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Verfahren zur Herstellung von Schmelzklebern auf Basis von Polyesteramiden fiir die Verklebung von
Textilien.

@ Schmelzkleber auf Basis von Polyamiden werden er-
halten, indem man
a) dimerisierte Fettsiure mit einem Gehalt von 70 -

100 % dimerer Fettsiure allein oder in Gegenwart

einer als Viskositétsregler dienenden Monocarbon-

sdure mit
b) mindestens einer aliphatischen unverzweigten Co-

Dicarbonsdure mit 6 - 13 C-Atomen, sowie
¢) einer der unter a) und b) genannten SHuren im we-

sentlichen #dquivalenten Menge eines aliphatischen

dipriméren Diamins mit 6 - 12 C-Atomen und
d) Caprolactam und/oder e-Aminocapronsiure um-
setzt.

Zusitzlich zu den unter a) bis d) genannten Kompo-
nenten kann auch noch (e) Caprolacton undfoder Hy-
droxicapronsiure eingesetzt werden,

In erster Stufe erfolgt die Umsetzung der dimeri-
sierten Fettsdure mit mindestens einem Teil der Kompo-
nente d).

Die Schmelzkleber haben eine bessere Farbzahl als
vorbekannte Schmelzkleber. Ausserdem weisen sie sehr
gute Anfangsreissfestigkeiten und sehr hohe Nassreiss-
festigkeiten auf, die nach vielen Wasch- bzw. Reinigungs-
zyklen nahezu wieder erreicht werden.
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PATENTANSPRUCH

Verfahren zur Herstellung von Polyesteramiden mit
Schmelzviskosititen, gemessen bei 220° C, von 25-600 Pa - s
fiir die Verklebung von Textilien, dadurch gekennzeichnet, dass
man 5

a) dimerisierte Fettsdure (1) mit einem Gehalt von 70-100
Gew.-% dimerer Fettsédure allein oder zusammen mit minde-
stens einer Monocarbonséure (2) als Viskositétsregler, wobei
bis zu 50 Aquivalent-% der Gesamtcarboxylgruppen des Gemi-
sches a) 1 und 2 von Monocarbonsiuren stammen kénnen,

b) eine oder mehrere aliphatische unverzweigte Co-Dicar-
bonsiuren mit 6-13 Kohlenstoffatomen, wobei das Verhiltnis
der Carbonsduren gemss a) 1 und 2 zu(r) Carbonsdure(n)
gemidss b) 0,05:1 bis 5:1, bezogen auf die Carboxylgruppen,
betrigt, mit

c) einer den unter a) und b) genannten Sauren im wesentli-
chen dquivalenten Menge eines aliphatischen dipriméren Di-
amins mit 6—12 Kohlenstoffatomen sowie mit

d) Caprolactam und/oder e-Aminocapronsiure und gegebe-
nenfalls mit

e) Caprolacton und/oder Hydroxycapronsiure umsetzt, mit
der Massgabe, dass pro Mol Carboxylgruppen der unter a) und
b) genannten Sduren 0,5 bis 2,5 Mol der Komponente d) und
pro Mol der Komponente d) 0,05 bis 1,0 Mol der Komponente
e) eingesetzt werden und dass in erster Stufe die Umsetzung der 2s
dimerisierten Fettsdure mit der Gesamtmenge oder einer Teil-
menge des Caprolactams und/oder der e-Aminocapronsiure
und in zweiter Stufe die Umsetzung mit den weiteren Kompo-
nenten erfolgt, wobei die Carbonséuren als solche in Form ihrer
niedrigen Ester eingesetzt werden. 3
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t

UNTERANSPRUCHE

1. Verfahren nach Patentanspruch, dadurch gekennzeich-
net, dass man zusitzlich mit den dimerisierten Fettséuren (1)
Monocarbonsiuren als Viskositétsregler bzw. Kettenabbrecher
einsetzt.

2. Verfahren nach Unteranspruch 1, dadurch gekennzeich-
net, dass das Verhiltnis der eingesetzten Carbonséuren gemiss
a) zu den Carbonsiuren gemiss b) 0,05:1 bis 3,0:1 betrigt.

3. Verfahren nach Patentanspruch, dadurch gekennzeich-
net, dass man in der ersten Stufe nur eine Teilmenge des
Caprolactams und/oder der e-Aminocapronsidure umsetzt.

