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Wynalazek dotyczy sposobu stabilizowania
wibkien blon i innych wyrob6w, wyrabianych
z krystalicznych olefinowych polimeréw.

Wiadomo, ze materialy poliolefinowe ulega-
ja pewmemu rozkladowi podczas obrébki na
gorgco w obecnoéci tlenu atmosferycznego.
Przez dodanie do polimeru odpowiednich sub-
stancji chroniacych (szczegblnie podczas wy-
robu artykuléw) mozna rozklad ograniczyé.
Gi6wnie moena stosowaé do tego celu mate

iloéel fenoli, amin, zwigzk6éw siarki, amino- .

fenoli, merkaptanéw, zwiazkéw organicznych
cyny, fosforynéw lub innych zwigzkéw, takich
jak np. 2,6-III rzed.-butylo-p-krezol, P-nafty-
loamina, p-fenylenodwuamina, styrenofenole,

2,5-dwu - III rzed. - butylohydrochinon, 2-oktylo-
4-metoksybenzofenon, 4,4’-tio-bis-3-metylo-8-III
rzed.-butylofenol, 2,2’ - metyleno-bis-4-etylo-6-II1
rzed. butylofenol, 4,4-izopropylidenofencl, feny-
lo-a-naftyloamina, - fenylo-f-naftyloamina, poli-
tréjmetylodwuhydrochinolina, oksym metyloety-
loketonu, oksym cykloheksanonu dwuoksym
p-chinonu, N, N’-dwufenyloetylenodwuamina, .
dwufenylo-p-fenylenodwuamina, zasadowy dwu-
tiofosforan cynkowo-dwulkilowy, tréjnonylo- fe-
nylofosforyn i butylodwutiokarbaminian niklu.

Stwierdzono nieoczekliiwanie, Ze zwigzki za-
wierajace w swych czasteczkach grupe cyja-
noetylowa — CHs — CHy — CN posiadajq wy-
raznie dzialanie stabilizujace przeciw cieplu,



starzendu i fwiathy, jeZeli wigezy sie je w' Hodel
0,02 — 2% w krystaliczne polimery olefinowe,
ewentualnie z kibrych ‘wytwarza sie witkna
i blony m&ace barwniki.

Wynalazek dostarcza sposobu stablliwwama
na cieplo, etarzenie i dwiatlo krystalicznych
poliolefin, szczegélnie polietylenu, polipropylenu
i polibutenu, ktéry polega na dodawaniu do

poliolefin w flogci 0,02 — 2%, korzystnie 0,2%

czyanika stabilizujgcego, zawierajacego zwig-
zek majgcy w swej czgsteczce co najmniej
jedng grupe cyjanoetylowg — CH,—CH,—CN
Stabilizujace czynniki wedtuz wynalazku
mozna otrzymywaé przez reakcje zwigzkéw
organicznych, zawierajagcych aktywne atomy
wodoru, np. fenole, alkohole, aminy,  iminy,
merkaptany, zwigzki zawierajace aktywme gru-
Py metylenowe, nitrozwiazki, zwigzki sulfono-
we, aldehydy, ketony, zwiazki zawierajgce gru-
= CH—, —CHy; — lub — CHj; bliskg grup
funbcymych nitrowej, — SO — aldehydowej
lub. ketogrupy, pochodne chlorowcowe itd.
z akrylonltrylem lub z innym czynnikiem cy-
janoetylujacym, takim jak np. CHOH —
CHeCN i (C3Hs)s = N — CHy — CH; — CN
lub s61 CHyJ z beta-cyjanoetylodwuetyloaming
itd. ‘
. Stwierdzono, Ze szczegblnie odpowiednie -sg
nastepujgee zwiazki cyjanoetylowe:
trisi-(beta-cyjanoetylo)-acetofenon;
noetylododecyloamina;
dwu-(beta-cyjanoetylo)-hydrochinon;
janoetylooktodecyloamina; .
bis-9,9-(beta-cyjanoetylo)-fluoren;
janoetylo)-karbazol ;
siarczek bis-beta-cyjanoetylu;
cyjanoetylofenol; dwucyjanoetyloamina-1-beta;
cyjanoetylo-tris-tréjetanoloamina; .cyjanoety-
lo-2-oksynaftalen; ’
2, 2, §, 5-tetra~(beta-cyjanoetylo)-cyklopen-
temon; as |
ﬂm-netﬁo—gm’lzopr@enquﬂmelm!-
tryl; oksym cyjanoetyloacetofenonu;
trls-(beta-cyjanoetylo)-ni.tranetan.
‘merkaptan cyjanoetylododecylowy,
‘Korzystnie. jest- zwigzki cyjanoetylowe mie-
szaé razem z poliolefing. Moina jednakie do-
dawaé zwigzki cyjanocetylowe takie w inny
spos6b, np. przez mieszanie poliolefiny z roz-
tworem zwigzku cyjanoetylowego w odpowied-
nim rozpuszczalniku, nastepnie odparowanie
rozpuszczalnika lub przez dodawanie zwiazku

' monocyja-
monocy-

o-(beta-cy-

cyjanoetylowego do polioleﬁny w koficu pol--

meryzacjl. . . -
Mozna réwnie} otmymywaé d-zialanie stabili-

zujace przez zastosowanie zwiazkdw- cyjanoety-
lowych do wyrobu wytworzonego z polimeru np.
przez zanurzenie w roztworze zwigzku cyjano-
etylowego lub dyspersji i odparowanie roz-

- puszczalnika.

-Wyzej wymienione zwigzki cyjanoetylowe sg
zdolne do jednorodnego mieszania sie¢ z po-
liolefinami w stanie stopionym i nie powoduja
plam.

Fig. 1 na rysu.nku przedstawia krzywe roz-
padu w temperaturze 270°.

