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Z}tozone wlokno poliamidowe i sposéb jego wytwarzania

Przedmiotem wynalazku jest ztozone widkno poliamidowe zawierajagce homopoliamid i kopoliamid
utworzony z ekaprolaktamu i soli szesciometylenodwuaminy i kwasu szeéciohydrotereftalowego oraz sposéb
jego wytwarzania.

Dzigki odpowwdme] charakterystyce skurczania wiékno wedtug wynalazku nadaje si¢ do stosowania jako
przedza do wytwarzania poriczoch. Wytrzymaltos¢ takiej przedzy na rozciaganie po obrdbce cieplnej, przepro-
wadzonej w stanie odpr¢zonym, zmniejsza si¢ jedynie nieznacznie, a karbikowato$¢ i powrét poodksztatceniowy
przedzy sa dobre. Przedz¢ wedtug wynalazku mozna stosowaé do dziewiarskiego wytwarzania poriczoch, ktdre
majg powierzchni¢ o przyjemnym wygladzie.

Najkorzystniej jest, gdy we widknie wedtug wynalazku homopoliamid i kopoliamid s3 pow1qzane ze soba
- lub sprzgzone. Przez sprzezenie widkien rozumie si¢ strukture, w ktérej dwie lub kilka warstw sk tadnik 6w
poliamidowych s3 utozone obok siebie i przylegaja do siebie wzajemnie na catej dtugosci widkna.

Jako homopoliamid najkorzystniej stosuje si¢ polikaproamid (poliamid 6) lub polisze$ciometylenodwuamid
kwasu adypinowego (poliamid 66).

Kopoliamid mozna oznaczy¢ jako 6/6T/H/, poniewaz sktada si¢ on z jednostek kaprolaktamu, oznaczo-
nych w skrécie symbolem 6 oraz z jednostek soli szesciometylenodwuaminy i kwasu szesciowodorotereftalowego,
oznaczonych w skrécie symbolem 6T/H/. Kwas szesciowodorotereftalowy mozna wytwarzaé przez uwodornianie
kwasu tereftalowego. Wskutek réznic w konfiguragji grup karbonylowych wystepuje on w postaci izomeréw cis
i trans. Kazdy z izomer6éw lub oba z nich mozna zastosowa¢ jako sktadniki kopolimeryzacji kopoliamidu wed tug
wynalazku.

Kopoliamid mozna otrzymaé przez kopolimeryzacie¢ e-kaprolaktamu isoli szesciometylenodwuaminy
zkwasem szeSciowodorotereftalowym. Na przykiad, przeprowadza si¢ reakcje szesciometylenodwuaminy
z wodnym roztworem kwasu szesciowodorotereftalowego, otrzymujac sél 1 : 1, ktérej wyznaczong iloéé dodaje
si¢ do ekaprolaktamu. Nastgpnie mieszaning, najkorzystniej w postad roztworu wodnego o stezemu 60—90%
wagowych, wprowadza si¢ do autoklawu i pollmeryzu_]e pod ciénieniem 10—20kG/cm® w temperaturze
180°C—220°C w ciggu 1—3 godzin, a nastgpnie cisnienie obniza si¢ do cisnienia atmosferycznego. Mieszanine
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ogrzewa si¢ wéwczas w ciagu 1—3 godzin w atmosferze azotu i nastepnie w temperaturze 220°C—290°C pod
cisnieniem 5—200 mm Hg w ciggu 0,5—5 godzin, powodujac zakornczenie polimeryzagji.

Wskutek obecnosci wzglednie masywnych jednostek kwasu szesciowodorotereftalowego w kopoliamidze,
regularno$é czasteczek kopoliamidu jest bardzo zak técona, co daje w wyniku powigkszenie skurczliwosci cieplnej
kopoliamidu i odpowiednie poprawienie charakterystyk karbikowatosci zlozonych widkien. Zawartosé
kopoliamidu w zlozonych widknach wedlug wynalazku moze by¢ mniejsza niz zawartos¢ kopoliamidu
w znanym widknie zawierajagcym homopoliamid i kopoliamid, w ktérym kopoliamid nie ma tak dobrej skurczli-
wosci cieplnej. Poniewaz zadane wielkoéci okreslajace charakterystyki naprezeniowo-wydtuzeniowe poliamidu
6 na og6t maleja na skutek wprowadzania kopoliamidu przy wytwarzaniu widkna ztozonego, przeto zmniejsze-
nie iloci kopoliamidu, koniecznej do uzyskania zadowalajacej karbikowatosci jest wazna zaleta wiékna wedtug
wynalazku. Dalsz3 zalets tego widkna jest tatwos, z jakq mozna je barwic.