4. Verfahren nach Patentanspruch, dadurch gekennzeich-
net, dass man in der zweiten Stufe zusitzlich (e) Caprolacton
und/oder Hydroxycapronsiure umsetzt. '
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Im Hauptpatent Nr. 606 188 wird ein Verfahren zur Her-
stellung eines als Textilkleber einsetzbaren Schmelzklebers auf so
Basis von Co-Polyamiden mit Schmelzviskosititen von 25-600
Pa-s, gemessen bei 220° C, beschrieben. Dieses Verfahren ist
dadurch gekennzeichnet, dass man

a) dimerisierte Fettsdure mit einem Gehalt von 70 bis
100 Gew.-% dimerer Fettsdure sowie 55

b) eine oder mehrere aliphatische unverzweigte Co-Dicar-
bonsduren mit 6—13 Kohlenstoffatomen mit

c) einer im wesentlichen dquivalenten Menge, bezogen auf
die unter a) und b) genannten Siuren, eines aliphatischen
unverzweigten dipriméren Diamins mit 612 Kohlenstoffato-
men und

n

60

d) Caprolactam und/oder e-Aminocapronsiure umsetzt,
wobei pro Mol Carboxylgruppen der unter a) und b) genannten
S#uren 0,5-1,5 Mol Caprolactam und/oder e-Aminocapron-
sdure eingesetzt werden.

In der weiteren Ausbildung dieses Verfahrens des Haupt-
patentes wird nun ein weiteres Verfahren zur Herstellung von
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Schmelzklebern auf Basis von Polyesteramiden mit Schmelzvis-
kositéten, gemessen bei 220° C, von 25-600 Pa - s fiir die Ver-
klebung von Textilien vorgeschlagen, das dadurch gekennzeich-
net ist, dass man

a) dimerisierte Fettsdure (1) mit einem Gehalt von 70-100
Gew.-% dimerer Fettsdure allein oder zusammen mit minde-
stens einer Monocarbonséure (2) als Viskositétsregler, wobei
bis zu 50 Aquivalent-% der Gesamtcarboxylgruppen des Gemi-
sches a) 1 und 2 von Monocarbonsiuren stammen konnen,

b) eine oder mehrere aliphatische unverzweigte Co-Dicar-
bonsduren mit 6—-13 Kohlenstoffatomen, wobei das Verhltnis
der Carbonséuren gemiss a) 1 und 2 zu(r) Carbonséure(n)

- gemiss b) 0,05:1 bis 5:1, bezogen auf die Carboxylgruppen,

betrigt, mit ) _

c) einer den unter a) und b) genannten Sduren im wesentli-
chen dquivalenten Menge eines aliphatischen dipriméren Di-
amins mit 6—12 Kohlenstoffatomen sowie mit

d) Caprolactam und/oder e-Aminocapronsiure und gegebe-
nenfalls mit

e) Caprolacton und/oder Hydroxycapronsiure umsetzt, mit
der Massgabe, dass pro Mol Carboxylgruppen der unter a) und
b) genannten Sduren 0,5 bis 2,5 Mol der Komponente d) und
pro Mol der Komponente d) 0,05 bis 1,0 Mol der Komponente
e) eingesetzt werden und dass in erster Stufe die Umsetzung der
dimerisierten Fettsdure mit der Gesamtmenge oder einer Teil-
menge des Caprolactams und/oder der e-Aminocapronsdure
und in zweiter Stufe die Umsetzung mit den weiteren Kompo-
nenten erfolgt, wobei die Carbonsduren als solche oder in Form
ihrer niedrigen Ester eingesetzt werden.

Mit den bisher bekannten Schmelzklebern auf Basis von
dimerer Fettsdure bzw. Schmelzklebern auf Basis von Caprolac-
tam konnte man Verklebungen erhalten, deren Eigenschaftsbild
und Anwendungsbereich noch nicht zufriedenstellend die For-
derungen der Praxis erfiillen.

Zusammen mit den dimeren Fettsduren (1) werden Mono-
carbonsiuren (2) als Viskositétsregler bzw. Kettenabbrecher
eingesetzt. Dabei stammen bis zu 50 Aquivalent-% der
Gesamtcarboxylgruppen des Gemisches a) 1 und 2 der dimeri-
sierten Fettsdure und Monocarbonséure von den Monocarbon-
sduren. Vorzugsweise betrigt das Verhiltnis der eingesetzten
Carbonsiure (1) und der Monocarbonséure (2) zu den Carbon-
sduren gemdss (b) 0,05:1 bis 3,0:1.