1. polipropylenu

2, poliprapyleniu” + 0,2% 4,4'-tlo-bis-6-III

‘rzed. butylo-p-krezolu

3. polipropylenu + 02‘/. 9-(beta-cyjanoetylo)-
karbazolu

4. polipropylenu + 0,2°/¢ dwu-(beta~cyjano-
etylo)-hydrochinonu.

Stosowany polipropylen mial lepko$é istotng
1,51, pozostalo§é po ekstrakcji heptanem 94,5%,
a zawarto$é popiotu 0,23%.

Ozmaczenie rozpadu sklada sie z ‘oznaczenia
w kolejnych okresach czasu stosunku Q/G,
w ktorym Q jest wskaZnmikiem plynnosci poli-
meru w temperaturze rozpadu i oznacza sie

g0 przez pomiary szybkosci plyniecia, a G

oznacza wskafnik topnienia oznaczony w tem-
peraturze 190°C.
Krzywe na fig. 1 wskazuja, ze podczas gdy

- polimer (1). rospada ‘ si¢ szybko, polimer (2)
stabiizowany produktemn szeroko stosowanym

do termicznej stabilizacjli poliolefin, rozpada

. sie W znacznie mnlejnvm rozmiarze a polimery

3 1 @ do kwt‘yeh dodane sg stabilizatory
wedlug wynalazku, rozpadeja sie w jeszcze
mniejszym stopniu. ..

Nastepujace przyklady wyjaénlaja wynala-
zek: : L

Przyktad I. W mieszalniku typu Wer-
ner’a, w temperaturze pokojowej wytwarza sig
jednorodng mieszanine z 49,9 kg polipropylenu
(o lepkoécl istotnej: [n] = 1,40 oznaczonej
w czterohydronaftalenie w temperaturze 135°C,
mtalo_éei po ekstrakeji heptanem wynonqcej'
95,9% i zawartofci popiolu = 0,13%) wytwo-
rzonego za pomocq stereospecyficznych' kataliza--
toréw i 0,1 kg bis-9,9-(beta-cyjanoetylo)-dwufe-
nylometanu o temperaturze topnienia 118—119°C
(otrzymanego przez reakcje 2,1 mola akrylonitry--
lu z 1 molem dwufenylometanu w dioksanie:
w. obecno$ci wodorotlenku benzylotré:metylo—
amoniowego). ’

Mieszanine stapia siq na hini z tumostatem‘
w temperaturze 250°C, w ciggu’10. minut. Otrzy-'
muje si¢ prawie bezbarwny -stap. :
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Mieszanine przedzie si¢ w urzadzeniu do
przedzenia. stopu w nastepujacych warunkach:

temperatura Sruby 260°C
temperatu glowicy 250°C
temperatura dyszy 240°C

typ dyszy 60/0,8 x 16
maksymalne ci$nienie 30 kg/cm?
szybko§é nawijania 240 m/minute

Wiékno rozciggano w temperaturze 160°C,
stosunek rozciaggania 1 : 5. Wlaéciwosci wibkna
w ten sposéb otrzymamego sa nastepujgce:

wytrzymalo§é na zerwanie 5,17 g/den
wydluzenie 249

Lepkosé istotna wi6kna 1,2 podczas, gdy odpo-
wiednia lepko$é wi6kna otrzymanego z tego
samego polimeru bez dodatku stabilizatora wy-
nosi 1,02.

Stabilizowane wibkno wystawione w ciggu
5 godzin na dzialanie ciepla w suszarni, zaopa-
trzonej w cyrkulacje powietrza, o temperaturze
130°C, utrzymuje swoje wlasciwosci praktycz-
nie nie zmienione.

Przyklad II. W mieszalniku typu Wer-
ner’a wytwarza si¢ w temperaturze pokojowej
jednorodng mieszanine z 49.9 kg polipropylenu
(wytworzonego za pomocg stereospecyficznych
katalizatoréw i majacego [n] = 1,40, pozostatosé
po ekstrakcji heptanem 95,9% o zawartoé¢ po-
piolu 0,18% (i 0,1 kg tris-(beta-cyjanoetylo)-ace-
tofenonu, o temperaturze topnienia 128 — 129°C
(otrzymanego przez reakcje 3,1 moli akryloni-
trylu z 1 molem acefofenonu w obecnoéci wo-
dorotlenku benzylotréjmetyloa;nmiowego).

Mieszanine stapia sie na lafmi z termostatem
w temperaturze 250°C w ciggu 10 minut. Otrzy-
muje si¢ prawie bezbarwny stop.

Mieszanine przedzie sie w urzadzeniu do przg-
dzenia stopu w nastepujgcych warunkach®

temperatura $ruby 260°C
temperatura glowicy 250°C
temperatura dyszy 240°C

typ dyszy 60/0,8 x 16
maksymalne ci$nienie 30 kg/cm?
szybkoéé nawijania 240 m/minute

Wibkno rozcigga sie w temperaturze 160°C,
stosunek rozciggania 1 : 5. WiasSciwosci otrzy-
manego wlékna sg nastepujace:

wytrzymato§é ma zerwanie 5,55 g/den
wydluzenie 21,8%0

Lepko$é istotna stabilizowanego wiékna wy-
nosi 1,2, podczas gdy widkmno otrzymane z tego
samego polimeru bez idodania stabilizatora ma
odpowiednia lepkos§é 1,02.

Stabilizowane wlékno po wystawieniu w ciagu
5 godzin na temperature 130°C w suszarni z cyr-
kulacjg powietrza, utrzymuje swoje wlasciwosci
praktycznie niezmienione.