Stosunek zawartosci jednostek 6 do zawartosci jednostek 6T/H/ w kopoliamidzie powinien by¢ taki, ze
jezeli zkopoliamidu wytwarza si¢ razem z homopoliamidem ztozone widkna o postaci niewspdtsrodkowego
rdzenia otoczonego ostong lub widkna okonfiguragji sprzezonej, woéwczas uzyskuje si¢ charakterystyki
karbikowatosci, dzigki ktérym widkno jest dogodne do zastosowania w produkcji dziewiarskiej. Optymalny
stosunek sktadu zalezy od wyboru homopoliamidu iod zastosowanych warunkéw obrébki. Gdy jako
homopoliamid stosuje si¢ poliamid 6, wéwczas korzystna zawartos¢ jednostek 6w kopoliamidzie wynosi
85%—92% wagowych, a zwtaszcza 87%—90% wagowych, podczas gdy korzystna zawarto$é jednostek 6T(H)
wynosi 15%—8% wagowych, a zwlaszcza 13%—10% wagowych. Gdy jako homopoliamid stosuje si¢ poliamid 66,
wowczas korzystna zawarto$¢ jednostek 6 w kopoliamidzie wynosi 95%—80% wagowych, a zawartos¢ jednostek
6T(H) od 5%—20%. Najkorzystniejsza zawarto$¢ jednostek 6T(H) w kopoliamidzie wynosi 7%—15% wagowych.

Kopoliamid uzyty w ztozonych widknach wedtug wynalazku moze zawieraé w niewielkim stezeniu trzeci
sktadnik kopolimeryzagji, jedli tylko wprowadza si¢ go w takiej ilosci, ze jednostki 6i 6T(H) nadal spetniaja
wspomniane stosunki kopolimeryzagji. Jednakze najkorzystniej jest stosowaé podwdjny kopoliamid 6/6T(H).

Stosunek zawartosci homopoliamidu i kopoliamidu w ztozonych wtdknach wedtug wynalazku nie ma
decydujacego znaczenia, lecz homopoliamid powinien wystgpowaé w ilosci 30%—70% wagowych, a zw taszcza
55%—40% wagowych, zas kopoliamid powirien wystgpowaé w ilosci 70%—30% wagowych, zw taszcza 45%—60%
wagowych. '

W celu najlepszego wykorzystania réznicy skurczliwosci cieplnej obu sk fadnik dw korzystne jest tworzenie
zlozonych widkien w postaci sprz¢zonej, jak wspomniano powyzej. Przekréj poprzeczny zlozonych widkien
moze mie¢ dowolny ksztalt. Zazwyczaj przekr6j ten ma ksztalt kola, lecz elipsa lub wielobok sa réwniez
dogodne.

Ztozone widkna poliamidowe wedtug wynalazku moga by¢ przgdzone metoda znanego przgdzenia
tacznego, nawijane w stanie nierozciagnigtym widkien, a nast¢pnie rozciagnigte na skrecarce-rozciagarce.
Jednakze, jak stwierdzono, poniewaz kopoliamid 6/6T(H) ma charakter bezpostaciowy, nierozciagnigte widkna
pochtaniajq w etapie nawijania wilgo¢ zawarta w organicznym roztworze wykorczajacym prz¢dzenie, ktdry
zwykle stosuje si¢ przed rozciaganiem na skrgcarce-rozciagarce. W wyniku tego widkna sklejaja si¢ ze soba
wzajemnie itrudno je uwolni¢ w procesie rozciagania. Korzystnie jest wigc wyciagaé uprzedzone widkna
w sposdb ciagly po wyciagnigciu, z pominigciem pierwszego nawijania widkien niérozciggnietych.

Jeden z przyktadéw sposobu przgdzenia ztozonych widkien poliamidowych wed tug wynalazku przebiega
nastgpujaco. Homopoliamid i kopoliamid przgdzie si¢ acznie z filiery. Uprzedzone, zlozone widkna moczy sie
olejem lub roztworem wykoriczajagcym przedzenie za pomoca rolki podajacej olej, nastepnie wyciaga sig je za
pomoca rolki Nelsona i nawija w sposéb ciaglty dookota ogrzewanej rolki ciagnacej, obracanej z predkoscia
obwodowa wigksza, niz obwodowa predko$¢ rolki wyciagajacej. W ten spos6b widkna zostajg rozciagnigte
i utrwalone cieplnie, a nast¢pnie nawija si¢ je na motek.

Predko$¢ wyciggania ustala si¢ zgodnie z Zadanym stopniem wydiuzenia widkien. Jednakze w celu
zapobiegania sklejaniu si¢ nawinigtych widkien ze soba, korzystne jest wyciaganie i orientowanie wtékien
dop6ty, dopdki dwdjtomnosé kopoliamidu 6/6T(H) w nawinigtych widknach nie osiagnie przynajmniej
- wielkosci 35 x 107%. Ponizej tej wielkosci sktadnik 6/6T(H) (kopoliamid) widkien pochtania pewne ilosci

