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(57) Zusammenfassung: Ein Verfahren zur Herstellung von
Formteilen unter Aufkondensierung einer Polyamidform-
masse, deren Polyamidanteil herstellungsbedingt 5 bis 500
ppm Phosphor in Form einer sauren Verbindung enthalt,
mit einer Verbindung mit mindestens zwei Carbonateinhei-
ten, wobei

a) der Polyamidformmasse vor der Compoundierung oder
bei der Compoundierung 0,001 bis 10 Gew.-%, bezogen
auf das Polyamid, eines Salzes einer schwachen Saure zu-
gegeben wird,

b) eine Mischung des fertigen Compounds und der Verbin-
dung mit mindestens zwei Carbonateinheiten hergestellt
wird,

c) die Mischung gegebenenfalls gelagert und/oder trans-
portiert wird und

d) die Mischung anschlieBend zum Formteil verarbeitet
wird, wobei erst in diesem Schritt die Aufkondensation er-
folgt,

bewirkt eine signifikante Erhéhung der Schmelzesteifigkeit
bei gleichzeitig moderaten Verarbeitungsdriicken und ge-
ringer Motorlast, was insbesondere die Herstellung von
Hohlkérpern und Hohlprofilen mit grolen Durchmessern
erheblich vereinfacht.
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Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfah-
ren zur Herstellung von Formteilen unter Erhéhung
der Schmelzesteifigkeit bei der Verarbeitung von Po-
lyamiden, die herstellungsbedingt einen phosphor-
haltigen Katalysator enthalten.

Stand der Technik

[0002] Polyamide sind Makromolekile, die in der
Hauptkette die Gruppierung -CO-NH- enthalten. Man
erhalt sie entweder aus zwei verschiedenen bifunkti-
onellen Monomerbausteinen, von denen jeder zwei
gleiche reaktive Gruppen, z. B. -NH, bzw. -COOH,
enthalt, oder aus einheitlichen bifunktionellen Bau-
steinen, die je eine Amino- und Carboxylgruppe tra-
gen oder ausbilden kénnen. Polyamide werden bei-
spielsweise durch Polykondensationsreaktionen von
Diaminen mit Dicarbonsauren oder von Aminocar-
bonsduren bzw. durch ringéffnende Polymerisation
von Lactamen hergestellt.

[0003] In der Regel werden Polyamide fir Anwen-
dungen, die einer hohen Schmelzesteifigkeit bedur-
fen, nach einem zweistufigen Verfahren hergestellt.
Dabei erfolgt zunachst die Herstellung eines ver-
gleichsweise niederviskosen Prapolymers in einem
Druckreaktor, wie beispielsweise im Kunst-
stoff-Handbuch, Band 3/4 Technische Thermoplaste,
Polyamide; Hrsg. Becker, Braun; Carl Hanser Verlag,
1998, beschrieben. Als Katalysator wird vorteilhafter-
weise eine protonensaure phosphorhaltige Verbin-
dung wie z. B. H,PO,, H,PO, oder H,PO, eingesetzt.
Diese Verbindungen kdnnen auch in Form ihrer Vor-
stufen wie z. B. Ester eingesetzt werden; letztere ge-
hen unter den Reaktionsbedingungen durch Hydroly-
se in die eben genannten freien Sauren Uber. Weitere
Beispiele fur als Katalysatoren geeignete Verbindun-
gen sind Organophosphonsauren oder Organophos-
phinsauren oder deren Vorstufen. Neben einer ver-
besserten Lactamspaltung bei niedrigen Temperatu-
ren, was in der Folge auch einen geringeren Restlac-
tamgehalt bedeutet, wird durch die Prasenz dieses
Katalysators eine Farbverbesserung der entspre-
chenden Polykondensate bewirkt; die Polykondensa-
tionsreaktion wird insgesamt beschleunigt. Die Wir-
kungen der katalysierenden Verbindungen erstre-
cken sich naturlich auch auf Polyamide, die kein Lau-
rinlactam, sondern andere Monomere enthalten. Das
Vorprodukt, das auf diese Weise in der ersten Reak-
tionsstufe erhalten wird, wird anschlieend durch Re-
aktion der verbliebenen Endgruppen auf den erfor-
derlichen Endwert des Molekulargewichts angeho-
ben, beispielsweise durch Festphasennachkonden-
sation. Dem erhaltenen hochmolekularen Polyamid
werden normalerweise Additive zugegeben, wie bei-
spielsweise Leitfahigkeitsadditive, Stabilisatoren,
Weichmacher, Nukleierungsmittel, Verarbeitungs-
hilfsmittel, Farbmittel etc.; die so erhaltene Formmas-
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se findet dann dort Anwendung, wo eine erhdhte
Schmelzesteifigkeit erforderlich ist, unter anderem in
der Rohrextrusion beim Blasformen oder beim Ther-
moformen. Nachteilig ist allerdings, dass die Anhe-
bung des Molekulargewichts auf das erforderliche Ni-
veau eine lange Reaktionszeit bzw. Verweilzeit bend-
tigt, so dass hier zusatzliche Verfahrenskosten resul-
tieren.

