POLSKA
RZECZPOSPOLITA
LUDOWA

OPIS PATENTOWY

k. SLUZBOWY

Patent dodatkowy
do Patentu

Zgloszono:

URZAD
PATENTOWY
PRL

Opublikowano:

19.10.1968 (P. 129 617)

4 Pierwszenstwo: 20.10.1967 Niemiecka

27.04.1974

K1. 39b5,20/10

MKP €08g 20/10
Republika ,
Federalna e o g
(:Z\J' E ",. “_,. ;:"I(:\ i

lgrzcdu Patariowego
Pefsiie R R CAR|

Wypsttworcy ‘wyhnalazku: Heinrich Gilch, Hermann Schnell

Wiasciciel patentu: Farbenfabriken Bayer Aktiengesellschaft, Leverkusen
(Niemiecka Republika Federalna)
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‘Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymy-
wania mieszanek stuzgcych do wytwarzania przez
ogrzewanie pianek poliamidowych.

Spienialne mieszaniny skladajgce sie z kapro-
laktamu, izocyjanianu lub zwigzkéw wydzielajg-
cych izocyjaniany mozna przeprowadzié przez
ogrzewanie bezposSrednio w poliamidy piankowe.
Mieszaniny trwale w magazynowaniu mozna otrzy-
maé przy stosowaniu stabo zasadowych niehydro-
lizujgcych katalizatoréw, na przykiad soli metali
alkalicznych i ziem alkalicznych kwas6éw karbo-
ksylowych o wartosci pK>3, na przyklad mréw-
czanu sodu. Wada tych katalizator6w jest ich
praktyczna nierozpuszczalno§é przy temperaturze
topnienia kaprolaktamu, rozpuszczaja sie one
w kaprolaktamie na og6t dopiero przy podwyzszo-
nej temperaturze. Przy ogrzaniu, przy miesza-
niu, mieszaniny skladajgcej sie¢ z kaprolaktamu,
izocyjanianu i mréwczanu sodu do temperatury
reakeji zachodzi reakcja spieniania zanim calo$é
mréwczanu sodu rozpu$ci sie w kaprolaktamie,
nawet w tym przypadku gdy ogrzewanie prowadzi
sie powoli a mréwczan sodu rozdrabnia sie me-
chanicznie lub przez stracenie. Czas ogrzewania nie
moze byé dowolnie dilugi, gdyz w tym przypadku
nalezy sie liczyé z duzymi stratami gazu. Miesza-
niny spienialne zawierajace stosunkowo duze
ziarna katalizatora powoduja zaburzenia w pracy
calego szeregu pomp, zwlaszcza pomp tlokowych.

Znane jest réwniez stosowanie blokowych poli-
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mer6éw organosiloksanoksyalkilenowych jako $rod-
kéw regulujacych porowato§é przy wytwarzaniu
piankowych poliuretanéw. Wiele podanych polime-
ré6w nie wykazuje trwato$ci na powietrzu, cze$cio-
wo hydrolizujg juz przy temperaturze pokojowej
pod dzialaniem wilgoci zawartej w powietrzu. Przy
wytwarzaniu poliamidéw piankowych z laktaméw
w wyniku jonowo aktywowanej polimeryzacji sto-
suje sie temperatury powyzej 140°C. Przy catym
szeregu ukladéw katalizator-aktywator spieniania
przeprowadza sie nawet przy temperaturze okoto
200°C. Dla otrzymania anionu laktamu wywoluja-
cego polimeryzacje masa reakcyjna musi byé zasa-
dowa. Nalezy oczekiwaé, ze polimery blokowe
organosiloksanoksyalkilenowe nie sg trwale w wa-
runkach jonowej polimeryzacji.