Przyklad III. W mieszalniku typu Wer-
ner’a, wytwarza sie¢ w temperaturze pokojowej
jednorodng mieszanine z 49,9 kg polipropylenu
(o [n] = 1,58, pozostato$ci po ekstrakcji hepta-
nem = 97,9% i zawartofci popiolu = 0,12%o)
wytworzonego za pomoca stereospecyficznych
katalizatoréw i 0,1 kg 9-(beta~cyjanoetylo)-kar-
bazolu, 0 temperaturze topnienia 155°C (otrzy-
manego przez reakcje 1 mola karbazolu z 3.8
molami akrylonitrylu w obecnosci wodorotlenku
benzylotré jmetyloamoniowego).

Mieszanine stapia sie na laZni‘z termostatem
w temperaturze 250°C w ciggu 10 minut. Otrzy-.
muje si¢ prawie bezbarwny stop. )

Te mieszanine przedzie si¢ w urzgdzeniy do
przedzenia stopu w nastepujacych warunkach:’

temperatu §rubn 260°C
temperatura glowicy 250°C
temperatura dyszy 240°C

typ dyszy 60/0,8 x 16
maksymalne ciénienie 55 kg/cm?
szybko§é nawijania 300 m/minute

Wiékno rozciaga si¢ w temperaturze 160°C;
stosunek rozciggania 1 : 4,5.
Wiadciwosei otrzymanego wlbkna sg naste-

pujace: ,
- wytrzymato§¢ na rozerwanie 4,5 g/den
- wydiuwenie 27,8%

" Stabilizowane wi6kno ma lepkosé istotng 1,32,
podczas gdy wl6kno otrzymane z tego samego
polimeru bez dodatku stabilizatora ma odpo-
wiednig lepko$é 1,09. '

‘Stabilizowane wiékno poddane dziataniu tem-
peratury 130°C w ciggu 5 godzin w suszarni
z cyrkulacja powietrza utrzymuje swoje wlasci-
woscl praktycznie niezmienione.

" Przyktad IV. W mieszalniku typu Wer-
ner'a wytwarza sie jednorodng mieszanine
z 49,9 kg polipropylenu (o [n] = 1,4, pozosta-
tosci po ekstrakeji heptanem = 95,8%, zawar-
tosci popiotu = 0,13) wytworzonego za pomocg
stereospecyficznych katalizatoréw i 0,1 kg dwu-
(beta - cyjanoetylo) - hydrochinonu) otrzymanego
przez teakcje 1 mola hydrochinonu z 2 molamj
akrylonitrylu w obecno$ci metalicznego sodu
w temperaturze 120 — 130°C). '

Mieszanine stapia si¢ w laZni z termosta-
tem w 250°C w ciggu 10 minut. Otrzymuje
si¢ prawie bezbarwny stop.



- Mieszanine - przedzie si¢ w urzadzeniu do
przedzenia stopu w naatqyumcych warunkach:

temperatura fruby 260°C
temperatura glowicy 250°C
temperatura dyszy 240°C

‘typ dyszy - : 60/0,8 x 16
maksymalne ciénienie 30 kg/cm?
szybkoéé nawijania ‘240 m/minute

Otrzymane ciagle witkno rozcigga sie w tem-
peraturze 160°C, stosunek rozciggania 1 : 5,3.
Wiladeiwoéci Tozciggnietego wtékna 83 naste-
pujgce:

wytrzymaloé¢ na rozerwanie 5,46 g/den
wydluienie 20,2%0
" Lepko$é istotna stabilizowanego widkna wy-
nosi 1,22, padczas gdy wikno otrzymane z sa-
meco pollmeru lecz bez dodatlm»stabilizatora
ma odpowiednia lepkosé 1,02.

Stebilizowane widkno poddane dzialaniu tem-
peratury 180°C w ciagu 5 godzin utrzymuje
swoje wlalulwosci praktycznie niezmienione.

Przyklad V. W mieszalniku typu Wer-
ner’'a wytwarza sie w temperaturze pokojowej
jednorodng mieszanine z 49,9 kg polipropylenu
(o lepko#el istotnej 1,40, pozostatoéci po ekstrak-
cji heptanem 95,9% i zawartoéci popiotu 0,13%s)
wytworzonego z pomocy stereospecyficznych
katalizatoréw) i 0,1 kg tréjcyjanoetylotlﬁetano-
laminy (otrzymanej przez reakcje 1 mola tréj-
etanolaminy z 3 molami akrylonitrylu w obec-.
nosci metylanu sodowego). v

Mieszanine stapia sie w laZni z termostatem
w temperaturze 250°C w ciaggu 10 minut. Otrzy-
muje sie prawie bezbarwny stop.

Mieszanine przedzie si¢ w urzgdzeniu do prz¢-
dunh stopu w nastepujacych warunkach:

temperatura §ruby 260°C
temperatura glowicy 250°C
temperatura dyszy 240°C
typ dyszy ) 60/0,8 x 16
maksymalne ci$nienie 30 kg/cm?

- sZybkoéé nawijania 240 m/minute

Witkno rozcigga sie 'w temperaturze 160°C,
stosunek rozciggania 1 : 4,8 Wiasciwosei otrzy-
manego wibkna s3: _ ’ :
. wytrzymalo§é na rozerwanie 5,4 g/den

wydhxzenie 22,7%/e

Lepkoéé istotna stabilizowanego wifkna jest
1,22, podczas gdy wlokno otrzymane z tego sa-~
mego polimeru bez dodawania stabilizatora ma
odpowledniq lepkosé 1.02.

St&binmwanse wlékm poddane dziataniu tem-
peratury 130°C w ciagu 5 godzin w suszarmi

‘stosunek rozciqgania 1 :

z cyrkulacja powietrza, utrzymuje swoje wia$-
ciwodci praktycznie niezmiemione.

