Weigrad war um 5% erhéht.
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