Stwierdzono, ze mozna otrzymaé mieszaniny stu-
zgce do wytwarzania przez ogrzanie pianek polia-
midowych, zawierajace drobnoziarniste katalizato-
ry sposobem, polegajgcym na tym, ze laktam
razem z alkalicznym katalizatorem nierozpu-
szczajacym sie 'w laktamie, przy temperaturze to-
pnienia ogrzewa si¢ przy mieszaniu do temperatu-
ry lezacej powyzej temperatury wrzenia laktamu
do catkowitego rozpuszczenia katalizatora w lakta-
mie, po czym stop, przy silnym mieszaniu chlodzi
sie mozliwie szybko do temperatury lezgcej nieco
powyzej temperatury topnienia laktamu, przy czym
katalizator wytraca sie 'w postaci drobnoziarnistej.
Wielko§¢é ziaren katalizatora mozna jeszcze bar-
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dziej zmniejszyé przez dodanie przed chlodzeniem
bardzo drobnoziarnistej obojetnej substancji stalej
jako zarodnik6w krysztal6w, przykladowo drobno-
ziarnistego kwasu krzemowego (zel krzemionkowy)
lub talku. Po ochiodzeniu dodaje sie do stopu ak-
tywatory, jak izocyjaniany, ewentualnie dodatkowe
s$rodki porotwércze, po czym mieszanine luskuje sie
na cylindrach chlodzgcych. Korzystnie stosuje sie
jako laktam kaprolaktam a jako aktywatory
i §rodki porotwércze izocyjaniany lub addukty izo-
cyjanianéw lub zwigzki wydzielajgce izocyjaniany.
Jako katalizatory stosuje sie stabo zasadowe zwigz-
ki, na przyklad sole metali alkalicznych i ziem
alkalicznych kwas6éw karboksylowych o wartos$ci
pPK>3 rozpuszczajgce sie¢ stosunkowo stabo przy
temperaturze topnienia laktamu, rozpuszczajgce sie
natomiast calkowicie przy wyzszej temperaturze
bez polimeryzowania laktamu. Szczegblnie przy-
datne s3 mréwczany metali alkalicznych i metali
ziem alkalicznych. Mieszaniny otrzymane sposobem
wedlug wynalazku mozna przeprowadzi¢ przez
ogrzewanie w poliamidy piankowe. Przy zastoso-
waniu odpornych na hydrolize katalizatoré6w, na
przykiad mréwczanu sodu otrzymuje sie miesza-
niny spienialne trwate w magazynowaniu. Nadajg
sie one zwlaszcza do wytwarzania pianek poliami-
dowych sposobem ciggtym.

Przyklad I 20 kg kaprolaktamu, 150 g mréw-
czanu sodu i 20 g zZelu krzemionkowego H, wedlug
Stahla, ogrzewano przy mieszaniu do temperatury
200°C w atmosferze azotu do calkowitego roz-
puszczenia sie mréwczanu sodu. Mieszanine, przy
szybkim mieszaniu ochlodzono do temperatury
80°C dodano 800 ml dwuizocyjanianu sze§ciomety-
lenu i 8 g polimeru blokowego polisiloksanoksy-
alkilenowego jako substancji regulujacej porowa-
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toéé. 100 g stopu przechodzi przez sito o wielkosci
oczka 0,14 mm bez pozostaloSci. Stop zluskowano
na cylindrze chlodzgcym.

Przyktlad IL. Postepowano na cylindrze chlo-
dzacym, jedynie zelu krzemionkowego. 100 g stopu
przefiltrowano przez sito o wielkoSci oczka
0,14 mm, Otrzymano na sicie pozostalo§¢ w ilo-
§ci 0,18 g.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb otrzymywania mieszanek sluzgcych do
wytwarzania pianek poliamidowych, znamienny
tym, ze laktam razem z katalizatorem ogrzewa sie
do rozpuszczenia katalizatora, po czym wytraca sie
go ponownie przez szybkie ochlodzenie przy sil-
nym mieszaniu do temperatury lezacej nieco po-
wyzej temperatury topnienia laktamu i przy tej
temperaturze dodaje sie aktywator, §rodek poro-
twoéreczy oraz Srodek do regulowania porowatos$ci,
nastepnie mieszanine tuskuje.

2. Spos6b wediug zastrz. 1, znamienny tym, ze
jako katalizator wprowadza sie sole metali alkali-
cznych lub ziem alkalicznych kwas6w karboksy-
lowych o warto§ci pH> 3.

3. Spos6b wedtug zastrz. 1, zmamienny tym, :ze
jako katalizator wprowadza sie mréwczany metali
alkalicznych i ziem alkalicznych.

4. Spos6b wedlug zastrz. 1-3, znamienny tym, ze
jako aktywatory i Srodki porotwércze wprowadza
sie izocyjaniany i addukty izocyjanianéw.

5. Spos6b wedlug zastrz. 1-3 znamienny tym, ze
wprowadza sie obojetne substancje stale o wyso-
kim stopniu rozdrobnienia jako zarodniki krystali-
zacji do wytracenia katalizatora w postaci drobno-
ziarnistej.
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