Przyklad VI. W mieszalniku typu Wer-
ner'a wytwarza sie w temperaturze pokojowej
jednorodng mieszanine z 49,9 kg polipropylenu
(o lepkoscl istotnej 1,58, pozostalosci po ekstrak-
cji heptanem 97,9%/s i zawarto$ci popiotu 0,12%,
wytworzonego za pomocy stereospecyficznych
katalizatoréw) i 0,1 kg cyjanoetylofenolu, o tem-
peraturze topnienia 62 — 65°C, (otrzymanego
przez reakcje 1 mola fenolu z 1 molem akry-
lonitrylu, w obecnoSci metalicznego sodu,
w temperaturze 130 — 140°C).

Mieszanine stapia sie na laZni z termostatem
w ciggu 10 minut w temperaturze 250°C.

Otrzymuje si¢ prawie bezbarwny stop.
Mieszanine przedzie si¢ w urzadzeniu do
przedzenia stopu w nastepujacych warunkach:

temperatura Sruby - 260°C
temperatura glowicy 250°C
"temperatura dyszy 240°C
~ typ dyszy 60/0,8 x 16
maksymalne ci$nienie 40 kg/cm?
szybkoéé¢ nawijania . 300 m/minute

Wibkno rozciaga sie w temperaturze 160°C,
4,3. Wiasciwosel otrzy-
manego wifkna s3: .
wytrzymaloéé na menwanie 3,94 g/den
. wyduienie 31,4%

Lepkofé¢ istotna stabilizowanego wl6kna wy-
nosi 1,25, podezas gdy wiékno otrzymane z te-
go samego polimeru bez dodatku stabilizatora

‘ma odpowiednia lepkosé 1,09.

Stabilizowane wibkno poddane dziataniu tem-
peratury 130°C w ciggu 5 godzin w suszammi
z cyrkulacjq powietrza utrzymuje swoje wla$-
ciwoéci praktycznie niezmienione.

Przyklad VII 89 litrbw n-heptanu, 66 g
TiCls, 97 g tréjetyloglinu i 105 litréw propylenu
wprowadza sie do reaktora na 200 litréw, zao-
patrzonego w mieszadlo. Mase miesza sie¢ 'w ciag-
8u 22 godzin w temperaturze 75°C.

Po dodaniu roztworu 25 g 9-(beta-cyjanoetylo)
~karbazolu w 250 mil alkoholu n-bytylowego
mase odwirowuje sie 1 suszy. -

Otrzymany polipropylen ma lepkoéé istotng
1,44 a pozostalo§¢ po ekstrakeji heptanem
97,4%, zawarto§¢ popiotu 0,19%, przy czym
zawiera zwigzek cyjanoetylowy. .

Mieszaning- przedzde ‘sie¢. w urzadzeniu do
przedzenia stopu w asstepujacych warunkach:



températura Sruby 250°C .
temperatura gtowicy 230°C
temperatura dyszy 220°C

typ dyszy 60/0,8 x 16
maksymalne ciSnienie 250 m{m.inutq

Ciagle wiokno rozciaga si¢ w temperaturze
150°C, stosunek rozciagania 1 : 5,3. Otrzymane
wiékno ma nastepujgce wlasciwosei:

wytrzymaloéé na rozciaganie 5,08 g/den
wydluzenie 28%0

Lepko$é istotna stabilizowanego wibkna jest
1,28, podczas gdy odpowiednia lepko$é wibkna
otrzymanego z takiego samego polimeru bez
dodawania stabilizatora jest 1,02. Widkno sta-
bilizowane poddane dziataniu temperatury 135°C
w ciggu 5 godzin w suszarni z cyrkulacjg po-
wietrza utrzymuje swoje wiasciwosci praktycz-
nie niezmienione.

Przyktad VIII. Rozciagniete widkna pro-
pylenowe otrzymame z polimeru o lepkosci
istotnej 1,58, pozostaloSci po ekstrakecji hepta-
nem 97,9% i zawarto$ci popiotu 0,12% zanurza
sie na 10 minut w 1%-owym roztworze 9-(beta-
cyjanoetylo)-karbazolu w czterohydrofuranie,
po czym suszy sig je. -

Po tym traktowaniu wi6kna maja nastepu-
jace wiasciwoéel:

wytrzymslo$é na mmiaganie 3,21 g/den
wydiuienie 44, 1%

Wisima poddane dzialaniu 'tmiperahry 130°C
w cisgu 5 godiin w suszarni- £ ‘cyrkubicja po-
wietiza“ uuzymujq swe wh!ciwo&ei prswie nie-
zm.ieﬂone.

Przyklad IX. W mieszalniku typu Wer-
ner’a wytwarza sie w temperaturze pokojowej
jednorodng mieszanine z 49,9 kg polipropylenu
(o lepkoéci istotnej 1,7, pozostatosci po ekstrak-
cji 97% i zawarto$ci popiotu. 0,22%) wytworzo-
nym za pomocy stereospecyficznych kataliza-
torow 1 0,1 kg 2, 2, 5, 5,~cztero-(beta—cyjano-
etylo)-cyklopentanonu, o temperaturze topnienia
175°C (wytworzonego przez reakcje 1 mola cy-
klopentanu z 4 molami akrylonitrylu w obec-
nosci wodorotlenku benzylotré6jmetyloamoniowe-
£0). :

Mieszanine przedzie sie w urzadzeniu do prze-
dzenia stopu w nastepujacych warunkach:

temperatura Sruby 270°C
temperatura glowicy 250°C
temperatura dyszy 240°C
typ dyszy 60/0,8 x 16
¢ ° . maksymalne ciénienie 50 kg/cm?
" 8zybko§é¢ nawijania 340 m/minute

‘Ciggle wlbkno rozcigga sie w temperaturze
160°C, stosunek rozciggamia 1 : 5,3. Wlasci-
wosci witkna sg nastepujgce:

wytrzymatoéé na rozcigganie 4,55 g/den
wydluzenie 19,5%

Lepkoé¢ istotna stabilizowanego widkna wy-
nosi 1,22, podczas gdy odpowiednia lepkos§é¢
wiékna otrzymanego z tego samego pol.imeru
bez dodatku stabilizatora 1,02.