wilgoci, wskutek czego widkna przejawiajq dazenie do sklejania sig ze soba. Nie ma gdrnej granicy dwéj tomnosci
wytwarzanej przez wyciagganie, oczywiscie za,wyjatkiem pekania lub przecinania widkien przy bardzo duzych
stosunkach ciggnigcia. Najkorzystniejsza jest jednakze dwdjtomnosé o wielkosci do 55 x 1073, W zaleznosci od
predkosci wyciagania, korzystnie jest rozciggaé widkna w stosunku 3 :do 6 : 1.
Pomiar dwéjtomnosci mozna przeprowadza¢ metodg podstawiania, ktérg objasniono ponizej lub mozna jg
mierzy¢ w odniesieniu do odpowiednich sktadnikéw pod mikroskopem polaryzacyjnym wyposazonym w kom-
pensator Bellecka.
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Pozadane jest, by wyciagnigte wtdkna zostaly utrwalone cieplnie zanim zostang nawinigte na motek. Jedi
wiékna nie s utrwalone cieplnie, ksztatt motka zatamuje si¢, poniewaz wiékna kurcza si¢ pod wptywem
naprezeri powrotu poodksztatceniowego po nawinigciu i gdy kurczenie si¢ widkien ma duza wielkos¢, moze
nastapié zniszczenie szpuli. Utrwalanie cieplne powinno by¢ prowadzone w temperaturze wyzszej od tej, w ktérej
zanika naprezenie spowodowane powrotem poodksztatceniowym, a nizszej od temperatury topnienia kopolia-
midu. Jednakze w celu najlepszego wykorzystania réznicy skurczliwosci cieplnej obu sk tadnikéw, korzystne jest
prowadzenie procesu utrwalania cieplnego w temperaturze 120°C—190°C, a zwlaszcza 160°C—180°C. W tej
temperaturze skurczliwo$é cieplna homopoliamidu zostaje zmniejszona do minimum, podczas gdy skurczliwo$é
cieplna kopoliamidu 6/6T(H) nie jest przesadnie obniZona.

Utrwalone cieplnie zloZone widkna poddaje si¢ nastgpnie obrébce cieplnej w stanie odprgzonym za
pomoca goracego powietrza lub pary, a otrzymane widkna mozna w razie potrzeby lekko rozciagnaé. Optymalne
warunki obrébki cieplnej zmieniaja si¢ w zaleznosci od budowy komory obrdbki cieplnej, denieru przedzy
iliczby wtdkien. Jednakze, zazwyczaj predkos$é obrébki wynosi 100—150 metréw na minute, a gdy stosuje si¢
gorgce powietrze, temperatura ogrzewania wynosi 130°C—200°C. Do obrébki aeplne] dogodna jest walcowa
komora o dtugosci 300—1000 mm.

Przy uzyciu zwyklej maszyny dziewiarskiej do poriczoch mozna ze ztozonych wtékien wedtug wynalazku,
poddanych obrdébce cieplnej, produkowaé poficzochy. Poriczochy wyrabia sie w taki spos6éb, aby w stanie
odprezenia powstawaty na nich karbiki. Nastepnie poriczochy pierze si¢ w cieczy zawierajacej czynnik dziatajacy
na powierzchni¢, po czym barwi sig¢ je i ostatecznie utrwala. Karbiki powstajace w ostatecznie wykoﬁczonych
poriczochach s bardzo réwnomierne, a poriczochy maja bardzo przyjemny wyglad.

Wynalazek jest wyjasniony w nizej podanych przyktadach. Wielkosci charakterystyczne podane w przykta-
dach mierzono nastgpujacymi sposobami.

Zalezno$¢ naprezenia od wydluzenia, wytrzymato$é na zerwanie, wydtuZzenie i stopiefi odpornoéci na
rozciagganie mierzono w taki sposéb, ze badane widékna klimatyzowano w atmosferze o temperaturze 25°C
i wilgotnosci wzglednej 65% w stanie odprezonym, w ciagu ponad 24 godzin. Nast¢pnie zmierzono zalezno$é
napre¢zenia od wydtuzenia za pomoca przyrzadu Autograph do badania rozciagliwosci (produkowany przez
Shimadzu Seisakusho). Notowano wydtuzenie inapr¢zenie w chwili, gdy nastapilo zerwanie widkien,
aznaprezenia odpowiadajacego wydtuZeniu w poczatkowym stadium tuszczenia si¢ wyznaczano stopiest
odpornoéci na rozcigganie. Wytrzymato$¢ na zerwanie mierzono dzelgc site¢ przez numeracie cigZzarows
w denierach danego widkna.

Skurczliwo$¢ we wrzacej wodzie oznaczano w ten sposéb, ze widkna o dtugosci okoto 20 cm klimaty-
‘zowano w atmosferze o temperaturze 25°C i przy 65% wzglednej wilgotnosci w stanie odprezonym w ciagu -
ponad 24 godzin. Nast¢pnie widkna probki umieszczano pod obcigzeniem 100 mg na denier i mierzono dtugosé
(o) przedzy. Przedze te zanurzano we wrzacej wodzie o temperaturze 98°C pod obcigzeniem 2 mg na denier na
przeciag 30 minut. Nastepnie przedze suszono i klimatyzowano w temperaturze 25°C i wilgotno$d wzglednej
65%, przy czym zwracano szczegélna uwagg, aby przedza nie byla poddawana naprezeniom. Przedze te
umieszczano ponownie pod obciazeniem 100 mg/denier i mierzono jej dtugosé (1;)- Skurczliwo$é we wrzacej
wodzie wyznaczano z nastgpujacego ‘wzoru:

% skurczliwosci we wrzacej wodzie = "lll;lo—x 100
0

Stosunek rozciagliwosci karbikéw mierzy si¢ w ten sposob, ze przedze klimatyzowang w. dok fadnie takich
samych warunkach, jak przy mierzeniu skurczliwosci we wrzacej wodzie umieszcza si¢ pod obcigzeniem
2,0 mg/denier i zanurza we wrzacej wodzie na przecigg 30 sekund. Nastgpnie, uwazajac by nie poddaé prz¢dzy
naprezeniom, suszy si¢ ja i klimatyzuje w powietrzu. Przedze te nastgpnie poddaje si¢ napreZeniu 2 mg/denier
i po 30 sekundach mierzy si¢ jej dtugo$é (I,). Natychmiast po ustaniu dziatania naprezenia prz¢dze umieszcza
si¢ pod dziataniem naprezenia 100 mg/denier i po 30 sekundach mierzy jej dtugo$é (13). Stosunek rozciagliwosc
karbik 6w oblicza si¢ z nastgpujacego wzoru:

Stosunek rozmqghwoém karbikéw (%) = *l—]% x 100

Temperaturg topnienia polimern wyznacza si¢ z maksimum absorpqi clepla wtedy, gdy wyjéc:lowy pollmer
pociety na tuski topnieje przy ogrzewaniu z szybkosciq 8°C/minute. Pomiar przeprowadza si¢ przy uzyciu
analizatora termicznego DT-10 (produkdji Shimadzu Seisakusho).

W celu zmierzenia lepkosci rozpuszcza si¢ 1,0 g pohmeru wyjsciowego w 100 ml kwasu siarkowego
0 stgzeniu 98%. Pomiar przeprowadza si¢ w temperaturze 25° na wiskozymetrze Ostwalda i wynik wyraza jako
lepkos¢ wzglgdng w odniesieniu do 98% kwasu siarkowego.
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Przed pomiarem dwdjtomnosci pojedyncze widkno klimatyzuje sie w powietrzu o temperaturze 25°C
i wilgotnoéci wzglednej 65% w cagu ponad 24 godzin. Widkno to nast¢pnie umieszcza si¢ pod mikroskopem
polaryzacyjnym w taki sposéb, aby ztoZona powierzchnia byta réwnolegla do osi dwiatta i mierzy dwéjtomnoéé
dla linii G widma sodu przy uzyciu kompensatora Bellecka.

Pomiar mozliwosci barwienia przeprowadza si¢ nast¢pujaco. Rozdiagnigte widkna kopoliamidu e—kapro-
laktamu/tereftalanu szesciometylenodwuaminy (6/6T) o oszacowanym stosunku kopolimeryzagi 87/13
i rozciggnigte widkna 6/6T(H) o stosunku kopolimeryzagji 87/13 odttuszcza si¢ eterem i suszy. Nast¢pnie po
30 mg kazdego z obu rozciggnietych widkien barwi si¢ w ciagu zmiennego czasu w duZym nadmiarze w kaqpieli -
barwnika btekit Japoﬂskl BB (produkcji Sumitomo Chemical Industries) przy stezeniu barwnika rz¢du 0,05%
w temperaturze 60°C. Za pomoca substangi buforowej doprowadza si¢ wartod¢ pH kapieli do 5,5. Po wyjeciu
z kgpieli widkna suszy si¢ w powietrzu. Zabarwione prébki rozpuszcza si¢ w 98% kwasie siarkowym i oznacza
zawarto$é barwnika w prébkach, mierzqc absorpcjie przy diugodci fali 650 milimikronéw na spektrofotometrze.

Powr6t poodksztalceniowy mierzy si¢ w ten sposéb, ze cze$¢ kolanowg poriczochy dzianej zwykiym
fciegiem umieszcza si¢ pod obcigZeniem 100 g w kierunku jej dtugos$ci pomiedzy zaciskami miernika roz-
ciggliwosci Autograph (produkcji Shimadzu Seisakusho) i mierzy sprezysto$¢ w kierunku szerokoéci. Odlegtodé
pomigdzy zaciskami ustala si¢ na 7 cm i rozcigga prébke z szybkoscig 50 cm/minute oraz pozostawia w stanie
rozciggnietym w dagu 60 sekund, gdy odlegto$é pomiedzy zaciskami wynosi 17 cm. Nastgpnie wspomniang
odlegtoéé zmniejsza si¢ do poczatkowych 7 cm i pozostawia prébke w tym stanie w ciggu 60 sekund. Czynnosci
te powtarza si¢ 5 razy w celu uzyskania wielkosci powrotu poodksztatceniowego.

. B

Powr6t poodksztatceniowy = A+B x 100
Powrét poodksztakcemowy poriczochy wykonanej z podwdjnych widkien wedtug wynalazku wynosit 30,
podczas gdy w przypadku poticzochy wykonanej ze zwyk tego widkna wielko$¢ ta wynosita 25.

Przyktady Ii II. Do wodnego roztworu, zawierajacego 85% wagowych ekaprolaktamu dodaje si¢
kwas octowy w iloéci 1/700 mola, w odnizsieniu do 1 mola laktamu i tlenek tytanu wilosci 0,3% wagowego,
w odniesieniu do masy laktamu. Mieszaning te polimeryzuje si¢ w temperaturze 257°C pod cifnieniem
atmosferycznym w ciggu 19 godzin. Nast¢pnie uzyskany polimer, prz¢dzie si¢, tnie i formuje tabletki. Tabletki te
myje si¢ dwukrotnie w wodzie o temperaturze 98°C w ciggu 6 godzin w celu usunigcia nieprzereagowanego
monomeru i suszy. Otrzymuje si¢ polikaproamid (poliamid 6), ktdrego lepkosé wzgledem Ha SO4 wynosi 2,66.