[0004] In der WO 00/66650 wird die Verwendung
von Verbindungen mit mindestens zwei Carbonatein-
heiten zur Aufkondensierung von Polyamiden be-
schrieben, wobei die Eigenschaften sicher und stabil
eingestellt werden kdnnen und die Méglichkeit eroff-
net wird, eine Mehrfachverarbeitung des aufkonden-
sierten Materials vorzunehmen, ohne dass es zu
Gelbildung oder Inhomogenitaten kommt. Ein auf
diesem Prinzip beruhendes Additiv zur Molekularge-
wichtseinstellung bei Polyamiden wird von der Fa.
Briiggemann KG unter der Bezeichnung Brliggolen
M1251 vertrieben. Primare Anwendungen liegen im
Bereich der Viskositatseinstellung fir Recyclat aus
PA6 oder PA66, das in Extrusionsformmassen wie-
derverwertet wird. Bei dem Additiv Briggolen M1251
handelt es sich um ein Masterbatch eines niedrigvis-
kosen Polycarbonats, beispielsweise Lexan 141, in
einem saureterminierten PA6. Fir den Molekularge-
wichtsaufbau ist eine Reaktion der im aufzukonden-
sierenden Material enthaltenen Aminoendgruppen
mit dem Polycarbonat ursachlich.

[0005] Die Wirksamkeit der Methode wird in der WO
00/66650 am Beispiel der Aufkondensierung von PA6
und PA66 gezeigt, wobei die entsprechenden Poly-
kondensate teilweise in reiner Form eingesetzt wer-
den, teilweise aber auch Zuschlagstoffe wie z. B.
Glasfasern und Montanat enthalten.

[0006] Es hat sich allerdings Uberraschend heraus-
gestellt, dass die in der WO 00/66650 beschriebene
Methode bei vielen Polyamiden, beispielsweise bei
PA12, darauf basierenden Copolyamiden, PA11,
PA612 oder alicyclischen Polyamiden nicht zu einer
Molekulargewichtserhohung fiihrt. Eine hierfiur not-
wendige Reaktion der Aminoendgruppen mit dem
Additiv unterbleibt nachweislich. Es stellte sich daher
die Aufgabe, auch fir diese und ahnliche Polyamide,
bei denen die Molekulargewichtserhdhung mit dem
Verfahren gemal WO 00/66650 nicht funktioniert, ein
modifiziertes Verfahren zu finden, das eine sichere
und einfache Molekulargewichtserh6hung der Mate-
rialien in einem Einschrittverfahren wahrend der
Compoundierung ermdglicht.

[0007] Uberraschend wurde gefunden, dass die er-
wahnten Probleme dann auftreten, wenn bei der Her-
stellung des Polyamids eine protonensaure phos-
phorhaltige Verbindung als Katalysator eingesetzt
wird, und dass in diesem Fall die Probleme beseitigt
werden, wenn die zu einer schwachen Saure korres-
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pondierende Base in Form eines Salzes zugesetzt
wird, wobei vorteilhaft ein Salz einer schwachen Sau-
re zugegeben wird. Ein dhnliches Verfahren ist in der
nicht vorverodffentlichten deutschen Patentanmel-
dung mit der Anmeldenummer 103 37 707.7 vom
16.08.2003, auf die hiermit ausdriicklich Bezug ge-
nommen wird, beschrieben.