Es besteht die Moglichkeit, in der ersten Stufe des erfin-
dungsgemaissen Verfahrens nur eine Teilmenge des Caprolac-
tams und/oder der e-Aminocapronsiure zu verwenden.

Bei einer anderen Ausfithrungsform des erfindungsgemis-
sen Verfahrens kann man in der zweiten Stufe zusitzliche
Caprolactam und/oder e-Hydroxycapronsiure verwenden,
wobei dann das Verhiltnis der Fettsduren (a) 1 und 2 zu den
Carbonsduren (b) 0,05:1 bis 5:1, bezogen auf Carboxylgruppen,
betriigt, wobei pro Mol Carboxylgruppen der unter (a) und (b)
genannten Sauren 0,5-2,5 Mol Caprolactam und/oder e-Ami-

" nocapronsiure eingesetzt werden und wobei pro Mol des unter

(d) genannten Caprolactams bzw. der e-Aminocapronséure
0,05 bis 1,0 Mol Caprolacton und/oder Hydroxycapronséure
eingesetzt werden. .

Bevorzugt werden Polyamide und Polyesteramide verwen-
det, bei denen als Co-Dicarbonsiure gemdss b) Sebacinsiure
und als Diaminkomponente geméss ¢) Hexamethylendiamin
verwendet wird und in welchen das Verhiltnis der Carbonséu-
ren gemiss a) zu den Carbonséuren gemiss b) 0,1:1 bis 3:1
betrdgt und bei denen bei den Polyamiden pro Mol Carboxyl-
gruppen der unter a) und b) genannten Sauren 0,8-1,2 Mol
Caprolactam verwendet werden und bei denen bei den Poly-

- esteramiden pro Mol Carbonylgruppen der unter a) und b)

genannten Siuren 0,8 bis 2 Mol Caprolactam und wobei pro
Mol Caprolactam und/oder e-Aminocapronséure 0,1 bis 0,5



Caprolacton und/oder &-Hydroxycapronséure mitverwendet
werden.

Zur Herstellung wird als dimerisierte Fettsdure gemdss a)
bevorzugt eine solche mit Gehalten von mehr als 90 Gew.-%

dimerer Fettsdure verwendet. 5

Die erfindungsgemass erhaltenen Schmelzkleber, die auf
Basis der ausreichend zur Verfiigung stehenden dimeren Fett-
sdure, Caprolactam bzw. e-Aminocapronséure, Caprolacton
bzw. e-Hydroxycapronsiure, Diaminen und Co-Dicarbonséuren
aufgebaut sind, zeigen eine gute Bestindigkeit gegen haloge-
nierte Kohlenwasserstoffe und gleichzeitig auch gegen
Waschlaugen bei 60° C und teilweise auch bei 95° C. Diese
Bestindigkeit driickt sich aus durch

1. die sehr guten Anfangsreissfestigkeiten, d.h. Werte vor
der Belastung durch den Wasch- bzw. Reinigungsvorgang, und s
durch

2. die sehr hohen Nassreissfestigkeiten, d.h. Werte nach der
Reinigung in noch feuchtem Zustand,
und durch

3. die ausgezeichneten Zerreissfestigkeitswerte nachder 1

Trocknung, die sogar nach vielen Wasch- bzw. Reinigungszy-
klen nahezu wieder erreicht werden.

Bei Verwendung von destillierter dimerer Fettsiure werden
Schmelzkleber mit verbesserter Farbzahl erhalten. Andererseits
ist die Verwendung von handelsiiblicher technischer polymeri- s
sierter Fettsdure zur Herstellung von Schmelzklebern fiir beson-
dere Zwecke moglich. Bei der Verwendung von technischer
dimerer Fettsdure sei nur darauf hingewiesen, dass der Gehalt
an trimerer Fettsdure eine maximale Grenze nicht {iberschreiten
sollte. Dieser Grenzwert hangt von dem jeweiligen Gehaltan
dimerer und monomerer Fettsdure der polymerisierten Fett-
sdure ab und kann durch einen orientierenden Versuch, wie er
zur handwerklichen Alltagsroutine des Durchschnittsfachman-
nes gehort, festgestellt werden.