Stabilizowane wlékno, poddane dziatania’ tem-
peratury 130°C w ciggu 5 godzin w suszami
z cyrkulacja powietrza utrzymuje swoje witas-
ciwosci praktycznie niezmienione.

Przyktad X. W mieszalniku Werner'a
wytwarza sie w temperaturze pokojowej jedno-
rodna mieszanine z 49,9 kg polipropylenu (o lep-
kosci istotnej 1,7, pozostalofci po ekstrakcji
heptanem  87%% i zawartoSci popiotu 0,22%),
wytworzonego za pomocy katalizatoréw stere-
ospecyficznych i 0,1 kg vy-acetylo-y-izoprope-
nylopimelonitrylu o temperaturze topnienia
116°C (otrzymanego przez reakcje 1 mola tlenku
mezytylu z 2 molami akrylonitrylu w obecno$ci
wodorotlenku benzylotrdjmetyloamoniowego).

Mieszanine przedzie sie w umdzeniu do ptrzi{-
dzenia stopu w nastepujacych warunkach:

temperatura éruby 270°C
temperatura glowicy 240°C
temperatura dyszy 230°C

typ dyszy : : 60/0,8 x 16
maksymalne ci$nienie 435 kg/cm?
szybko§é nawljania 340 m/minute

Ciagle wildkno rozcigga sie w temperaturze
160°C, stosunek rozciggania 1 : 5,3. Ofrzymane
wiékno ma nastepujace wiadciwiosci: B

wytrzymaloét na rozcigganie 4,72 giden

~ wydluzenie 21,7/

Leplko$é istotna stabilizowanego ciaglego widk-
na jest 1,26, podczas gdy odpowiednia lepkoéé

wi6kna otrzymanego z tego samego polimeru
lecz bez dogahku stabilizatora 1,02.

Stabilizowane wl6ékno poddane dzlataniu tem-
peratury 130°C w ciggu 5 godzin w suszarni
z cyrkulacja powietrza utrzymuje swoje wlas-
ciwosci praktycznie niezmienione.

Przyklad XI. W mieszalniku typu Werner’a
wytwarza sie w temperaturze pokojowej jedno-
rodng mieszaning z 49,9 kg polipropylenu
(o lepkoéci dstotnej 1,42, pozostalosci po ekstrak-
cji heptanem 96,3% i zawartoSci popiotu 0,1%)

—_—F =



v ) : 2 a ot v tsémnyoh
katalizatorfiw i 0,1 kg coksymu cyjansetyloceto-
fenonu o temiperatusze .topmienia #C :(otrzy-
manggo przez reakcie 1 mola oksymu aceto-
fenonu z .1 ymolem akrylonitrylu .w .obeenosci
wodomtlenku benzylotréjmetyloamoniowego).

-:Misssaning pragdeie .4 W .urzadzeniu do
gezedzenia stopu W . Dastepujacych warunketh:

temperatura fruby 330°C
temperatura glowicy 230°C
temperatura dyszy 220°C

‘typ dyszy ‘ 60/08 x 18
maksymalne cifnienle 20°kg/cm?
szybko$é nawtjania ‘250 mfminute .

M89C, stesunek rTozxiggania 1 . .s Wiokno
otprymane 1na nastepujace »mmmm
wWySzymplosé ne romsiaganie 5 .giden
awydiuieqie 15,3%
Teepkoéé dstoina witkna -jest 129, podezas gdy
odpenwiednia -lepkodé wibknae otrzymanego z'tego
samego -polimeru, 'lecz ‘bez -dodaku stabilizatera
1,08, .

Stabilizowane wiékno poddane dzialaniu tem-
‘peratury 130°C w ciaggu 7 godzin w suszarni
zoysiculacjq powletrza .utrzymuije swoje -wiaci-
wosol prekiycznie -niezmienione.

Przyklad XII Jednorodng mileszaning
wytworzong w mieszalntku ‘Werner'a w ‘tempe-
raturze pokojowej z %90 kg -polipropylenu
(o lepkokal :dstotnej 1,42, pozostalodei o elsstrak-
cjl heptanem 96,3% { zawartodai popiatu 0,1%)
WrLwerzonege za pomocy stereospecyficznych
katalizatoréw i 0,1 kg tris-cyjancetylonitrome-
tanu, o temperaturze topnienia 114°C (otrzyma-
nego wedlug odmiany metody Brunson’a i Rie-
ner'a, J. A. C. S. 1943 str. 23, opis patentowy
Staméw Zjednoczonych Ameryki nr -2;361,259,
przez realocje 1 mola mitrometanu z 8;1 molami
alryloniirylu w obecnaddi metylanu sodowego,
Messtawientie pe moc, zakwaszenie .1nasy -roz-
sSiafierenyro kwasem solnym | praekrystalizowa-
nie z alkohqly, wyiranonego tris-cyjanoetyleni-
trometanu przez dodanie eteru etylowego).

Mieszaning przedzono w urzadzeniu do prze-
dzenia stopu w nastepujgcych warunkach:

~ temperatura Sruby 230°C
temperatura glowticy 230°C
temperatura dyszy 220°C
typ dysey 60/0,8 x 18
Szybloit nawijania 250 m/minute

. Cingle Witlno nesciaga sie W fempenaturze
396°C, siemumeck romaiggania 1 : 5,3.

W1ékno .tak ‘otrzymane ma : nastepuxqee -wla§-
ciwosei:
wytrzymato$¢ na rozerwanie '5;1 g/den
wydiuzenie 16,0%
‘Lepio$é istotna stabﬂ.imwanego -wibkna jest
1:29, pedezas gdy odpowiedsnia lepkoéé “wibkna
otrzymanego z tego samego ‘polimeru ‘bez do-
datku stabilizatora wymnosi 1,03.
Stabilizowane witkno poddare dziakanin ‘tem-
peratury 130°C w ciagu 7 godzin w :suszarni

© z.cyrkulacja powietrza utrzymuje swoje wias-

ciwoscei prektycznie -niemmienione.