Oddzielnie do autoklawu wprowadza si¢ kwas tereftalowy i uwodornia go pod poczgtkowym cifnieniem
100 kG/cm® w temperaturze 150°C w obecnosci katalizatora zawierajacego ruten, w celu uzyskania kwasu
szefciowodorotereftalowego. Uzyskany kwas sze$ciowodorotereftalowy sktada si¢ z 40% z izomeru cis i w 60%
z izomeru trans.

Otrzymany kwas szeéclohydrotereftalowy rozpuszcza si¢ w wodzie i poddaje reak dji z réwnomolowg ilodcig
szedciometylenodwuaminy, w celu dokonania syntezy soli 1 : 1. S6l te dodaje si¢ do ekaprolaktamu w wyzna-
czonych ilofciach tak, aby otrzymmaé mieszaniny zawierajace 30%, 15% i10% wagowych ekaprolaktamu.
Nastepnie do uzyskanych mieszanin dodaje si¢ wode, aby uzyskaé roztwory wodne monomeru o stezeniu 70%
wagowych. Te roztwory wodne wprewadza si¢ do autoklawu, zamyka i ogrzewa do temperatury 240°C w ciggu
2 godzin anastepnie do temperatury 257°C i utrzymuje wtej témperaturze w ciggu 2 godzin, obniZsjgc
réwnoczeénie cifnienie, do cisnienia atmosferycznego. Z kolei obniza si¢ cifnienie do 20 mm Hg na przeciag 30
minut i nastepnie kazdq prébke poliamidu przedzie si¢ przy lekkim podwyzszeniu cifnienia przez dodanie azotu,
chiodz i tnie w celu uzyskania tabletek. Tabletki te myje si¢ gorgca wody i suszy w taki sposéb, jak w przypadku
produkgji poliamiiddu 6, w celu uzyskania kopoliamidéw majgcych odpowiednie stosunki kopolimeryzadji
‘6/6T(H) = 70/30, 6/6T(H) = 85/15 i 6/6T(H) = 90/10. Odpowiednie lepkosci wzgledem H, SO, wynoszg 2,71,
2,69i2,68. :

Nast¢pnie oddzielnie do e-kaprolaktamu dodaje si¢ sl otrzymang z réwnomolowej mieszaniny szedcio-
metylenodwuaminy ikwasu adypinowego wiloéci 15% wagowych w odniesieniu do masy kaprolaktamu, przy
czym 86l stosuje si¢ w postaci 70% roztworu wodnego. Nastepnie w drodze polimeryzadji roztworu wodnego pod
cifnieniem, mycie isuszenie uzyskanego polimeru w taki sposéb, jak w przypadku produkdi wspomnianych
lzcopoliamlddw otrzymuje si¢ tabletki poliamidu 6/66 o stosunku kopolimeryzagi 85/15 i wzglednej lepkoid

71

W celu wykonania sprzezonych, ztozonych widkien z poliamidu 6iwspomnianych kopoliamidéw,
odpowiednie tabletki wprowadza si¢ do przedzarki, topi je oddzielnie w temperaturze 265°C i nastepnie przedzie
wapdlnie poliamid 6i wspomniane kopolimery w stosunku wagowym 50 :50 w filierze o ztoZonej frednicy
0,3 mm, majacej dysze wylotowe o przekroju kotowym.

Uprzedzione polimery chtodzi si¢ wodg o temperaturze 15°C, znnem zyoztworem wykoriczajacym
zawierajgcym gtéwnie olej mineralny Nastepnie widkna wycigga si¢ z predlwiug €80 m/min, nawija w sposéb
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ciggly na ogrzewanej rolce ciagngcej, obracajacej si¢ z pr¢dko§cia .obwodowa 2400 m/minutg, w celu roz-
ciagniecia i cieplnego utrwalenia wtdkien w temperaturze 180°C, a na koniec nawija na bgben tak, by uzyskaé 17
denierowsa zloZzong prz¢dze jednowidknowg iSO denierow3 przedze zawnerajqca 10 ztozonych widkien, do
wytwarzania obrzeza poriczochy.

Przedze zawierajqca widkna ztoZone wprowadza si¢ z predkodcia 350 metréw/minut¢ do komory obrébki
cieplnej o dtugodci 50 centymetréw, w celu dokonania obrébki cieplnej w stanie odprezonym, poddaje obrébee
cieplnej na sucho w temperaturze 160°C, wycigga z predkodcia 250 metréw/minutg, rozcigga w sposéb ciggly
0 33%, a nastepnie nawija. Otrzymang jednowtdknows przedze o 17 denierach wprowadza sie¢ do 403 igtowej,
dwunitkowej dziewiarki do poriczoch i wytwarza poriczoche w ten sposéb, ze obrzeze wykonuje si¢ systemem
406, cieniowane obrzeze systemem 57, stope systemem 820, kostke systemem 520, stope : systemem 1 350, pigte
systemem 175 X 175 i palce systemem 200 X 210.