[0008] Gegenstand der Erfindung ist daher ein Ver-
fahren zur Herstellung von Formteilen unter Aufkon-
densierung einer Polyamidformmasse, deren Polya-
midanteil herstellungsbedingt 5 bis 500 ppm und ins-
besondere mindestens 20 ppm Phosphor in Form ei-
ner sauren Verbindung enthalt, mit einer Verbindung
mit mindestens zwei Carbonateinheiten, wobei

a) der Polyamidformmasse vor der Compoundie-

rung oder bei der Compoundierung 0,001 bis 10

Gew.-%, bezogen auf das Polyamid, eines Salzes

einer schwachen Saure zugegeben wird,

b) eine Mischung des fertigen Compounds und

der Verbindung mit mindestens zwei Carbonatein-

heiten hergestellt wird,

c) die Mischung gegebenenfalls gelagert und/oder

transportiert wird und

d) die Mischung anschlieRend zum Formteil verar-

beitet wird, wobei erst in diesem Schritt die Auf-

kondensation erfolgt.

[0009] Uberraschenderweise wurde festgestellt,
dass bei dieser Zugabeweise wahrend der Verarbei-
tung eine signifikante Erhdhung der Schmelzesteifig-
keit eintritt, bei gleichzeitig moderaten Verarbeitungs-
driicken und geringer Motorlast. Somit kénnen trotz
hoher Schmelzeviskositat hohe Durchséatze bei der
Verarbeitung erzielt werden, woraus eine Verbesse-
rung der Wirtschaftlichkeit des Herstellverfahrens re-
sultiert.

[0010] Ein im Sinne der Erfindung geeignetes Poly-
amid ist auf Basis von Lactamen, Aminocarbonsau-
ren, Diaminen bzw. Dicarbonsauren aufgebaut. Es
kann dartber hinaus verzweigend wirkende Baustei-
ne enthalten, die beispielsweise von Tricarbonsau-
ren, Triaminen oder Polyethylenimin abgeleitet sind.
Geeignete Typen sind, jeweils als Homopolymer oder
als Copolymer, beispielsweise PA6, PA46, PAG66,
PA610, PA66/6, PAG/6T, PA66/6T sowie insbesonde-
re PA612, PA1010, PA1012, PA1212, PA613,
PA1014, PA11, PA12 oder ein transparentes Polya-
mid. Bei transparenten Polyamiden kommen bei-
spielsweise in Frage:

— das Polyamid aus Terephthalsdure und dem Iso-

merengemisch aus 2.2.4- und 2.4.4-Trimethylhe-

xamethylendiamin,

— das Polyamid aus Isophthalsaure und 1.6-Hexa-

methylendiamin,

— das Copolyamid aus einem Gemisch aus Tere-

phthalsaure/lsophthalsdure und 1.6-Hexamethy-

lendiamin,

— das Copolyamid aus Isophthalsaure, 3.3'-Dime-
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thyl-4.4'-diaminodicyclohexylmethan und Laurin-
lactam oder Caprolactam,

— das (Co)oyyamid aus 1.12-Dodecandisaure,
3.3'-Dimethyl-4.4'-diaminodicyclohexylmethan
und gegebenenfalls Laurinlactam oder Caprolac-
tam,

— das Copolyamid aus Isophthalsaure, 4.4'-Diami-
nodicyclohexylmethan und Laurinlactam oder Ca-
prolactam,

— das Polyamid aus 1.12-Dodecandisaure und
4.4'-Diaminodicyclohexylmethan,

— das Copolyamid aus einem Terephthalsau-
re/lsophthalsdure-Gemisch, 3.3'-Dimethyl-4.4'-di-
aminodicyclohexylmethan und Laurinlactam.

