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Sposob pripravy alkalickej soli 2-pyrolidénu
v 2-pyrolidéne z 2-pyrolidéonu na podklade alkalic-
kého kovu pre pripravu polymerizaénej zmesi
vhodnej pre pripravu polypyrolidénu tak, Ze 2 az
30 % mol bdzy sa rozpusti v 70 az 98 % mol
2-pyrolidénu pri teplote 25 az 95 °C v priebehu
doby t, vyhovujicej vztahu 0,0009 t + 0,002
= X<0,0044 t + 0,058, kde t je doba rozpustanla
bizy v 2-pyrolidéne v mmutach X Je Mno¥styo
hydrolyzou ‘vzniknute;j alkahcke] soli’ kysehny 4-
aminobuténovej leZiace .v-roirge!dzv od 0,002 'dd
0,2 mmolov na 1 gram reak&nej zmesi. i
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\l Vynalez sa tyka spOsobu pripravy alkalickej soli

. 2-pyrolidénu v 2-pyrolidéne z 2-pyrolidénu a bazy

pre pripravu polymerizacnej zmesi vhodnej pre
. pripravu polypyrolidénu. -
V patentove] literatire moZno najst mnohé

Gdaje tykajice sa zloZenia iniciaéného systému pre
aniénovt polymeriziciu 2-pyrolidénu. Tak je to

napr. v patente USA 3683 046, v ktorom je
chranend kombindcia kysliénika uhli¢itého s akti-

vatormi N-acyllaktdmového typu.

Zaujimavé je pouzitie samotného KHCO; podla -
patentu USA 3 890 280. Je to latka, ktora by
v sebe mohla zahriiovaf vlastnosti iniciatora a akti-

vatora k vyvolaniu polymerizicie 2-pyrolidénu.
Doteraz nie st uvedené udaje o sposobe pripravy

alkalickej soli 2-pyrolidénu z 2-pyrolidénu a bazy, -

t. j. o vhodnych podmienkach pre jeho pripravu pri
sidasnej tvorbe vedlajSich produktov v takych
mnoZstvach, ktoré by boli eSte prijatelné pre

. zdarny priebeh polymerizicie 2-pyrolidonu.

Predmetom vynalezu je spOsob pripravy alkalic-
kej soli 2-pyrolidénu, t. j. inicidtora aniénovej
polymerizacie 2-pyrolidénu v 2-pyrolidéne z 2-py-
rolidénu a bazy na podklade alkalického kowvu,
ktord sa v mnoZstve 2 aZz 30 % mol rozpusti v 70 aZ
98 % mol 2-pyrolidénu pri teplote 25 az 95 °C za

. pripadného mieSania reak¢nej zmesi v priebehu

' pripravu polyamidu-4 je predmetom s.

doby t vyhovujicej vztahu
0,0009 t + 0, 002=X=0,0044t + O 058,
kde t ‘je doba rozpistania bdzy v 2-pyrolidéne
v mindtach a

X je mnoZstvo hydrolyzou vzniklej alkalickej. -
soli kyseliny 4-aminobutanovej, leZiace .
v rozmedzi od 0,002 do 0,2 mmolov na .

1 gram reaké&nej zmesi.
Sposob stanovenia obsahu alkalickej soli kyseh—
ny 4-aminobutanovej v polymerizanej zmesi pre
AO

1 219662 (vid. priklad 4).

Prvou operdciou pre pripravu inicidtora alkalic-

kej soli 2-pyrolidénu je rozpiistanie lihu v pevnej
forme v 2-pyrolidéne. Voda, ktord vznika vzajom- .

nou reakciou lihu a 2-pyrolidénu spolu s vodou,

' ktord mohli pripadne obsahovat obidve reagujiice

zlozky, méze podla podmienok v akych sa systém
nachadza, vyvolavat vo vicSej alebo mensej miere
prebiehajiice hydrolytické deje. KedZe prostredie
je alkalické, v systéme sii vytvorené podmienky pre
hydrolyzu monoméru 2-pyrolidénu za vzniku soli
kyseliny 4-aminobutdnovej. Jej mnoZstvo v systé-

me narastd so zvySujicou sa teplotou a dobou |

rozpastania hihu v 2-pyrolidéne, pri¢om siCasne
dochddza k zmenSovaniu koncentriacie ucinnej

.zloZky inicidtora. Ako bolo zistené nad urditd
“koncentrdciu, produkt hydrolyzy zna¢ne ovplyviiu-

je priebeh polymerizacie a vlastnosti polyméru.
Pri volbe teplot z uvedeného intervalu 25 az

95 °C a tym limitovanych ¢asov rozpustania lihu

v 2-pyrolidéne, vznika efte pripustné mnoZstvo

alkalickej soli kyseliny 4-aminobutanovej, leZiace |

v intervale 0,002 aZ 0,2 mmoél na 1 gram reakénej

_zmesi.

