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k(54) Zpisob vyroby polykaprolaktamu

Vyndlez se tyka zpiisobu vyroby polykaprolakta-
nu, popfipadé jeho kopolymeri, aniontovou akti-
vovanou polymeraci.

Sledovanou vlastnosti amontoveho polykapro-
Iaktamu je nizky obsah . vodouextrahovatelnych
podilu a stélost polymera¢niho stupné pfi tepelném

‘ naméhani polymeru. Aniontovym zpfisobem pfi-
praveny polykaprolaktam je pfedmétem fady vy-

" nalezi. Naptiklad podle &. A. O. 156 783 pouzi-

vapciho jako aktivdtor fenyl-izokyanat se ziskd
‘ polymer, ktery viak dle CSN 01 4265 nedosahuje
| | lep$i tiidy kvality neZ ve tfeti tfidé pfesnosti a ma
| nevyhovujici tepelnou stalost. Polymer piipravefiy

dle &. A. O. 157 874 za pouziti N-acetylkaprolak- '

' tamu jako aktivitoru vykazuje rovnéZ vyznamny
| pokles polymeraéniho stupné po zahf4ti. Postupem
i dle brit. patentu & 944 307, kde jako aktivator se

Mz oz

| pouziva dietylkarbondt, se ziskd sice kvalitni poly-
| mer, ktery se viak pro niZ§i polymeracni stupefi
l'rovnovazného polymeru obtiZné granuluje.
VySe uvedené nedostatky odstraiiuje zpisob
vyroby polykaprolaktamu popfipadé jeho kopoly-
' meru aniontovou aktivovanou polymeraci, pii
' které se pouziva b&Znych inicidtort alkalické poly-
merace, jako jsou hydroxid sodny, kovovy sodik,
Synhydrid (coZ je bis-2-[metoxyetoxy]-dihydri-
" dohlinitan sodny), jehoZ podstata spociva v tom, Ze
pfi vyrobé se pouZije smésny aktivdtor N-acetyl-
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kaprolaktam s dietylkarbonitem v moldrnim po-
méru 1:1 az 1: 2, nejvyhodnéji 1 : 1,5. Pfitom
molédrni pomér inicidtoru ku smésnému aktivitoru
se pohybuje v rozmezi 1:4 aZ1:5.

Pnklady provedeni

* Pro ilustraci a moZnost porovnam jsou v pnkla—
dech popséany i postupy pouZivajici jednoduché
aktivatory. Vysledky jsou shrnuty v tabulce L
P¥iklad 4 je postup dle vynalezu.

Ptiklad 1
Do kotle opatfeného michadlem se navazi
150 kg monomeru 6-kaprolaktamu a pfidd 0,01
mol aktivitoru trimeru fenylizokyandtu. Smés se -
- diikladné promichéd a davkuje Cerpadlem v mnoz-
stvi 33 kg/h do smé&Sovaci naddoby, kam se pFidava
70 % toluenovy roztok Synhydridu (inicitoru)
rychlosti 0,169 kg/h. Promichanid smés reaguje
' kontinuelné po dobu 6 aZ 15 minut ve dvousneko- |
vém reaktoru pfi teploté 493,2 az 513,2 K. Po !
extrusi se ziskd rovnovdZny polymer s obsahem
vodouextrahovatelnych podild 7,7 % hmotn. a vis-
kozitnim polymeraénim stupném 180. Nisleduje |
+ dopolymerace v bubnovém reaktoru pii priitoku -
" dusiku 13,4 1/h, kg a teploté€ 438,2 a7z 451,2 K po
" dobu 4,75 h. Vysledny polymer ma stfedni visko-

| zitni polymera¢ni stupeii 210 a vodouextrahovatel- 3



ny podil 2,84 % hmotn. Tento polymer je podro- |

ben zahfivdni na 533,2 K po dobu 10 minut
(simulace procesu vstfikovdni) a po skonéeni
tohoto tepelného namah4ni m4 obsah vodouextra-
hovatelnych podili 3,9 % hmotn. a stfedni poly-
meracni stupeni 156. i