Der Ausdruck dimerisierte Fettséure bezieht sich in allge- 35
meiner Form auf polymerisierte Sduren, die aus «Fettsiduren»
erhalten werden. Der Ausdruck «Fettsdure» umfasst ungesit-
tigte natiirliche und synthetische einbasische aliphatische Sdu-
ren mit 12-22 Kohlenstoffatomen, bevorzugt 18 Kohlenstoff-
atomen. Diese Fettsiduren lassen sich nach bekannten Verfahren.o
polymerisieren (vgl. DE-OS 1 443 938, DE-OS 1 443 968,
DE-PS 2 118 702 und DE-PS 1 280 852).

Typische im Handel erhéltliche polymere Fettsduren haben
etwa folgende Zusammensetzung:

45
5-15 Gewichtsprozent
60-80 Gewichtsprozent
10-35 Gewichtsprozent

monomere Sauren (Mo)
dimere Sduren (Di)
trimere Séauren (Tri)

Der Gehalt an dimerer Sdure kann durch allgemein 5
bekannte Destillationsverfahren bis zu 100 Gewichtsprozent
erhoht werden.

Fiir die Polyamide und Polyesteramide werden bevorzugt
dimerisierte Fettsiuren mit einem Gehalt von grosser als 55
90 Gew.-% an dimerer Fettsiure und kleinen Mengen trimerer
Fettsdure (Gew.-% 2 bis 6) und monomerer Fettsiure (Gew.-%

0 bis 1,5), wie sie im Handel allgemein erhiltlich sind, verwen-
det. Es ist auch mdglich, die dimerisierte Fettsdure in ihrer
hydrierten Form einzusetzen. 0

Die genannten Polyamide und Polyesteramide liegen in
einem bestimmten Schmelzviskositétsbereich, der einen gewis-
sen Molekulargewichtsbereich widerspiegelt.

Die Einstellung der Schmelzviskositét kann in bekannter
Weise durch Abbruch der Reaktion beim gewiinschten Polyme- s
risationsgrad oder durch Arbeiten mit nichtidquivalenten Men-
gen Carbonsduren bzw. Aminen erfolgen. Wegen gewisser
Nachteile dieser Methoden wird die Verwendung von mono-
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funktionellen bzw. monofunktionell wirkenden Verbindungen
(Amine oder Carbonséuren) als Kettenabbrecher bevorzugt.
Als besonders giinstig haben sich dabei Monocarbonséauren
erwiesen.

Der eventuelle Anteil an Monocarbonséuren in der im
erfindungsgemissen Verfahren verwendeten polymerisierten
Fettsdure kann durch Zusatz von Monocarbonséuren bis auf 50
Aquivalent-%, bezogen auf Gesamtcarboxylgruppen des Gemi-
sches aus polymerer Fettsdure und Monocarbonsdure, erh6ht

10 werden. Liegt der Anteil des erforderlichen Kettenabbrechers

(Viskositétsreglers), hier der Monocarbonséure, hoch, so wer-
den bevorzugt héhermolekulare Monocarbonséuren wie Ol-,
Stearin-, Linol-, Linolensidure oder Gemische hiervon wie Tall-
olfett- oder Soyaolfettsdure oder andere hydrophobe Monocar-
bonsduren eingesetzt.

Als Beispiele fiir die mitverwendeten aliphatischen unver-
zweigten Co-Dicarbonsiuren mit 6-13 Kohlenstoffatomen
seien Adipinsdure, Nonamethylendicarbonsiure, Dekamethy-
lendicarbonséure sowie Brassylsdure genannt. Diese Dicarbon-
sduren konnen allein oder im Gemisch eingesetzt werden.

Anstelle der Carbonséuren kdnnen gegebenenfalls auch
deren Ester mit niedrigen Alkoholen eingesetzt werden. Hierbei
empfiehlt es sich, insbesondere wenn der Esteranteil hoch ist,
die Caprolactampolymerisation durch Wasserzusatz zu starten.

Fiir die verwendbaren aliphatischen unverzweigten diprimé-
ren Diamine mit 6 bis 12 Kohlenstoffatomen seien zum Beispiel
1,6-Diaminohexan, 1,9- Diaminononan, 1,12-Diaminododecan
genannt.