Priklad 1 219663
Do 193,8 g 2-pyrolidénu vytemperovaného na
teplotu 25 °C bolo postupne priddvanych 8,72 g

" 85 %-ného KOH v troch rovnakych éiastkach v 15

minutovych intervaloch. Rozpustanie KOH v 2-
pyrolidéne bolo prevadzané za temperacie reaké-
nej zmesi na teplotu 25 °C a sti¢asného miesania
sklenenym mieSadlom pri 460 ota€kach za minfitu.
Po 60 minitach tempericie a mieSania bol vSetok
KOH v 2-pyrolidéne rozpusteny a obsah draselnej
soli kyseliny 4-aminobutianovej bol 0,0581 mmél
na 1 gram reakénej zmesi.

Priklad 2
Do 186 g 2-pyrolidénu vytemperovaného na

teplotu 60 °C bolo naraz pridanych 16,74 g

85 %-ného KOH. Rozpistanie KOH v 2-pyroli-
done, za sicasného miesania sklenym miesadlom
s 520-timi otdckami za mintitu bolo vedené tak,
aby teplota reakZnej zmesi nepresiahla 65 °C. Po
25 minvtach zahrievania a mie$ania reakénej zmesi

~za uvedenych podmienok bol namerany obsah

vzniklej draselnej soli kyseliny 4-aminobutianove;j
0,1698 mmol na 1 g reak{nej zmesi.

Priklad 3
Do 310 g 2-pyrolidénu vytemperovaneho na

teplotu 90 °C bolo pridanych 8,58 g NaOH p. a.

Rozpuastanie NaOH v 2-pyrolidéne pri tejto teplo-
te, t. j. 90 °C a za mieSania sklenenym mie$adlom -
s 580-timi otd¢kami za mindtu bolo ukondené po
5-tich minttach po pridani NaOH k 2-pyrolidénu.
Po tomto Case bol najdeny obsah hydrolyzou
vzniklej sodnej soli kyseliny 4-aminobutdnovej
v reakénej zmesi 0,089 mmol na 1 g reakénej
zZmesi.

Priklad 4

Do 174 g 2- pyrohdonu vytemperovaného na
teplotu 80 °C bolo naraz pridanych 8,26g
85 %-ného KOH. Rozpustanie KOH v 2-pyroli-

. doéne, za suCasného mieSania sklenenym mieSad-

lom s 220-timi otdCkami za mintitu, bolo ukondéené
po 10 miniitach po pridani KOH k 2-pyrolidénu.
Po tomto Case sa odobralo z reak¢nej zmesi
11,1786 g vzorky, ktora sa pridala do odvaZenej -
100 ml odmernej banky s 10 ml prevarenej desti-
lovanej vody. Potenciometrickou titrdciou 20 mi
vzorky (odpipetovanych z odmernej banky po :

- doplneni vodou po znacku) 0,2 M odmernym -
~ roztokom HCI boli uréené spotreby titratného
¢inidla na nasledovné zloZky: spotreba na draselnu -

sol 2-pyrolidénu 5,8 ml; spotreba na draselnt sol
kyseliny 4-aminobutdnovej 1,5 ml. Zo spotrieb
bolo vypocditané, Ze reakéna zmes obsahuje 0,5188
mmolov draselnej soli 2-pyrolidénu a-0,1342

. mmolov draselnej soli kyseliny 4-aminobuta-
- novej.

Rovnakym postupom boI stanoveny obsah alka-

~lickej soli kyseliny 4—am1nobutanoveJ ajv prlkla-

“doch 1 a% 3.
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Sposob pripravy alkalickej soli 2-pyrolid6nu'! | kde t je doba rozpistania bézy v 2-pyrolidéne
z 2-pyrolidénu a bazy na podklade alkalického | v minutich a
kovu, vyznadujici sa tym, ¥ 2 aZ 30 % mol bazy sa . X je mnoZstvo hydrolyzou vzniklej alkalicke
rozpusti v 70 aZ 98 % mol 2-pyrolid6nu pri teplote soli kyseliny 4-aminobutdnovej, leZiac
25 a2 95 °C za pripadného miefania reakénej zmesi 5 v rozmedzi od 0,002 do 0,2 mmolov na 1
v priebehu doby t vyhovujiicej vztahu ! reak&nej zmesi. )
" 0,0009 t + 0,002=X=50,0044 t + 0,058,
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