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(54) Zplsob vyroby modifikovaného polyamidu

U&elem vyndlezu je zpisob vyroby
modifikovaného polysmidu, p¥i n&mZ se
laktam nebo sm&s laktemd omega-amino-
kyselin podrobuje eniontové asktivované
polymeraci v pritomnosti &erveného fosforu
homogenn& rozptyleného v reakdéni smé&si,
ktery se projevuje zejména nehorlavosti.

Jeho podstata spolivéd v tom, %e se
polymerace provéd{ pod bodem téni poly-
meru a katalyzédtorem polymerace je laktamo~
hlinitan sodny obecného vzorce

NaAl(OCH20H200H3)X[CO(CI{2)y N,y
kde x = 2 nebo 0, y = 3 a% 11, tJ.
kaprolaktamohlinitan sodny. Vyhodné Je,

jestlife se do reakdni sm&si priddvéd dihyd-
ro-bis(2-methoxyethoxo)hlinitan sodny.
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Predmdtem vyndlezu je zplsob v§roby modifikovaného polyemidu, p¥i ndmZ se lektem nebo
smds lektemd omega-aminokyselin podrobuje aniontové ektivované polymeraci v p¥itomnosti
Zerveného fosforu homogennd rozptyleného v reakdni smési.

Soudasny rozvoj techniky ve stédle vEt&i mi¥e vyZaduje zavéd¥ni novych polymernich
materidld o vlastnostech lépe vyhovujicich pofadavkim kladenym na dosud vyrdb&né polymery.
Perspektivni cestou pro ziskéni t&chto polymerl je modifikace zdkladnich typd al Ji% che-
mickym nebo fyzikélnim zplsobem.

Polyemidy se diky svym fyzikdln&-mechenickym vlastnostem staly vyhleddvanymi konstruk-
&nimi o vldknadskymi materidly, Nejroz#ifen¥jsimi jsou polyamidy na bézi 6-kaprolaktemu
a polykondenzéty diasminu s dikarbonovou kyselinou. Modifikaci se podarilo sniZit nebo
odstranit n¥které nedostatky ve vlastnostech, ke kterym pat¥f nizkéd houZevnatost, uzky
intervel téni, stabilita polymeru vi&i rdznym vlivim, barveni ve hmot& aj.

Vynélez je zemdfen na Fefieni problémd hoflavosti polyemidl. V praxi je otdzce sniZeni
hoflavosti vdnovéne pom&rn& zna&nd pozornost. U polyemidd na bézi polykondenzétld nejrizndj-
¥ich dismind & dikarbonovych kyselin byly zfskény tepeln& odoln¥j8f a nehoflavé paolymery
bud syntézou vychozich létek obsahujicich zabudované aromatické Jédro nebo atomy fosforu
(Brit. pat. 1 012 009, Jsp. pat. 73 20040, Ger. Offen 2 542 053), snebo dodateZnou dpre-
vou hotového polymeru (zpravidla v podob¥ vlékna) ldtkami schopnymi vyvolat poZadoveny
retardadni ddinek, X nim pat¥{ nap¥. ldtky obsahujfci halogen, dusik, enorganické prvky
a predeviim organické sloudeniny fosforu.

Polyemidy na bdzi laktamd omege-eminokyselin byly modifikovény teké Fadou fosforednych
sloudenin jako fosfint, fosfinoxidd, esterd, kyseliny fosforelné aj., jejich pifidavkem do
vychoz! reskéni sm&si., V naprosté v&t¥in¥ piipadd je viek otdzke reterdace hofen{ FeSena
priddvénim retardérd hoteni k hotovému polymeru. Je vyufivédno i p¥idavkd kombinace Zerve-
ného fostforu se syntetickou pryskyrieil, polykarbondtem apod. nebo ldtek obsahujicich ve
své molekule zabudovany fosfor. '

Priddvéni retardérd horeni k hotovému polymeru je zprevidla doprovézeno Fadou kompli-
kaci jako jsou otdizky homogenizace, stability tavenin, zachovéni ostatnich Zddenych vliast-
nosti a proto je snahou Pelit sledovany efokt p¥imo p¥i syntéze polyamidu. Ukdzalo se, %e
tato cesta je schidnd i v p¥ipad& polyesmidu piipreveného aniontovou aktivovanou polymeraci
lektemu omegs-eminokyseliny, kdy se poda¥ilo FeBit otézku sniZeni ho¥lavosti i nehoflavosti
p¥idénim Zerveného fosforu do taveniny lektemu. Dosud vyu¥ivané katelytické systémy enion-
tové polymerace laktamd jsou mimordédn® citlivé i na stopové mnoZstvi nefistot a vlhkosti.
Proto takto pFipravené polymery jsou silnd o#livnény ve svych vlastnostech a parametrech
vBemi témito vlivy a totéZ plati i o Pizeni a pribZzich vliastnich polymeradnich procesi.

Tyto nedostatky a problémy odstranuje vyndlez zpisobu vyroby modifikovaného polyamidu,
p#i né&mi se 6-kaprolektem nebo jeho smds s laktamy omega-eminokyselin s 7 a¥ 12 aetomy
uhliku v eyklu podrobi sniontové aktivovené polymeraci v pFitomnosti rozptyleného Zervené-
ho fosforu v tavenind reakini smdsi. Podstata vyndlezu spolivé v tom, %e se polymerace
provédi nad bodem ténf polymeru pti teplotd od 463 do 543 K a katalyzétorem polymersace

Jje laktamohliniten sodny obecného vzorce NaAl(OCH, CHZOCH3)x {CO(CHz)yN]4_x, kde x =2
nebo 0, y = 3 8% 11, s vyhodou 5, tJ. keprolaktemohlinitan sodny.