Die auf Mole Carboxylgruppen der eingesetzten Sduren
bezogene Caprolactammenge sowie das Lactam/Lacton-Ver-
héltnis richtet sich nach der Hohe des gewiinschten Schmelz-
punktes. So betréigt die Lactammenge bei Einsatz der Polyamid-
schmelzkleber als Textilkleber pro Mol Carboxylgruppen der
polymerisierten Fettsdure und der Co-Dicarbonsiure bzw. Co-
Dicarbonséduren vorzugsweise 0,5 bis 1,5 Mol und bei Einsatz
der Polyesteramidschmelzkleber als Textilkleber die Lactam-
menge pro Mol Carboxylgruppen der polymerisierten Fettsdure
und der Co-Dicarbonsidure bzw. Co-Dicarbonsiure 0,5 bis 2,5
Mol und die Lactonmenge 0,05 bis 1,0 Mol pro Mol Lactam
betrégt. Bei den zu verklebenden Materialien handelt es sich
vorzugsweise um Textilien, gegebenenfalls auch siliconierte
Gewebe, die miteinander verklebt werden kdnnen.

Die Polyamide werden hergestellt, inden man in der ersten
Stufe die dimerisierte Fettsdure (Komponente a) bzw. deren
amidbildende Derivate mit dem Caprolactam und/oder der
B-Aminocapronséure kondensiert. Dabei wird anfangs vorzugs-
weise eine niedrige Temperatur verwendet (d.h. ca. 150° C), so
dass sich die Reaktion leicht steuern ldsst. Zur Beendigung der
Reaktion kann die Temperatur dann auf die erforderliche Hohe
gesteigert werden. Die Mengenverhiltnisse der Reaktionsteil-
nehmer dieser ersten Stufe schwanken je nach gewiinschtem
Anlagerungsgrad von Aminocapronséure bzw. Caprolactam.

Inzweiter Stufe werden diesem Reaktionsprodukt die erfor-
derlichen weiteren Komponenten zugesetzt und die Reaktion
kann in der fiir die Amidherstellung iiblichen Weise zu Ende
gefiihrt werden.

Zur Erleichterung der Reaktionsfithrung kénnen Losungs-
oder Verdiinnungsmittel verwendet werden.

Die Polyesteramide konnen durch Schmelzkondensation in
im wesentlichen dquivalenten Mengen der oben angegebenen
Reaktionspartner bei Temperaturen zwischen 200 und 290° C,
insbesondere bei 250° C, unter Inertgas hergestellt werden. In
der letzten Phase der Reaktion ist insbesondere ein Vakuum zur
Erzielung einwandfreier Produkte angebracht.

Die Polyesteramide konnen gegebenenfalls auch wie die
Polyamide in einem Zweistufenprozess hergestellt werden, in
dem in erster Stufe die dimerisierte Fettsdure (Komponente a)



618 200

bzw. deren amidbildende Derivate mit der Gesamtmenge oder
Teilmengen des Caprolactams und/oder der e-Aminocapron-
siure kondensiert wird und in zweiter Stufe die Umsetzung mit
den weiteren Komponenten erfolgt.

Die Schmelzviskositit der Polyamide und Polyesteramide
soll zwischen 25 und 600 Pa-s, gemessen bei 220° C, liegen.

Bestimmung des Erweichungspunktes

Die Ermittlung des Wertes wurde auf einer Kofler-Bank in
folgender Weise vorgenommen:

Das fein gemahlene Polyamidpulver mit einer Korngrosse
zwischen 0,3 und 0,5 mm wurde auf die Kofler-Bank aufge-
streut. Dann wurde im Erweichungsbereich ein Papierbléttchen
aufgedriickt und nach 90 sec. von der kalteren Seite der Kofler-
Bank her langsam abgezogen. Bei einer bestimmten Tempera-
turgrenze bilden sich dabei zwischen der Koflerbank und dem
abgezogenen Papier Polyamidfiddchen aus. Diese Temperatur-
grenze wird gleich dem Erweichungspunkt gesetat.

Herstellung der Verklebungen

Verklebt wurden Stoffstreifen aus Polyester/Wolle (55%/
45%) von 5 cm Breite. Das Polyamidpulver wies eine Kérnung
von 300-500 p auf. Die Auftragsmenge betrug 20 g/m? Stoff.

