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Przedmiotem wynalazku jest spos6b oznaczania
makroniejednorodnos$ci poliamidéw  wléknotwoér-
czych szczegélnie polikaproamidu.

Makroniejednorodnos$é poliamidu wléknotwoércze-
go wplywa zakldécajaco na przebieg procesu formo-
wania oraz na proces rozciggania wlékna. Makronie-
jednorodno$é poliamidu oznacza obecno$¢ w nim
czastek réznigcych sie od przewazajacej masy poli-
meru, a tym samym zaklécajgcych jego jednorod-
nos¢é. Czgstkami takimi sg zwykle zanieczyszczenia
mechaniczne pochodzgce z aparatury lub surowcéow,
czgstki polimeru usieciowane np. pod wplywem
tlenu lub dlugiego okresu czasu przebywania w wy-
sokiej temperaturze czastki polimeru bardzo wysoko
spolimeryzowanego lub grudki bieli tytanowej.

Znane do‘tychczas‘ metody oznaczania tych czgstek
w krajance polimeru ograniczaly sie do wykrywania
pod mikrqskopem zanieczyszczeri mechanicznych
roznigcych sie barwg od reszty polimeru. W tych
warunkach czgstki usieciowane i bardzo wysoko
spolimeryzowane pozostawaly niewykrywalne.

W przemys$le wiskozowym znana jest metoda
oznaczania makroniejednorodnosci wiskozy oparta
na zliczaniu zgrubien w strumieniu roztworu wisko-
zowego, a mianowicie zelowatych czastek bedgcych
specznialymi  fragmentami niedosiarczkowanych
wldkienek celulozy. Préby zaadaptowania tej me-
tody do oznaczania makroniejednorodnosci poliami-
doéw nie daly jednak pozytywnych rezultatéw, po-
niewaz obserwacja czastek roéznigcych sie rozmia-
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rami od przewazajacej masy polimeru w strumieniu
stopionego poliamidu jest prawie niemozliwa

z uwagi na zbyt male rozmiary tych czgstek oraz ze
wzgledu na trudno$ci techniczne wynikajgce z ko-
niecznos$ci stosowania wysokich temperatur rzedu
200—300°C. )
Celem wynalazku jest opracowanie prostej metody
oznaczania makroniejednorodnogci poliamidéw po-
zbawionej wyzej wymienionych wad, przez zastoso-
wanie takiego rozpuszczalnika polimeru poliamido-
wego i stworzenie takich warunkéw aby rozpusz-
czeniu ulegt polimer, a pozostate czastki zostaty tylko

‘specznione, dzieki czemu ich rozmiary zwiekszytyby

sie¢ w stopniu umozliwiajgecym ich obserwacje.

Stwierdzono, ze wymaganiom tym odpowiada
tréjkrezol techniczny bedacy mieszaning krezoli.
Rozpuszczalnik ten nalezy jednak przed uzyciem
przedestylowaé odbierajac frakcje wrzgcg w grani-
cach temperatur 190—203°C.

Roztwoér poliamidu w tréjkrezolu’ otrzymuje sie
przez rozpuszczenie prébki poliamidu np. krajanki
polikaproamidowej lub wlékna poliamidowego (po
uprzednim usunieciu preparacji) we wspomnianej
frakeji tréjkrezolu.

Proces rozpuszczania prowadzi si¢ w temperaturze
50—100°C, korzystnie w temperaturze 70°C przez
okres kilku do kilkunastu godzin. Stwierdzono dos-
wiadczalnie, Ze okres ten dla krajanki wynosi okolo
5 godzin, dla wlékna spod filiery 10 godzin, a dla
gotowego wldkna 15 godzin.
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Spos6b wedlug wynalazku polega na tym, ze okre-

§long objeto§é 15—30%-owego roztworu poliamidu-

we frakeji tréjkrezolu wrzacej w temperaturze
190—203°C przetlacza si¢ w temperaturze 30—100°C
przez kapilare o $rednicy 0,2—0,6 mm z predkoscig
0,1—0,3 ml/min do wodnego roztworu zawierajgcego
okolo 70% objetosciowych metanolu lub etanolu.
Ciezar wlasciwy wodnego roztworu metanolu oraz
jego zdolno$é koagulacyjna sg tak dobrane aby
wplywajacy do niego strumien roztworu polimeru
ulegal stopniowo pocienieniu na drodze conajmniej
15 cm pozostajac przy tym nadal w stanie cieklym.