Przykilad XIII.L. W mieszalniku typu
Werner’a wytwarza sie w temperaturze poko-
jowej jednorodng mieszaning z 49,9 kg poli-
propylenu (o lepkodci istotnej 1,26; zawartosci
popiolu 0;036% i pozostalo$ei po ekstrakcji hep-
tanem 93,7%) wytworzonego za pomocg stere-
ospecyficznych katalizatoréw i 01 kg cyjano-
etylodedecyloaminy (otrzymanej :przez reskcije
12 mola akrylonitrylu z 1 molem dodecyloami-
ny w -obecnodci ;metylenu .sodowego).

‘Mieszanine przedzie si¢ w urzadzeniu do prze-
dzenia stopu w .nastepujaeych warunkach:

temperatura §ruby 240°C
femperatura glowicy .210°C
temperatura dyszy .200°C

typ dyszy 160/0,8 x .16
maksymalne ci$nienie 20 kg/cm?
8zybko§é nawijania 250 m/minute

Widkne rozciggano w parze W temperaturze
150°C, stosunek rozciggania 1 : .5,3. Wiasciwosci
otrzymanych wibkien sa mastepujace:

wytrzymalto§¢ na rozcigganie 5,65 g/den
wydluzenie 28,1%

Lepkoéé istotna -stabilizowanege -wibkna jest
1,23, podczas, gdy odpewiednia lepkoéé wlbkna
otrzymanego z tego samego polimeru lecz bez
dodatku -stabilizatora wynosel '0:85.

‘Stabilizowane wibkno, poddane daialaniu
t{emperatury 130°C -w ciggu 5 gadzin ‘w suszar-
ni z cyrkulacja powietrza, utrzymuje swoje
wilasciwosei praktycznie niezmienione.

. Po wystawieniu ma dziatanie promieni 100-
watowej lampy utra-fiolebowej w ciggu 20 go-
dzin, wiékno utrzymuje 50 swojej poczytko-
wej wyirzymalodéci na nozerwanie, pndczas, gdy
wiékno otmzymane z tego samege palimeru ez
dodatku stajilizatora utrzymuje tifiien 8% swo-
jej poczgtkew=j wytrzymalesci na 'ragerwanie.

Przykitad XIV. W mieszalndm typu
Werneria wytwarza sie w temperaturze poko-
jowej -jednoredna mieszanine z 488 kg poli-
prapylenu (o lepkosci istetnej 1,594; zawartosci



popiotu 0,012%% i pozostatosci po ekstakeji hep-

tanem 97,28%s, wytworzonego za pomocg stere-

ospecyficznych katalizatorébw i 0,2 kg laurylo-
merkaptanu cyjanoetylowego (otrzymanego przez
reakcje 1 mola laurylomerkaptanu z 1,2 mola

akrylonitrylu w obecnosci metylanu sodowego)..

Mieszanine przedzi;e sie w urzagdzeniu do prze-
dzenia stopu w nastepujacych warunkach:

temperatura Sruby 250°C
temperatura glowicy 220°C
temperatura dyszy 210°C

typ dyszy 60/0,8 x 16
maksymalne ci§nienie 22 kg/cm?
szybkoé nawijania 270 m/minute

Cié.gle wlbkno rozcigga sie w pame wodnej
w temperaturze 160°C stosunek rozciggania

1 5,3.

Wlaéciw’moéci otrzymanego wl6kna s3a naste-

pujace:
wytrzymaloéé na rozerwanile 4,93 g/den
wydluzenie 26,7%

Lepkoéé istotna stabilizowanego widkna jest
1,36, podczas gdy odpowiednia lepkos¢ wibkna
otr: z tego samego polimeru lecz bez
dodatku stabilizatora wynosl 0,88.

Stabilizowane wibkno poddane dziataniu tem-
peratury 130°C w ciggu 5 godzin w suszarni
z cyrkulacja powietrza utrzymuje swoje wias-
ciwosci praktycznie niezmienione.

Przyklad XV. W mieszalniku Werner’a
wytwarza sie w temperaturze pokojowej jed-
norodng mieszaning z- 49,9 kg polipropylenu

(0 lepkoéci ‘istotnej 1,54; zawartoéel popiotu

0,012% 4§ pozostatoei ‘po ekstrakceji ‘heptanem
97,2%/s) wytwoizonego za pomocy streospecyficz-
nych katalizatoréw i 0,1 kg monocyjanoetylo-
oktadecyloaminy (otrzymanej przez reakcje
1 mola oktadecyloaminy z 1,2 mola akryloni-
trylu w obecno$ci wodorotlenku benzylotréjme-
tyloamoniowego).

Mieszanine przedzie si¢ w urzadzeniu do
przedzenia stopu w nastepujgcych warunkach:

temperatura $ruby 250°C
temperatura glowicy 220°C
temperatura dyszy 220°C

typ dyszy 60/0,8 x 16
maksymalne ciénienie 20 kg/cm?
szybko&é nawijania 280 m/minute

Wiasciwosci otrzyma.nego wlékna
‘wytrzymatoéé na rozerwanie 5,56 g/den
wydtuzenie 24,9%

Lepkosé istotna stabilizowanego wiGkna jest

1,37, podczas gdy odpowiednia lepko$é widkna

otrzymanego z.tego samego polimeru .lecz bez
dodatku stabilizatora wymosi 0,88.

