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Przedmiotem wynalagku jest sposéb polimeryzacji ¢ -kaprolaktamu w
rozpuszczalnikach niepolarnych wobec soli sodowej kaprolaktamu i dwutlenku
wegla, jako aktywatoréw, umosliwiajgcy produkcje polikaprolaktamu w postaci
proszku, nadajqcego sie do résnego rodzaju przetwérstwa.

Dotychczas znane sposoby polimeryzacji £ -kaprolaktému wobec aktywato-
réw kwasnych lub zasadowych prowadza do otrzymywania polikaprolaktamu w
bloku, uniemozliwlajq stosowanle rozpuszczalnikéw stracajgcych poliamid w
czasie polimeryzacji 1 otrzymanie bezposrednio poliamidu w postaci proszku.

Stwierdzono, %e mozna otrzymaé polikaprolaktam w postaci proszku nada-
jacego sle bezposrednio do stosowania w przetwérstwie, jezeli proces polime-
ryzacjl kaprolaktamu prowadzié przy uzyciu jako aktywatora soli sodowej
kaprolaktamu w postaci drobnej zawiesiny w rozpuszczalniku niepolarnym i w
obecnodci dwutlenku weggla. Stosowanie soli sodowej kaprolaktamu, jako
aktywatora procesu polimeryzacji zachodzgcej w sSposédb jomowy jest znane



(J.Polym,Sei. 3, 167 (1948), patent Standy Zjednoczonych Ameryki Nr 2,231, 519),
lecz proces ten prowadsi jedynie do otrsylunin poliamidu w bloku, przy.tym
ze wigledu na wysoksq egzotermicsnosé reakcji nie otrsymuje sie po-tarnlnyeh
wynikéw, .
Jeteli wediug wynalazku do roztworu kaprolaktamu w do'olnym rogpuszeeal-
niku niepolarnym, mp. bensenie i jego homologach lub weglowodorach alifatycs-
nych, np. heptanie, oktanie albo ich miesszaninach, np. bensynie, ligroinie,
nafcie, wprowadszié séd metalicezny w 1loéei 0,08 - 0,5 mola sodu na 1 mol
kaprolaktamu wéwczas po przereagowaniu sodu s kaprolaktamem powstaje sgodnie
z reakejqy
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" 861 sodowa kaprolaktamu w postaci bardzo drobnej zawiesiny » .rozpnucnlniku.
Tak subtelna dyspersja soli sodowej kaprolaktamu bardso energicznie
aktywuje proces polimerysacji kaprolaktamu wskutek czego mozliwe jest prowa-

dzenie procesu w snacsnie nitssych temperaturach niz prsy polimerysacji w
bloku, pod Warunkiem jednak, e proces prowadsi sie w obecnodci ceynnika
odszczepiajgcego jony sodu od soli sodowej. Jako czynnik aktywujacy przehieg
dalszych reakcji, prowadsacych w efekcie kodicowym do otrzymania poliamidu -
w postaci proszku stosuje sie dwutlenek wggla. W warunkach prowadzenia proce-
su zachodzg nastepujace reakcje: obok soli sodowej powstaje zawiesina w ros-
puszczalniku nieznacznych ilesci NaOH, ktdry zawsze powstaje na powierzchni
sodu metalicznego w czasie wprowadzania go do reaktora. Po wprowadzeniu
nastepnie dwutlenku wegla powstaje NgHCO, w postaci drobnej sawiesiny w roz-
pussczalniln zgodnie z reakcjg: .

NaOH + 002 — MCOB (2)

Kaprolaktam w rogtworze rozpusscsalnikéw piepol‘rnych w temperaturze
pokojowej reaguje g m s rositoteniem go na QZQ i gge
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Powstaty NaOH wobec doproudsonego- stale w nadmiarse ﬂz daje Ngjco}



‘oraz mote zmydlaé amidy, w wynlku czego powstaje sél sodowa aminokwasu
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Dsigki odpowiednim warunkom reakcji (drobaa sawiesina soli sodowe)
kaprolaktamu, NgOH 1 N.§005 w rbspuizcsclnikn niepolarnym) orar dsidki temu,
‘e stqienie s0ll sodowej kaprolaktamu przechodzace] w stan jonowy wobec Sla-
d6w wody wielokrotnie prsewyisza stetenie jonéw OH proces polimerysacji
prowadest do powstawania swiazku wielkocsastectkowego zgodnie z reakcjy:
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Z otrzymywanych zviﬁzkéw plerdcieniowych powstaje 86l sodowa poliamino-
kwasu w my$l reakcji (5). )

Jako produkt reakcji lnchodiqcych w opisanych warunkach otrzymuje sie
osad, bedacy mieszaning soli sodowej poliaminokaprolaktamu z maiymi ilodcia-
mi g.ngg5 » Wytracajacy siq w postaci prosgku. ‘

Po odsacseniu osadu, przemyciu go benzenem, wysuszeniu, a nastepnie prze-
myciu goracq wodq do saniku reakcji alkalicznej otrsymuje sie poliaminoka- ¢
prolaktam w postaci énietno-diatego drobnego proszku, nadajacego sie do
prretwérstwa na widkna, 2£ylki oraz do wtrysku.

Przebieg i postep opisanych reakcji, a wigc i régny -top¥;§ polimerysa-
cji, w zaleznodci od rodsaju ziatosoqanla poliamidu, zaletne s§ od poczatko-
wego stgienia soli sodowe] i jonéw OH w drodowisku reakeji, a co za tym
1dzie od stosunku ilosci sodu do kaprolaktamu w Srodowisku reakcji.