Pfiklad 2
Zptsob vyroby polymeru jako v ptikladu 1 s tim,
Ze ddvkované jednoridzové mno¥stvi aktivdtoru
N-acetylkaprolaktamu je 1,82 kg a ddvka Synhyd-
ridu 0,169 kg/h. Ziskané produkty ame21produkty
maji tyto vlastnosti:
rovnovazny polymer
‘ — obsah vodouextrahovatelnych
podili (VEP) 6,9 % hmotn.
— stfedni polymeraéni stupei 173
dopolymerovany polymer (po 5,5 h)
— obsah VEP 4,6 % hmotn.
— stfedni polymeradni stupeni 188
tepeln€ naméhany polymer ’
- — obsah VEP 4,2 % hmotn.
— stfedni polymeradni stuperi 153

Ptiklad 3

Zpiisob jako v ptikladu 1 s tim, Ze k monomeru |
se pfida 1,137 kg aktivitoru dietylkarbonatu. Dp
sméSovaci nddoby se ddvkuje kontinueln& 0,211 .
kg/h 70 % roztok inicidtoru. Rovnovézny polymer ;
obsah VEP 9,7 % hmotn.,
stfedni viskozitni polymera&ni stupen 132. Po
tepelné depolymeracipti 448,2 K po dobu 2,5 h'se |

mé tyto vlastnosti:

ziskd polymer s obsahem VEP 1,9 % hmotn.
' a stfednim polymera&nim stupnem 173. Po simulo-

' vaném naméahéni daliim pfetavenim mél koneény
,polymer obsah VEP 1,7 % hmotn a stiedni
| polymeraéni stupeii 165.

‘ Pﬁklad 4

| Monomer e-kaprolaktam se smichd v roztave-

'ném stavu pfi 353,2 K s obéma aktivitory, a to
' N-acetylkaprolaktamem v mnoZstvi 0,3 kg/100 kg
a dietylkarbonitem v mnoZstvi 0,45 kg/100 kg.

"Smés se davkuje Eerpadlem do sm&ovaci nddoby,

226091
' kterd funguje zdroveti jako predpolymerace, kde |
' se zah¥eje na 443,2 a¥ 463,2 K a kde setrvé 1 a¥
' 3 minuty. Do pfedpolymeraéni nddoby se nad4v-
| kuje inicidtor (Synhydrid) v mnoZstvi 0,45 kg/100
| kg. Polymeracni smés se pfevede kontinudlni do i
| polymeraéniho reaktoru (nejlépe dvousneku), kde
‘ se - polymerace dokond do konc. 89 az 95 %
hmotn. polymeru pfi 463,2 a¥ 493,2 K a 3 aZ 10
minut, Ziskany polymer se granuluje a granul4t se
| podrobi dal§imu tepelnému pdsobeni pod bodem
| tani polymeru, tj. pfi432,2 a¥ 453,2 K po dobu 2 a%
.6 hodin.
rovnovézny polymer
— obsah VEP 9,5 % hmotn.
— stfedni polymeraéni stupeni 158

. dopolymerovany polymer

— obsah VEP 1,7 % hmotn.
. — stfedni polymeraéni stupeii 187,
tepeln€ namahany polymer
- obsah VEP 1,1 % hmotn.
- P - stredm polymera&ni stupenl 160

.

Tabulka I
Pfiklad 1 2 -3 4
' . |N-acetyl-{ .. smésny
: . fenylizo- ; dietyl- |
:\ Druh aktivitoru kyanat kapro- Kkarbonit d}e
i i laktam | vynélezu
Konc. inici'é(or/u 0’2 0’2 0’25 _ 0,25
v mol. % A\ .
Konc. aktivétoru 0,8 ‘\‘),8 0,75 0,3/0,45
i | vmol. % ‘ B
Polocas reak.., 16,9 18,8 - 15,5 . 22,6 =
rychlosti v min . R
Rovn. polym. . 3
VEP % hmotn. | 7,7 6,9 9,7 9,5
pol. stupen 180 173 ] 132 158
Po dopolym. L
VEP % hmotn. 2,84 4,6 1,9 1,7
pol. stupen | 210 188 173 187
Po tep. namé&héni B |
VEP % hmotn. 3,9 4,2 1,7 1,1
pol. stuperi. - 156 153 165 [ 160
+ (260°C/10 min) -

PREDMET VYNALEZU

| Zpisob vyroby polykaprolaktamu popfipadé
jeho kopolymer@ aniontovou aktivovanou poly- '

meraci za pouZiti b&Znych inicidtorG alkalické
polymerace vyznaceny tim Ze pfi vyrobé se pouzije

| sm&sného aktivatoru N-acetylkaprolaktamu s die-
tylkarbondtem v moldrnim pomé&ru 1:1az1:2,
s vyhodou 1 : 1,5.
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