Die beschichteten Stoffstreifen wurden bei Temperaturen
von ca. 20° C-30° C oberhalb des Erweichungspunktes des
Polyamidklebers mit einem zweiten unbeschichteten Stoffstrei-
fen verklebt. Die Verklebungszeit betrug ca. 1520 Sekunden,
der Verklebungsdruck 400 g/cm?.

Wasch- und Reinigungsprozess

Gewaschen wurde mit einer 3 %igen Waschlauge eines han- -

delsiiblichen Maschinenwaschmittels bei Temperaturen von
60° C und 95° C. Der Waschvorgang bei 60° C dauerte 45
Minuten, bei 95° C 90 Minuten. Die Waschprogramme schlos-
sen einen Spiil- und Schleudervorgang ein.

Die Stoffproben wurden nass bei Raumtemperatur einer
Trennfestigkeitspriifung entsprechend der DIN 53 274 unter-
worfen. Die Breite der Probe betrégt jedoch 5 cm. Die chemi-
sche Reinigung erfolgte mit Perchlorithylen wihrend 30 Minu-
ten bei Raumtemperatur. Die gereinigten Stoffproben wurden
wieder nass vermessen.

Bei den in der nachfolgenden Tabelle aufgefiihrten Poly-
amiden wurden folgende polymerisierte Fettsduren verwandt:

Beispiele 1,4, 6,7, 9, 10, 12, 14 dimerisierte Talldifettséure
der folgenden Zusammensetzung

Tabelle 1

Beispiel Zusammensetzung

171,46 g dimerisierte Olséure
10,94 g Sojadlfettsiure
23,37 g Adipinsdure
30,32 g Acelainséure
74,43 g 1,6-Diaminohexan

144,64 g Caprolactam

139,50 g dimerisierte Tall6lfettsdure
2,85 g Talldlfettsdure
136,00 g Dimethylbrassylat
87,71 g Hexamethylendiamin
113,08 g Caprolactam

w
h
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Verhiltnis der Carboxylgruppen des
Fettsdurengemisches A):
Co-Dicarbonséure b)

1,0:1,0

0,5:1,0

monomere Fettsdure (Mo) 3,6 Gew.-%
dimere Fettsiure (Di) 94,2 Gew.-%
trimere Fettsdure (Tri) 2,2 Gew.-%

Beispiele 2, 3, 8, 11, 13, 15 dimerisierte Olsiure der folgen-
den Zusammensetzung

monomere Fettsiure (Mo) 5,3 Gew.-%
dimere Fettsdure (Di) 93,3 Gew.-%
trimere Fettsdure (Tri) 1,4 Gew.-%

Beispiel 5 dimerisierte Sojadlfettséure der folgenden Zu-
sammensetzung

monomere Fettsaure (Mo) 11,2 Gew.-%
dimere Fettsdure (Di) 76,3 Gew.-%
trimere Fettsdure (Tri) 12,5 Gew.-%

Beispiel 1

In einem mit Riihrer, absteigendem Kiihler und Thermome-
ter versehenen Reaktor wurden 22,23 kg dimerisierte Tall5l-
fettsdure und 14,81 kg Tallolfettsdure mit 146,90 kg Caprolac-
tam unter Stickstoff auf 250° C erhitzt und vier Stunden bei
dieser Temperatur belassen. Die so erhaltene Séure wurde mit
131,40 kg Sebacinsiure und 143,00 kg 1,12-Diaminododecan
versetzt und vier Stunden bei 250° C auskondensiert. Wahrend
der letzten zwei Stunden wurde ein Vakuum von 2 mm Queck-
silberséule angelegt.

Das erhaltene Polyamid wies folgende Werte auf:

Erweichungspunkt:

131°C
Schmelzviskositét: b.220°C154,0 pa‘s
* Trennfestigkeit in
kp/5 cm: 3,5 (60° C-Wiische, nass zerrissen)
Trennfestigkeit nach
Perchlorithylenreini-
gung kp/5 cm: 4,1 (nass zerrissen)
Anfangswert in
kp/5 cm: 5,7

Die in der nachfolgenden Tabelle aufgefiihrten Polyamide
wurden in gleicher Weise hergestellt.