Poticzoche wykonang na dziewiarce poddaje si¢ obrdbce cieplnej w stanie odprezonymw parze o tempera-
turze 100°C, a nastepnie odttuszcza w kapieli odttuszczajacej zawierajgcej 2 g/litr Noigen SS (znak towarowy
firmy Daiichi Industrial Pharmaceutical Co) i 1 g/litr sody amoniakalnej (stosunek kapieli 1 : 100). Naste¢pnie
" poriczochg barwi si¢ w temperaturze 60°C w ciggu 60 minut w Diacelliton Fast Yellow G (kgpiel barwigca

zawierata 0,145% barwnika w odniesieniu do wagi barwionego wi6kna), Diacelliton Fast Scarlet B (0,085% wagi
barwionego wiékna) i Diacelliton Briliant Blue (0,060% wagi w 16kna), (wszystkie barwniki produkdji Mitsubishi
Chemical Co Ltd), a péZniej naktada ja na forme nogi iutrwala cieplnie w temperaturze 110°C w ciggu
60 sekund. Wyniki przedstawiono w tablicach IA i IB.

Poriczochy wykonane na dziewiarce ze zlozonej przedzy wedtug przykfadul majg dobry wskaZnik
powrotu poodksztatceniowego, réwne $ciegi i nie maja poprzecznych paskéw.

Przyktad IOI. W autoklawie umieszcza si¢ 80 czesci wagowych adypinianu sze$ciometylenodwuami-
ny, dodaje 30 cze¢dci wagowych wody i kwas octowy w ilosci 1/500 mola w odniesieniu do iloéci soli adypinianu
i mieszaning ogrzewa. Gdy temperatura osiggnic 200°C ustala si¢ ciénienie na 15 kG/cm?, a temperature
stopniowo podwy2sza do 265°C w ciggu 2 godzin. Od tej chwili ciénienie stopniowo obniza si¢, aby po uptywie
okoto 1godziny zréwnato si¢ z cifnieniem atmosferycznym. Nastepnie cifnienie obniza si¢ dalej, az do
300 mm Hg. Te¢ wielko$¢ cisnienia utrzymuje si¢ w ciagu 15 minut, podczas gdy temperatur¢ stopniowo
podwyisza do 285°C. Do autoklawu wprowadza si¢ wéwczas azot pod ciénieniem, polimer przedzie, chtodzi,
tnie i wykonuje z niego tabletki. Po wysuszemu otrzymuje si¢ tabletki poliamidu 66 o lepkofd wzglgdem kwasu
siarkowego 2,62 i temperaturze topnienia 263°C. v

Tabletki poliamidu 66 oraz kopoliamid 6/6T(H) = 90/10 otrzymany w przykladzie I wprowadza sie do
przedzarki i tqcznie przedzie sprzezone ztozone widkna o stosunku wagowym 50 :50 przy uzyciu filiery
o okraglych otworach. Prz¢dzenie prowadzi si¢ w zwykly sposéb i réwnoczesénie nawija nierozciggnigte widkna
i nastepnie rozciaga je- -

Uprzedzione widkna poddaje sie kxystallzaql w atmosferze pary o temperaturze 60°C tak, aby

“jednoczeénie pochtanialy one wilgo¢. Nastgpnie wykaricza si¢ je inawija z predkosciy 600 m/minute.
Otrzymane nierozciggnigte widkna rozciaga si¢ przy stosunku rozciggania 4 : 1 za pomocg rozciggarki tak, aby
otrzymaé dwa rodzaje rozciagnigtej ztozonej przedzy, 17 deruerowa 0 pojedynczym wléknie i50 denierowa
o 10 wiéknach.

Takie wyciggnigte widkna wprowadza si¢ z predkoscig 350 m/minut¢ do komory grzejnej o dtugodci
50 cm, w celu przeprowadzenia obrébki cieplnej w stanie odprezonym. Przedze poddaje si¢ w ten sposéb
obrébce cieplnej w temperaturze 160°C w stanie odprezonym w 40% i nawija, rozciagaiac jg o 33%.

Uzyskang karbikowang przedz¢ podaje si¢ do zwyklej dziewiarki produkujacej poficzochy bez szwu
1 wytwarza poriczochy, stosujgc 17 denierows przgdze o pojedynczym widknie na cze¢sé obejmujaca noge,a 50
denierows przedze ztoZong z 10 widkien na obrzeze, pigte i palce. Wyprodukowane poticzochy poddaje sie
dziataniu wrzgcej wody, aby powstaly w nich karbiki, a nast¢pnie odttuszcza, zabarwia, nak tada na tekturows
forme iutrwala deplnie w przegrzanej parze otemperaturze 118°C wciggu 45 sekund. Charakterystyke
otrzymanej przedzy i poriczoch przedstawiono w tablicy II.

Wytworzone poriczochy wykazujg dobrg wielko$é powrotu poodksztatceniowego.

Przyktady IV-VIL. W sposéb opisany w przykiadzie I wytwarza si¢ szereg kopoliamidéw 6/6T(H)
o rétnych stosunkach kopolimeryzagi. Po wyciggnigciu: i wysuszeniu otrzymuje si¢ kopoliamidy, ktérych
_wiasnodd podano w tablicy III.