Stabilizowane wiékno -poddane dzialaniu tem-
peratury 130°C w ciggu 5 godzin w suszarni
z cyrkulacja powietrza utrzymuje swoje wilas-
ciwoéci praktycznie niemmienione. -

Przyklad XVI W mieszalniku typu Wer-
ner'a wytwarza si¢ w temperaturze pokojowej
jednorodng mieszanine z 45 kg polipropylenu
(o lepkosci istotnej 1,26, zawarto$ci popiotu
0,036% i pozostaloéci po ekstrakeji heptanem
93,7°/s) wytworzonego z pomocy stereospecyticz-
nych katalizator6w i 4,9 kg polibutenu, otrzy-
manego za pomoc3 stereospecyficznych kataliza-
toréw 4 0,1 kg 9-(beta-cyjanoetylo)-karbazolu
(otrzymanego przez reakcje 1 mola karbazolu’
z 3,8 mola akrylonitrylu w obecnoéci wodo-
rotlenku benzylotr6jmetyloamoniowego).

Mieszanine przedzie si¢ w urzgdzeniu do
przedzenia stopu w nastepujgcych waruniach:

temperatura éruby 220°C
temperatura glowicy 210°c
temperatura dyszy 200°C -

typ dyszy 60/0,8 x 16
maksymalne cisnienie 18 kg/cm?®
szybko§¢é nawtijania 320 m/minute

Ciggle wl6kno rozciaga si¢ w parze wodnej
w temperaturze 160°C, stosunek rozciggania
1:53. L )

Wiasciwosei otrzymanego wibkna sg . naste-
pujace: . .
wytrzymaloéé na mmlaganie 4,9 g/den

wydluzenie 22%/e

Lepko§é istotna stabilizowanego wiékna jest
1,27, podczas gdy odpowiednia lepkoéé wibkna
otrzymanego z tej samej mieszaniny lecz bez
dodatku stabilizatora wynosi 0,98. Stabilizowa-
ne wiékno poddane dziataniu temperatury 130°C
w ciggu 5 godzin w suszarni z cyrkulacja po-
wietrza utrzymuje swoje wiladciwosci praktycz-
nie niezmienione.

Przyklad XVIL W mieszalniku typu
Werner’a wytwarza w températurze pokojowej
jednorodng mieszanine z 49,9 kg polipropylenu,

. w ciezarze czasteczkowym okolo 50.000, wytwo-

rzonego z pomocy stereospecyficznych katali-
zatoréw i 0,1 kg dwu-8-acetylo-y-izopropenylo-
pimelonitrylu. (otrzymanego przez reakcje 1 mo-
la tlenku mezytylu z 2 molami akrylonitrylu
w obecnoSci wodorotlenku benzylotréjmetylo-
amoniowego).



- Mieszanine przedzie sie w urzadzeniu do
przedzenia stopu, w nastepujacych warunkach:

tempernatura przedzenia 190°C

typ dyszy 1/0,8 x 16
maksymalne cifnienie 17 kg/cm?
szybko$§é nawijania 175 m/minute

Wibkno rozcigga sie w parze wodnej w tem-
peraturze 160°C, stosunek rozciggania 1 : 5,3.

Wlasciwosci tak otrzymanego wiékna s3 na-
stepujgce:

wytrzymato$¢ ma rozerwanie 3,2 g/den
wydtuzenie 27%

Ciezar czgsteczkowy wilékna stabilizowanego
jest okolo 42.000, podczas, gdy widkna otrzy-
manego z tego samego polimeru lecz bez do-
datku stabilizatora wynosi 27000.

- Stabilizowane wldkno, poddane dziataniu
temperatury 100°C w ciggu 5 godzin w suszar-
ni z cyrkulacja powietrza, utrzymuje swoje
wiaéciwosel praktycznie niezmienione.
Przyktad XVIII. W mieszalniku typu
Werner’a wytwarza sie w temperaturze poko-
jowej jednorodna mieszaning z 49,9 kg poli-
propylenu (o lepkoSci istotnej 1,54, zawartos$ci
popiotu 0,012 j pozostaloéci po ekstrakeji hep-
tanem 97,2%) wytworzonego za pomoca stere-
ospecyficznych katalizatoréw i 0,1 kg siarczku
bis-(beta-cyjanoetylu) otrzymanego przez re-
akcje 2 moli siarczku sodowego z 4 molami
akrylonitrylu.
" .Mieszanine przedzie sie w urzadzeniu do prze-
dzenia stopu w mnastepujacych warunkach:

temperatura - fruby 250°C
temperatura glowticy 220°C -
temperatura dyszy 210°C

typ dyszy 60/0,8 x 16
maksymalne ci$nienie 23 kg/cm?
szybkoéé nawijania 240 m/minute

‘Wibkno rozcigga sie w parze wodnej, w tem-
peraturze 160°C, stosunek rozciggania 1 : 5,3.
Wlasciwosci ofrzymanego wlékna sa naste-
pujace:
wytrzymato§é na rozcigganie 5,07 g/den
wydluzenie 21%
Lepko$é listotna stabilizowanych widkien jest
1,39, podiczas gdy odpowiednia lepko§é wibkien
otrzymanych z tego samego polimeru lecz bez
dodatku stabilizatora wynosi 0,88.
Stabilizowane wi6kno, poddane dzialaniu
temperatury 130°C w ciagu 5 godzin cieptem
w suszarni z cyrkulacja powietrza utrzymuje
swoje wiaSciwoéci prawie niezmienione.

Przyktad XIX. W mieszalniku typu
Werner’a wytwarza sie¢ w temperaturze pokojo-
wej jednorodng mieszaning z 49,9 kg polipro-
pylenu (o lepkoéci istotnej 1,26, zawartoéci po-
piotu = 0,036% i pozostatosci po ekstrakcji

- heptanem = 93,7%) wytworzonego za pomocg

stereospecyficznych katalizatoréw i 0,1 kg
dwucyjanoetyloaminy (otrzymanej przez reakcje
1 mola amoniaku z 2,2 mola akrylonitrylu.