Obrazuje to nastepujsqca tabela, w ktérej podano 1ilodci wprowadsonego
do reakcji sodu w celu otrgymania poliamidu o $rednim ltopniu'polinoryzacji,
najcsqéciej stosowanym w przemysle.
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kaprolaktamu polimeryzacji
1 290 71
1,3 250 82
1,5 , 220 89
1,8: 200 92
2,2 180 " 95




Przykiad I. Do reaktora, zaopatrzonego w chlodnice gwrotna, wias 1 rure -
 betkotkq doprowadzajace dwutlenek wegla z butli wprowadsa sie 40 g
E;knprolaktamu 1 100 g czystego ksylenu. Do roztworu kaprolaktamu w ksyle-
‘nie wprowadza sie 1,8 g sodu metalicsnego i po catkowitym jego rozpulzczenid
(przereagowaniu z kaprolaktamem) i1 ogrzaniu gawartosci reaktora do temperatu-
ry wrzenia (142°C) rrzez rortwér przepuszcza sie strumlerd suchego 00 w ciq-
gu 10 - 20 min, z szybkodcig 40 - 60 ml/min. Nastepnie, osad za-iera:gcy
poliamtd, odsacza sie, odciska, a przesacz zawierajacy okozo 8 g kaprolakta-
mu rogpuszczonego w o0koto 95 ml ksylenu odprowadza ponownie do tego samego
lub réwnolegle pracujacego reaktora. Po usupeinieniu iloéci kaprolaktamu do
40 g 1 ksylenu do 100 ml oras wprowadzenin 1,8 g sodu ponownie powtarza sie
proces polimeryzacji, przepuszczajac 222..Olad, gawierajacy poliamid, prze-
mywa sie@ ksylenem, po wysuszeniu przemywa sig gorqcq wodq do zaniku alkalidw
w przesacesu 1 wreszcie suszy w temperaturze 105°c. Otrzymuje sie 37 g iuche-
g0 poliamidu. Otrzymany poliaminokaprolaktam o srednim stopniu polimeryzacji
200, ma postaé sniezno-bialego prossku i po stabletkowaniu nadaje sie do
prsedzenia wiékien poliamidowych, prsy sastosowaniu swykiych hrzqdzei do
formowania wlékna 2 ptatikéw.

120 - 200°%" wprowadza si@ do reaktora jak w prtyklndzio I Nastgopnie wprowa-
dza sie 2,2 g sodu metalicsnego i po caltkowitym joso rogpusgczeniu 1 ogrsza-
niu zawartosci reaktora do temperatury 120 - 150°¢ przez rostwér prrepusscsa
sige strumier Qge wciggu 5 - 10 min, s ssybkodcig 60 - 80 ml/min. Nastepnie
zawartosé reaktora odsgqcza si@; osad po prsemyciu benzenem, wysusseniu i
pregemyciu goracq wodq susgy sie w temperhturlo 105°c. Otrzymuje, siqQ 24 g
suchego poliamidu. ’

Otrzymany poliamid o Srednim stopniu polimerysacji 180 po atabletkowaniu
mote byé stosowany jako surowiec do wtrysku. Z przesgcsu regeneruje sie
ligroine 1 nieprzereagowany kaprolaktam przez oddestylowanie.

Czystodé otrzymywanego poliamidu oraz mozliwosé jego stosowania do
wytwarzania widkien zaleina jest od ceystodci rospuszczalnika i od 1lodeci
zawartych w nim zanieczyszczerd zdolnych do foakcii z sodem het;licznyn
1 alkaliami. Produkt polimeryzacji przy uzyciu nieoczyszczonych specjalnie
iozpuazcsalnlkéw takich jak ligroina 1 nafta, jest co prawda po przemyciu
wodg bilaly, zawiera jednak dlady wysokowrzacych weglowodordéw i inne zanie-
czyszczenia, ktére powoduja to, Ze poliamid w czasie przetwarzania go na
wiékna %6tknie 1 nie daje widkien o odpowiednie] wytfzymn!oéci. Jezell nato-
mtaat stosowaé rozpuazczalniki oczyszczone np. ligroing oczyszcztongq za pomo-
cq stezonego §2§_4 i destyloquq dwukrotnie z nad sodu metalicznego, otrzy-
muje sle wéwczas poliamid o wysokim stopniu czystosci. Polimeryzacje motna
prowadzié nie regenerujgc rozpuszczalnika. :



Zastrzetenie p.t‘onto'wo

Sposéb polimeryzacji -kaprolaktamu w obecnodci soli sodowej kaprolak-
- tamu, uuuuenny' tym, e proces polimerysacji prowadzi si¢ w obecnosci zawie-
siny soli sodowej kaprolaktamu w rozpusszcsalnikach niepolarnych, otrszymane]
prrez prrereagowanie kaprolaktamu z sodem metalicznym weiqtym w i1lodci 0,05
- 0,5 mola Na na 1 mol kaprolaktamu, prsy csym prses mieszaning reakcyjna
przepuszcsa si@ strumier suchego dwutlenku wegla, a otrszymany poliamid w '
postaci proszku przemywa sig@ rozpussczalnikiem latwo lotnym, sussy, a nastep-
nie prlemyva goracq 'odq do zanikm alkaliéw.
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