W wyniku wspélnego przedzenia tych kopoliamidéw z ‘poliamidem 66 otrzymanym w sposéb podany
w przyktadzie IIl istosujgc urzgdzenie opisane w przyktadzie IIl otrzymuje si¢ pizedz¢ iwykonuje z niej

_ poriczoche. W tablicach IVA i IVB podano charakterystyki przedzy i poriczochy oraz parametry przedzenia.
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Przyktady VII-IX. Poliamid 6 stosowany w przykladzie I ikopoliamid 6/6T(H) =87/13
otrzymany sposobem opisanym w przyktadzie I stapia si¢ oddzielnie i za pomocg przedzarki/rozciagarki, takiej
jak w przyktadzie I, wytwarza si¢ przedz¢ 020 denierach, majaca 2 widkna. Predkos¢ wyciggania wynosi
600 m/minute, a predko$¢ rozciggania zmienia si¢ tak, aby uzyskac¢ réing wielkos¢ rozciagniecia, a tym samym
uzyskaé przedze oréinych wspétczynnikach dwdjlomnosci. Temperatura rolki rozciagajacej (temperatura
utrwalania cieplnego) wynosi 180°C. Jako $rodek wykoriczajacy stosuje si¢ emulsi¢ wodna ztozong giéwnie
z oleju mineralnego (stezenie 8% wagowych). W obu przypadkach charakterystyki przedzenia s3 dobre, prz¢dza
nie skleja sig, a rozciaganie przebiega prawidfowo. Uzyskana rozciagnigta przedze w stanie odpr¢zonym poddaje
si¢ obrdbce cieplnej, anastgpnie wykonuje zniej poriczochy, ktére barwi si¢ i wykaricza wedtug metody
i w warunkach podanych w przyktadzie I. Otrzymane poriczochy majq dobre, réwne Sciegi i dobre w tasciwosci
rozciggliwosci. W tablicy V podano dwdjtomnos¢ kopohanudow 6/6T(H) po rozciagnigciu 1charakterystyk1
zlozonej przedzy.

Przyktady X—XII. Poliamid 6 i kopollamld 6/6T(H) = 87/13 uzyty w przyktadzie VIII stapia si¢
oddzielnie i za pomoca przedzarki/rozciagarki, takiej jak w przykladzie VIII, przg¢dzie zlozong przedze o020
denierach i2 wiéknach. Predkos$¢ wyciggania wynosi 700 m/minute, a predkos$¢ rozciggania 2800 m/minute.
Temperature rolki wyciagajacej (temperature utrwalania cieplnego) zmienia si¢ w sposéb podany w tablicy VI.
Wykariczajacy olej mineralny o niewielkiej lepkosci stosuje si¢ bez emulgowania. Otrzymang prz¢dze poddaje si¢
obrdbce cieplnej w stanie odprezonym, wykonuje z niej poriczochy, barwi je i wykariaa w sposéb i w warunkach
podanych w przyk fadzie I. Wyniki przedstawiono w tablicy VI.

Zastrzezenia patentowe

1. Zlozone witékno poliamidowe, znamienne tym, ze zawiera homopoliamid i kopoliamid ztoZzony
z e-kaprolaktamu i soli szesciometylenodwuaminy z kwasem szesciowodorotereftalowym.

2. Ztoione widkno poliamidowe wedlug zastrz. 1, znamienne tym, ze zawiera 30%—70% wagowych
homopoliamidu i 70%—30% wagowych kopoliamidu.

3. Ztozone widkno poliamidowe wedlug zastrz. 2, znamienne tym, Zze zawiera 55%—40% wagowych
homopoliamidu i 45%—60% wagowych kopoliamidu.

4. Z1ozone widkno poliamidowe wedtug zastrz. 1—3, znamienne tyri, ze homopoliamid i kopoliamid sa
potaczone w konfiguragji sprzgzonej, to znaczy dwie lub kilka warstw jest utozonych obok siebie i przylegaja do
siebie wzajemnie na catej dtugosci widkna.

S. Ztozone widkno poliamidowe wedtug zastrz. 1—3, znamienne tym, ze homopoliamid i kopoliamid sa
na catej dlugosci potaczone w uk tadzie niewsp6tsrodkowego rdzenia i powtoki.

6. Ztozone widékno poliamidowe wediug zastrz. 1-5, znamienne tym, ze jako homopoliamid zawiera
polikaproamid. ‘

7. Zloione widkno poliamidowe wedtug zastrz. 1—5, znamienne tym, ze jako homopoliamid zawiera
poliszesciometylenodwuamid kwasu adypinowego.

8. Ztozone widkno poliamidowe wediug zastrz. 6 znamienne tym, ze zawiera kopoliamid majacy
85%—92% wagowych kaprolaktamu i15%—8% wagowych soli szesciometylenodwuaminy zkwasem
szesciowodorotereftalowym. ‘

9. Ztoione widkno poliamidowe wedtug zastrz. 6, znamienne tym, ze zawiera kopoliamid majacy
87%—90% wagowych kaprolaktamu i13%—10% wagowych soli szesciometylenodwuaminy zkwasem
szesciowodorotereftalowym.