Zgrubienia strumyka roztworu polimeru wyply-
wajgcego z kapilary zlicza sig, a nastepnie znajac
objeto$é badanego roztworu przelicza sie ilo§é zgru-
bien na 1 ml roztworu poliamidu.

Dla uzyskania powtarzalnych wynikéw, nalezy
zachowaé staly wyplyw roztworu poliamidu z kapi-
lary w granicach *109% w stosunku do ustalonej
szybkosci wyplywu 0,1—0,3 ml/min. Osigga sie to
przez odpowiednig regulacje ci$nienia nad roztwo-
rem poliamidu.

Oznaczanie makroniejednorodnosci  poliamidu
sposobem wedlug wynalazku przeprowadza sie
w znanym zestawie aparaturowym przedstawionym
przykladowo na rysunku.

Roztwér polimeru wlewa sie do szklanej kalibro-
wanej w mililitrach rurki 1 zakonczonej kapilarg 2.
Rurka 1 umieszczona jest w plaszczu termostatujg-
cym 3, w ktérym cyrkuluje woda o temperaturze
30—100°C. Koniec kapilary 2, zanurzony jest w wod-
nym roztworze metanolu lub etanolu, znajdujacym
sie W naczyniu szklanym 4.

Przyklad. Do kolby okrgglodennej z miesza-
diem i chlodnicg zwrotng wprowadzono 20 g krajan-
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ki polikaproamidowej i 80 g przedestylowanego troj-
krezolu. Calo$¢ mieszano w temperaturze 70°C przez
okres 5 godzin. Nastepnie pobrano prébke w ilosci
okolo 10 ml, ktérg umieszczono w kalibrowanej rur-
ce. Préobke odpowietrzano i termostatowano przez-
okres 30 minut w temperaturze 40°C, po czym 5 mi
tego roztworu wytlaczano z kapilary przy uzyciu
sprezonego powietrza z predkoscig 0,11 ml/min. do
wodnego roztworu metanolu, gdzie stosunek meta-
nolu do wody wynosit jak 7 :3 i zliczano zgrubie-
nia widoczne w wyplywajgcym z kapilary strumyku
roztworu polikaproamidu.

Zliczono 3 zgrubienia przeliczone na 1 ml roztwo-
ru polikaproamidu. Ilo§¢ te poréwnano z iloScig
zgrubien oznaczong dla wzorcowego polikaproamidu
i stwierdzono, ze badana krajanka poliamidowa na-
daje sie do produkcji jedwabiu poliamidowego, po-
niewaz 3 zgrubienia wystepujgce w 1 ml roztworu
mieszczg sie w dopuszczalnej ilosci zgrubien (stwier-
dzonej doswiadczalnie) dla krajanki poliamidowej
przeznaczonej do produkcji wldkien poliamidowych.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb oznaczania makroniejednorodnosci poli-
amidéw wldéknotwérczych metoda zliczania zgrubien
w strumieniu roztworu, znamienny tym, Zze 15—
30%-owy roztwér poliamidu we frakeji tréjkrezolu
wrzgcej w granicach temperatur 190—203°C prze-
tlacza sie¢ w temperaturze 30—100°C przez kapilare
o Srednicy 0,2—0,6 mm z predkoscig 0,1 do 0,3
ml/min. do wodnego roztworu zawierajgcego okolo
70% objetosciowych metanolu lub etanolu.
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