Mol Caprolactam
pro Mol
Carboxylgruppen

1,0

0,67
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Beispicl Zusammensetzung Verhiiltnis der Carboxylgruppen des Mol Caprolactam
Fettsdurengemisches A): pro Mol
Co-Dicarbonséure b) Carboxylgruppen
4 228,00 g dimerisierte Tallolfettsdure

20,22 g Sebacinsdure
58,17 g 1,6-Hexamethylendiamin
146,19 g Caprolactam 4,0:1,0 1,3

5 78,75 g dimerisierte Tallolfettsdure
7,78 g Tallolfettsdure
61,38 g Sebacinsidure
52,94 g Hexamethylendiamin

102,96 g Caprolactam 0,5:1,0 . 1,0
Tabelle 2
Beispiel Erweichungs- Schmelzviskositit Anfangswerte Trennfestigkeit  Perchlorithylenrei-

punkt bei 220°Cpa-s (kp/5 cm) nigung

. 60° C-Wische nass zerrissen
nass zerrissen
2 122°C 48,0 5,1 3,0 32
3 128°C 231,5 53 3,5 33
4 112°C 191,0 5.8 3,7 2,6
5 103°C 527,0 7,7 3,5 4,5
Beispiel 6

In einem mit absteigendem Kiihler, Riihrer und Thermome-

ter versehenen Reaktor wurden 27,02 g dimerisierte Tallolfett- D@ erhaltene Polyesteramid wies folgende Werte auf:

sdure, 18,00 g Tallolfettsdure, 57,70 g Adipinsdure, 79,85 g 35 Erweichungspunkt: 123°C
Sebacinsdure (Verhiltnis der Carboxylgruppen geméassa) 1 und  Schmelzviskositit bei 220° C: 57,1Pa-s
2 zu Codicarbonsiure gemiss b) = 0,1:1), 101,05 g 1,6-Diami-  Trennfestigkeit in kp/5 cm: 2,9 (60° C-Wische, nass zer-
nohexan, 178,54 g Caprolactam, 0,9 Mol Caprolactam pro Mol rissen)
Carboxylgruppen gemiss a) und b) sowie 18,01 g Caprolacton  Trennfestigkeit in kp/5 cm: 5,1 (Perchloréthylenreini-
(Molverhiltnis Caprolactam:Caprolacton = 1:0,1) eingewogen +0 gung, nass zerrissen)
und unter Stickstoff innerhalb 2 Stunden auf 250° Cerhitzt und  Anfangswert in kp/5 cm: 58
7 Stunden bei dieser Temperatur gehalten.
Wihrend der letzten 4 Stunden wurde ein Vakuum von Die in der nachfolgenden Tabelle aufgefiihrten Polyester-
2 mm Hg-Séule angelegt. amide wurden in gleicher Weise hergestellt.
Tabelle 3
Beispiel Zusammensetzung Verhiltnis des Mol Caprolactam Molverhiltnis
Fettséuregemisches  pro Mol Caprolactam:
a): Codicarbonsdure Carboxylgruppen Caprolacton
b)
7 128,47 g dim. Tallolfettséure
2,62 g Stearinsdure
92,99 g Sebacinsdure
80,24 g 1,6-Diaminohexan
77,97 g Caprolactam
78,76 g Caprolacton 0,5:1,0 0,5 1:1
8 214,10 g dim. Tall6lfettsdure
2,5 gStearinsdure
19,20 g Sebacinsiure

55,24 g 1,6-Diaminohexan
161,03 g Caprolactam
10,83 g Caprolacton 4,0:1,0 1,5 7 1:0,066
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Beispiel Zusammensetzung Verhiltnis des Mol Caprolactam Molverhiltnis
Fettsauregemisches  pro Mol Caprolactam:
a): Codicarbonséure  Carboxylgruppen Caprolacton
b)y
9 184,34 g dim. Tall5lfettséure

3,76 g Stearinsdure
62,53 g Acelainsiiure
76,73 g 1,6-Diaminohexan
149,16 g Caprolactam
75,24 g Caprolacton 1,0:1,0 1,0 1:0,5

10% 205,2 gdim. Tallolfettsdure
36,38 g Sebacinsdure
122,04 g Caprolactam
20,52 g Caprolacton .
62,78 g 1,6-Diaminohexan 2,0:1,0 1,0 1:0,17