- Mieszanine przedzie si¢ w urzadzeniu do
przedzenia stopu w nastepujacych warunkach:

temperatura Sruby 240°C
temperatura glowicy 210°C
temperatura dyszy 200°C

typ dyszy 60/0,8 x 16
maksymalne cifnienie 23 kg/cm?
szybkosé nawijania 240 m/minuet

Wibkno rozcigga sie w parze wodnej, w tem-
peraturze 160°C, stosunek rozciggania 1 : 5,3.
Wiasciwoséci wibkien tak otrzymanych sg

nastepujace;
wytrzymaloéé na rozcigganie 5,2 g/den
wydiuzenie 26%0

Lepko$é istotna stabilizowanego wibkna wy-
nosi 1,24, podczas gdy odpowiednia lepko$é
wibkna otrzymanegp z tego samego polimeru
lecz bez dodatku stabilizatora wynosi 0,95.

Stabilizowane wibkno poddane dziataniu tem-
peratury 130°C w ciggu 5 godzin w suszarni
z cyrkulacja powietrza utrzymuje praktycznie
niezmienione wtasciwoéci.

Przyklad XX. W mieszalniku typu Wer-"
ner'’a wytwarza sie w temperaturze pokojowej
mieszanine z 49,9 kg pokipropylenu (o lepkosci
istotnej 1,54, zawarto$¢ popiotu = 0,012%, i po-
zostatodci po ekstrakcji heptanem = 97,2%)
wytworzonego za pomocq stereospecyficznych .
katalizatorow i 0,1 kg 1-(beta-cyjanoetylo)-2-
oksynaftalenu (otrzymianego przez reakcje 1 mo-
la betanaftolu z 1 molem akrylonitrylu w obec-
no$ci wodorotlenku sodowego).

Mieszanine przedzie si¢ w urzgdzeniu do prze-
dzenia stopu w nastepujacych warunkach:

{emperatura éruby 250°C
temperatura glowicy 220°C
temperatura dyszy 210°C

typ dyszy 60/0,8 x 16
maksymalne ci$nienie 17 kg/cm?
szybko§é nawijania 270 m/minute

Wibkno rozcigga si@ w parze wodnej, w tem-
peraturze 160°C, sftosunek rozciggania 1 : 5,3.
Wiasciwodei otrzymanego wibkna sa nastg-

pujace:
wytrzymalo§¢é na rozcigganie 4,7 g/den
wydtuzenie -23%



Lepkoéé dstotna setabilizowanego wlékna jest
1,31, podczas gdy wibkna otrzymanego z tego
samego polimeru lecz bez dodatku stabilizatora
wynosi 0,88.

Stabilizowane wiékno, poddane dziataniu tem-
peratury 130°C w ciggu 5 godzin w suszarni
z cyrkulacjg powietrza, utrzymuje swoje wtas-
ciwoéci praktycznie niezmienione.

5.

Zastrzezenia patentowe

Spos6b stabilizowania wibkien, blon i in-
nych wyrobéw wytwarzanych z krystalicz-
nych polimeréw olefinowych, znamienny
tym, e polimery olefinowe przerabia sie
z dodatkiem 0,02 — 2% wagowych zwigz-
ku zawierajgcego w czgsteczce co naj-
mniej jedng grupe cyjanoetylowg — CHp
— CHy — CN.

Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny .tym,
ze stosuje sie bis-9,9-(beta-cyjanoetylo)-flu-
oren.

Spos6b wedlug zastrz. 1, zmamienny tym,
ze stosuje sie tris-(beta-cyjanoetylo)-aceto-

~ fenon.

Sposéb. wediug zastrz. 1, znamienny tym,
2e stosuje sie 9-(beta-cyjanoetylo)-karbazol.
Spostb wedlug zastrz. .1, znamienny tym,
Ze stosuje sie dwu-(beta-cy;amétylo)-hydro—
chinon. -

‘Spostb wedhu uln. 1, mamien.ny tym,
. 2e stosuje sie tréjcnmoetylotﬁjehnoloami :

ne.

.- Spoebb wedlug zaetrz. 1, znamienny tym,

te stosuje sie cyjanoetylofenol.
Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym,
ze stosuje sle 2, 2, 5, 5-cztero-(beta-cyja-
noetylo)-cyklopentanon. '

10.
11.
| 12.
13.

14,

15.

1e6.

17.
18.

19,

Sposéb wediug zastrz. 1, zhamienny tym,
ze stosuje sie y-acetylo-y-izopropenylopi-
melonitryl.

Spos6éb wedlug zastrz. 1, znamienny tym,
ze stosuje sie oksym cyjanoetyloacetofeno-
nu.

Spos6éb wedtug zastrz. 1, znamienny tym,
ze stosuje sie tris-(beta-cyjanoetylo)-nitro-
metan.

Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym,
ze stosuje si¢ merkaptan cyjanoetylodode-
cylowy.

Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym,
2e stosuje sie¢ monocyjanoetylododecyloami-
ne.

Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym,.
ze stosuje sie cyjanoetylooktadecyloamine.
Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym,
ze stosuje sie sianczek bis-(beta-cyjanoety-
lu).

Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym,
ze stosuje sie dwucyjanoetyloamine.

Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym,
ze stosuje sie 1-(f-cyjanoetylo)-2-oksynaf-
talen.

Sposéb wediug zastrz. 1 — 17, znamienny
tym, .ze stosuje sie¢ polimery zawierajace
barwnik.

Spos6b wedlug zastrz. 1 — 18, znamienny

_tym, ze jako poliolefine stosuje sie polie-

tylen, polipropylen lub polibuten.

Montecatini Societd Generale
per 1’'Industria Mineraria
e Chlmlcafxarl Ziegler

Zastepca mgr J6zef Kamifski
rzecznik patentowy.
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