10. Ztozone widkno poliamidowe wedlug zastrz.7, znamienne tym, ze zawiera kopoliamid majacy
80%—90% wagowych kaprolaktamu i20%—5% wagowych soli sze$ciometylenodwuaminy zkwasem szescio-
wodorotereftalowym.

11. Ztozone widkno poliamidowe wedtug zastrz.7, znamienne tym, ze zawiera kopoliamid majacy
93%—85% wagowych kaprolaktamu i7%—15% wagowych soli szesciometylenodwuaminy zkwasem
szesciohydrotereftalowym.

' 12. Ztozone widkno poliamidowe wedlug zastrz. 1—11, znamienne tym, ze jest rozciggnigte w takim
stopniu, aby dwdjtomno$é sktadowego kopoliamidu osiaggneta przynajmniej 35 X 1073,

13. Ziozone widkno poliamidowe wedtug zastrz. 12, znamienne tym, ze dwdjlomnosé sktadowego
kopoliamidu osigga nie wigcej, niz 55 X 1073.

14. Sposéb wytwarzania ztozonego widkna poliamidowego wedtug zastrz. 1—13, znamienny tym, ze
przedzie si¢ tacznie sktadniki poliamidowe i w sposdb ciggly rozcigga uprzedzone widkna, nie nawijajac ich
uprzednio w stanie nierozciagnigtym.

15. Sposéb wedtug zastrz. 14, znamienny tym, ze rozciagnigte widkna poddaje si¢ utrwalaniu cieplnemu
przed nawini¢ciem na motek.
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16. Sposéb wedtug zastrz. 15, znamienny tym, Ze proces utrwalania def)lnego prowadz sie w temperaturze
120°C-190°C.

17. Sposéb wed fug zastrz. 15, znamienny tym, ze proces utrwalania cieplnego prowadzi si¢ w temperaturze
160°C—180°C. '

18. Sposéb wedtug zastrz. 15—17, znamienny tym, Ze przed nawinigciem na motek widkna utrwalone
cieplnie poddaje sig¢ dalszej obrébce cieplnej w stanie odpr¢zonym.

Tablica IA
Sklad kppp}janﬁdu Charakterystyki kopoliamidu - Skurczliwo$¢ .
Przyktad  (procenty wagowe) Wzgledna Temperatura prostej przedzy
nr lepkosé topnienia kopoliamidu we
wrzacej wodzie
I 6/6T(H) = 90/10 2,68 208°C 28%
I8 6/6T(H) = 85/15 2,69 200°C 35%
Tablica IB
. Charaktefystyki ztozonej przedzy
Przyktad po obrébce cieplnej w stanie odpr¢Zonym Dwéjtomnosé Charakterystyka
nr Wytrzymatosé Stosunek kopolimeru poriczochy
Wydtuzenie na zerwanie wydtuzenia (powrét pood-
%) (g/den) karbik 6w T ksztatceniowy
I 45 58 92 42X107 315
I 45 5,1 151 41% 103 35,3
Tablica Il
Charakterystyka przedzy ' Charakterystyka
porticzochy
Stosunek Stosunek '
Wytrzy matosé Wydtuzenie wydtuzenia zachowywania Powrét
na zerwanie karbik dw wytrzymatosci poodksztatceniowy
na zerwanie -
(gram/den) (%) ’ (%) « (%)
54 43 118 86 55

Tablica III

_Stosunek Temperatura Lepko$é wzgledem

Kopoliamid kopolimeryzagj’ topnienia kwasu siarkowego
80/20 192°C 2,66
| _84/16 198°C 2,68
6/6T(H) 88/12 205°C 2,69
92/8 211°C : 2,71

96/4 217°C 2,69
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Tablica IVA

Stosunek Charakterystyki przedzy o
Przyk tad kopolimeryzagi Wytrzymatos¢ Stosunek Stosunek
nr kopoliamidu na zerwanie Wyd tuzenie wydtuzenia utrzymania
karbik 6w wytrzymatosa
na zerwanie
_ gram6w/den %) %) %)
Iv 92/8 54 45 82 90
\% 88/12 54 48 116 86
\Y | 84/16 58 45 155 80
VIl 80/20 5,1 46 88 71
Tablica IVB
Charakterystyki poriczochy
Przyk fad Powrét Charakterystyki przedzenia
nr poodksztatceniowy
Iv 349 dobra
v 37,3 dobra
VI 33,7 dobra
VIl 30,1 Niewyciagnigte widkna lekko si¢

sklejaia
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Tablica V
Charakterystyki ztozonej prz¢dzy poddane;
Przyktad Dwdjtomnosé obrébce cieplnej w stanie odprezonym
nr kopoliamidu Odpornosé Wydtuzenie Wydtuzenie
na zerwanie karbik 6w
g/d (%) (%)
VII1 40X10™ 52 44 100
IX 48 X 10™ 5,1 45 112
Tablica VI
- Charakterystyki ztozonego wtdkna
Temperatura Charakterystyka po obrdbce cieplnej, w stanie odprgzonym
Przyk tad utwardzania przedzenia Wytrzymatosé Stosupek
nr cieplnego w i rozciagania na zerwanie Wydtuzenie wydtuzenia
karbikéw
°C g/den (%) (%)
X 130 dobra 52 45 102
XI 160 dobra 5.1 42 108
XII 190 dobra 5,1 43 108
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