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Sposéb iloSciowego oznaczania stopnia utlenienia poliamidéw
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Przedmiotem wynalazku jest spos6b ilosciowego
oznaczania stopmia utlenienia poliamidéw przez
oznaczanie zawarto§ci grup aldehydowych powsta-
tych w poliamidach na skutek ich utlemienia.

Stworzenie warunk6w zapobiegajgeych utlenianiu
poliamidéw jest jednym z majistotniejszych proble-
méw w procesie wytwarzania zaréwno polimeréw
jak i widkien poltamidowych, W tym celu podeczas
przedzenia wibkien stosuje sie gaz ochronny, naj-
czeSciej azot dla zabezpieczenia stopionego lub o-
grzanego polimeru przed szkodliwym dzialaniem
tlenu z powietrza, Mimo, ze stosowany do tych
celow azot zawiera majwyzej 0,0005% tlenu, to jed-
nak przy duzym jego przeplywie przez glowice
przedzacg nawet Sladowe tlosci tlenu prowadza do
wyraZnego utlenienia polimeru.

Poza tym polimer moze wulec utlenieniu przed
przedzeniem, co przejawta sie¢ w zmianie barwy kra-
janki polimeru z bialej na z6ita. Znane metody
oznaczania stopnia utlenienia poliamidéw ograni-
czaja sie do oznaczania jako§ciowego polegajacego
na poréwnaniu -np. barwy krajanki polimeru z od-
powiednio dobranymi wzorcami. Ze wzgledu na to,
%e na zmiane barwy krajanki moga wplynaé réw-
niez inne czynniki jak np. zawarto&é zelaza, meto-
dy te s3 nieprawidlowe i niedokladne.

Pod wplywem réwnoczesnego dziatania powiet-
rza i temperatury zachodza w poliamidach realkcje
prowadzace do wytworzenia grup aldehydowych.

Stwierdzono, Ze czeéciowo utlenione poliamidy, a
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wige poliamidy posladajace grupy aldehydowe, po
zadaniu gwajakolem w obecnosci stezonego kwasu
siarkowego dajg charakterystyczne purpurowe za-
barwienie, tym intensywniejsze im wiekszy jest
stopienl utlenienia poliamidu. Stwierdzono réwnjez,
ze takie samo zabarwienie .dajg z gwajakolem al-
doheksozy (cukry) oraz inne aldehydy.

Sposoéb iloSciowego oznaczania stopnia utlenienia
poliamidéw wedlug wynalazku, polega na oznacza-
niu zawartoscl grup aldehydowych powstalych ma
skutek ich utienienia. W tym celu odwazong prébke
poliamidu, w postaci krajanki lub wi6kna, zadaje
si¢ odmierzong iloScia gwajakolu,  a nastepnie po
dokladnym jej zwilzeniu dodaje sie okreSlong ilo&é
stezonego kwasu siarkowego. Po wymieszaniu za-
wartoSci az do catkowitego rozpuszczenia poliami-
du, oznacza sie fotoelektrycznie wielko§é wsp6l-
czynnika ekstynkcji roztworu barwnego i odczytu-
je z krzywej wzorcowej zawarto§é grup aldehydo-
wych w badanym polimerze. Zawarto§¢ grup al-
dehydowych okrefla si¢ w milirbwnowaznikach na
1 kilogram polimeru.

Krzywa wzorcowa sporzadza sie w ten sposob,
ze na wadze analitycznej odwaza sie 10 prébek
d-glikozy lub innego aldehydu w ilosci od 0,0002 do
0,004 g i kazda z prébek zadaje sie odmierzong ilo§-
cia gwajakolu i stezonego kwasu siarkowego Po
wystapieniu reakcji barwnej oznacza sie fotoelek-
tryemie wielko$é wspllezynnika ekstynkeji dla
kazdej z prébek, okreflajac tym samym iloSciows
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zawarto$é grup aldehydowych w prébkach i uzys-
kujgc w ten sposdb krzywa wzorcowa.

W warunkach przemyslowych mozna stosowaé
zamiast krzywej wzorcowej barwny krazek <ze
szkielkami r6zowymi o rdéinej intensywnosci za-
barwienia, W tym przypadku kazdej intensywnosci
zabarwienia szkielka odpowiada okre$lona ilo§é
grup aldehydowych oznaczonych dos$wiadczalnie
przy pomocy barwnych roztworéw d-glikozy lub in_
nego aldehydu.

Sposobem wedlug wynalazku mozna oznaczaé
réwniez stopien utlenienia innych polimeréw lub
widkien syntetycznych dajacych podobne reakcje
barwne z gwajakolem.

Przyktad I. Na wadze analitycznej, w suchej

zlewce pojemno$ci okolo 50 ml odwazono probke

krajanki poliamidowej w iloSci 0,1329 g, a mastep-
nie préobke zwilzono 1 ml gwajakolu. Po dokiadnym
wymieszaniu zawarto$ci wlano 8 ml stezonego kwa-
su siarkowego i mieszano az do catkowitego roz-
puszczenia polikaproamidu. Przy pomocy spektrofo_
tometru zmierzono wielko§é wspo6tczynnika ekstyn-
keji, ktéra wynosita 0,132, Z krzywej wzorcowej
odczytano odpowiadajacg temu wspélczynnikowi
ilos¢ grup aldehydowych, ktéra w tym przypadku
wynosita 162 mikrogramy. Stopien utlenienia poli-

kaproamidu (x) obliczono ze wzoru:
162

X=—
29X0,1329
gdzie:

= 42,0 milir6wnowazniko6w/kilogram
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162 — ilo§é mikrograméw HCO
29 — ciezar czgsteczkowy HCO
0,1329 — odwarka polikaproamidu

Przyktad II. Odwazono 0,1052 g wldékna po-
liamidowego i postepujac jak w przykladzie I zmie-
rzono wielko§¢é wspélczynnika ekstynkecji roztworu
barwnego, ktéry wynosit 0,250. Warto§é odczytana
z krzywej wzorcowej cdpowiadajaca iloSci grup al-
dehydowych wynosila 300 mikrograméw. Stopien
utlenienia widkna poliamidowego obliczono ze wzo_
ru:

300
29X0,1052

= 98,3 miliréwnowaznik6w/kilogram

Zastrzezenie patentowe

Spos6b iloSciowego oznaczania stopnia utlenienia
poliamidéw przez oznaczanie zawartosci grup alde-
hydowych powstalych w poliamidach na skutek ich
utlenienia, znamienny tym, ze prébke poliamidu za._
daje sie okre§long iloScia gwajakolu | stezonym
kwasem siarkowym, a mastepnie wywolane w ten
spos6b zabarwienie poréwnuje sie z identycznym
zabarwieniem d-glikozy lub innego aldehydu, pow-
stalym w obecnosci gwajakolu i kwasu siarkowego.
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