* dim. Tallolfettsdure mit e-Caprolactam vorkondensiert

Tabelle 4
Trennfestigkeit (kp/5 cm)
Beispiel Erweichungspunkt  Schmelzvisk.  Anfangswerte 60° C-Wiische Perchlorithylenreinigung

b.220° C(Pa-s) nass zerrissen nass zerrissen
7 118°C 52,4Pa-s 5,0 3,0 2,8
8 104°C 141,0Pa-s 51 35 2,8
9 115°C 96,6 Pa-s 58 2,7 32
10 110°C 94,5Pa-s 5,4 2,9 2,9
Beispiel 11

In einem mit absteigendem Kiihler, Riihrer und Thermome-

Das Pol id wies folgende Werte auf:
ter versehenen Reaktor wurden 55,77 g dimerisierte Tallolfett- as Folyesteramid wies folgende Werte au

sdure, 9,83 g Stearinsiure, 92,99 g Sebacinsdure (Verhaltnis der  Erweichungspunkt: 120°C
Carboxylgruppen des Fettsduregemisches geméss a) 1 und 2zu * Schmelzviskositit bei220°C: 58,0 Pa-s
Co-Dicarbonsiure gemiss b) = 0,25:1,0), 66,86 g 1,6-Diami-  Trennfestigkeit in kp/5 cm: 3,5 (60° C-Wische, nass zer-
nohexan, 207,92 g Caprolactam (1,6 Mol Caprolactam pro Mol rissen) ]
Carboxylgruppen gemiss a) und b)) sowie 26,22 g Caprolacton ~ Trennfestigkeit in kp/5 cm: 4,5 (Perchlorathylenreini-
(Molverhéltnis von Caprolactam:Caprolacton = 1,0:0,125) gung, nass zerrissen)
eingewogen und unter Stickstoff innerhalb von 2 Stundenauf  ** Anfangswert in kp/5 cm: 6,1
250° Cerhitzt und weitere 7 Stunden auf dieser Temperatur
gehalten. Wihrend der letzten 4 Stunden wurde ein Vakuum Die in der nachfolgenden Tabelle aufgefiihrten Polyester-
von 2 mm Hg-Séule angelegt. amide wurden in glejicher Weise hergestellt.
Tabelle 5 :
Beispiel Zusammensetzung Verhiltnis des Mol Caprolactam Molverhiltnis
Fettsturegemisches: pro Mol Caprolactam:
a): Codicarbonsdure Carboxylgruppen Caprolacton
b)
12 94,39 g dim. Tallolfettsdure
8,20 g Stearinsdure
72,77 g Sebacinsdure

62,79 g 1,6-Diaminohexan
203,40 g Caprolactam ]
20,52 g Caprolacton 0,5:1,0 : 1,66 1:0,1



Beispicl

15%

Zusammensetzung

Verhiltnis des

Mol Caprolactam

Fettsduregemisches  pro Mol

a): Codicarbonséure

b)

129,67 g dim. Talldlfettséure
12,82 g Stearinsdure
50,54 g Sebacinsdure
58,15 g 1,6-Diaminohexan
197,75 g Caprolactam
14,25 g Caprolacton 1,0:1,0

184,34 g dim. Tall6lfettséure
3,76 g Stearinséure
22,23 g Acelainsédure
51,17 g 1,6-Diaminohexan
211,31 g Caprolactam
12,45 g Caprolacton 3,0:1,0

188,10 g dim. Tall6lfettsdure
22,23 g Sebacinsdure
198,88 g Caprolactam
25,08 g Caprolacton
51,15 g 1,6-Diaminohexan 3,0:1

*dim. Talldlfettsdure mit e-Caprolactam vorkondensiert

Tabelle 6

Beispiel

12
13
14

15

Erweichungspunkt  Schmelzviskos. Anfangswerte
b.220° C (Pa-s)

124°C 98,5Pa-s 6,2

129°C 72,2Pa-s 6,1

138°C 112,0Pa-s 5,7

128°C 152,0Pa-s 5,0
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Molverhiltnis
Caprolactam:

Carboxylgruppen Caprolacton
1,75 1:0,07
2,125 1:0,059
2,0 1:0,125

Trennfestigkeit (kp/5 cm)

60° C-Wische
nass zerrissen

3,4
3,4
32

2,8

Perchlorithylenreinigung
nass zerrissen
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