Obzvld3té vyhodné je, JestliZe se do reékgni sm&si pridévéd dihydrido-bis(2-methoxy-
ethoxo)hliniten sodny. Cerveny fosfor do lektiamu lze p¥iddvat ve form¥ homogenni sm¥si
s laktamem e pridené mno¥stvi je od 0,1 do 3 % hmot. vztisZfeno na hmotnost vzniklé reakni
sm8si. Pro nehoi#lavou dpravu je u polyemidu vhodné ufivet &erveny fosfor velkého povrchu,
nebot se zvétdujicim se povrchem jeho d&innost roste. Navic dochdzi snadndji k Jeho homo-
gennimu rozptyleni v tavenin¥ laktemu nebo reak¥ni smé&si. Je vyhodné, ptedevBim 2z hlediska
bezpednosti préce, nepracovat se semotnym &ervenym fosforem, ale jeho homogenn{ sm¥si

s laktemem.
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V této smdsi lze fosfor zbavit zbytkd vody, kterd je znémym inhibitorem sniontové

. polymerace laktsm®, odestilovénim p¥edku laktamu, 10 aZ 15 % hmot., za sni%eného tleku.
Jeko optimélnim katelyzétorem popisovené polymerace pro pripravu modifikovaného anionto-
vého polymeru je lektemohlinitan sodny, ktery Jje schopen plnit svou funkei i za podminek
kdy standerdni katelytické systémy selhdvaji, nebot je odoln¥jsi vidi inhibidnimu piso-
beni zbytkové vlhkosti a nedistot. To umofnuje pripravit nehoflavé polyesmidy aniontovou
aktivovenou polymeraci lektem} o vy33im obsahu ferveného fosforu.

Vyndlez a jeho &inky Jsou bliZe vysvétleny na déle uvedenych p¥{kladech jeho prove-
dent.

P#riklad 1

Do 100 kg taveniny 6-keprolektamu promichdévené v nerezovém zdsobniku pod inertem bylo
vneseno 1,3 kg homogenni sm&si 6-kasprolaktam a erveny fosfor, jeho%Z obsah &inil 40 % hmot.
a sm&s byla zhomogenizovéna.>Souéasné bylo p¥idéno 0,8 % hmot. cyklického trimeru. fenylizo-
kyandtu jako aktivdtoru polymerace. Do téte smZsi trensportované do sm&3ovadfe pred polyme-
ratnim resktorem bylo p¥i teplotd 413 K neddvkovéno 0,3 % mol. dihydrido-bis(2-methoxy-
ethoxo) hlinitenu sodného. PFi teplot® 503 K byla provedena polymerace. Vysledny polymer
v podobd granulétu byl po extrakeci vodou a po usueni vyhodnocen podle (SN 3 456 15 a
CEE/031~SEC/F135/74 RLC-5 jako neho¥lavy.

Priklad 2

Ze zésobniku obsshujici smds 6-keprolsktemu a 12-leurolsktamu, p¥i hmotovém pomé&ru
955:0,5 a 0,5 % mol. toluendiizokyandtu prichdzela tato tavenina ve sm&3ovadi do styku
s taveninou lsktsmu & &erveného fosforu a 0,25 % mol. dikaprolaktamo-bis(2—methoxyethoxo)
hlinitanu sodrého tak, %e bylo zajist¥no dévkovéni 1,5 % hmot. gerveného fosforu. Polymer
ziskany polymeraci p¥i 513 K byl nerozpustny v m-kresolu. Po extrakeci ve vod¥d a vysudeni
byl vyhodnocen podle norem uvedenych v piikladu 1 jeko neho¥lavy.

P*1klad 3

Postup podle pifkiadu 1 s tim rozdflem, Ze bylo pouZito jako katalyzdtoru 0,35 % mol,
tetrakaprolaktemohlinitenu sodného & obssh Zervenéhn fosforu %inil 2,65 % hmot. Po skonle-
né polymeraci byl polymer dopolymerovén p¥i 448 K a vyhodnocen. Obsah polymeru &inil
98,4 % hmot., polymer byl nerozpustny v m-kresolu a byl oznaden jako neho¥lavys

PREDMET VYNALEZU

1. ZpGsob vjroby modifikovaného polyemidu, p¥i n¥mZ se 6~kaprolsktam nebo jeho sm¥s
s laktamy omege-aminokyselin s 7 a% 12 atomy uhliku v cyklu podrobi eniontové aktivované
polymeraci v p¥itomnosti erveného fosforu rozptyleného v reakéni smdsi, vyznadeny tim,
fe se polymerace provadf p¥i teplotd od 463 do 543 K 2a pfitomnosti laktamohlinitanu sod-
ného obecného vzorce NaAl(ocn20H200H3)x[00(0H2)yN}4_x, kde x = 2 nebo 0, y = 3 a% 11,
s vyhodou y = 5 juko katalyzdtoru poiymerace.

-2. Zpisob podle bodu 1, vyznafeny tim, Ze se polymerace provédi za pititomnosti dihydro-
-bi g(2-mehoxyethoxo) hlinitanu sodného.
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