[0011] Weiterhin sind Polyetheramide auf der Basis
von Lactamen, Aminocarbonsauren, Diaminen, Di-
carbonsauren und Polyetherdiaminen und/oder Poly-
etherdiolen geeignet.

[0012] Bevorzugt haben die Ausgangsverbindun-
gen Molekulargewichte M, von gréRer als 5000, ins-
besondere von gréRer als 8000. Hierbei werden Po-
lyamide eingesetzt, deren Endgruppen zumindest
teilweise als Aminogruppen vorliegen. Beispielswei-
se liegen mindestens 30 %, mindestens 40 %, min-
destens 50 %, mindestens 60 %, mindestens 70 %,
mindestens 80 % oder mindestens 90 % der End-
gruppen als Aminoendgruppen vor. Die Herstellung
von Polyamiden mit héherem Aminoendgruppenge-
halt unter Verwendung von Diaminen oder Polyami-
nen als Regler ist Stand der Technik. Im vorliegenden
Fall wird bei der Herstellung des Polyamids bevor-
zugt ein aliphatisches, cycloaliphatisches oder arali-
phatisches Diamin mit 4 bis 44 C-Atomen als Regler
eingesetzt. Geeignete Diamine sind beispielsweise
Hexamethylendiamin, Decamethylendiamin, 2.2.4-
bzw. 2.4.4-Trimethylhexamethylendiamin, Dodeca-
methylendiamin, 1.4-Diaminocyclohexan, 1.4- oder
1.3-Dimethylaminocyclohexan, 4.4'-Diaminodicyclo-
hexylmethan, 4.4'-Diamino-3.3'dimethyldicyclohexyl-
methan, 4.4'-Diaminodicyclohexylpropan, Isophoron-
diamin, Metaxylylidendiamin oder Paraxylylidendia-
min.

[0013] In einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungs-
form wird bei der Herstellung des Polyamids ein Po-
lyamin als Regler und gleichzeitig Verzweiger einge-
setzt. Beispiele hierfur sind Diethylentriamin, 1.5-Dia-
mino-3-(B-aminoethyl)pentan, Tris(2-aminoe-
thyl)amin, N,N-Bis(2-aminoe-
thyl)-N',N'bis[2-[bis(2-aminoethyl)ami-
nol-ethyl]-1,2-ethandiamin, Dendrimere sowie Polye-
thylenimine, insbesondere verzweigte Polyethyleni-
mine, die durch Polymerisation von Aziridinen erhalt-
lich sind (Houben-Weyl, Methoden der Organischen
Chemie, Band E20, Seiten 1482 — 1487, Georg Thie-
me Verlag Stuttgart, 1987) und die in der Regel fol-
gende Aminogruppenverteilung besitzen:

25 bis 46 % primare Aminogruppen,
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30 bis 45 % sekundare Aminogruppen und
16 bis 40 % tertidre Aminogruppen.

[0014] Im erfindungsgemalen Verfahren wird min-
destens eine Verbindung mit mindestens zwei Carbo-
nateinheiten in einem Mengenverhaltnis von 0,005
bis 10 Gew.-% eingesetzt, berechnet im Verhaltnis
zum eingesetzten Polyamid. Vorzugsweise liegt die-
ses Verhaltnis im Bereich von 0,01 bis 5,0 Gew.-%,
besonders bevorzugt im Bereich von 0,05 bis 3
Gew.-%. Der Begriff ,Carbonat" bedeutet hier Ester
der Kohlensaure insbesondere mit Phenolen oder Al-
koholen.

[0015] Die Verbindung mit mindestens zwei Carbo-
nateinheiten kann niedermolekular, oligomer oder
polymer sein. Sie kann vollstandig aus Carbonatein-
heiten bestehen oder sie kann noch weitere Einhei-
ten aufweisen. Diese sind vorzugsweise Oligo- oder
Polyamid-, -ester-, -ether-, -etheresteramid- oder
-etheramideinheiten. Solche Verbindungen kénnen
durch bekannte Oligo- oder Polymerisationsverfah-
ren bzw. durch polymeranaloge Umsetzungen herge-
stellt werden.

[0016] In einer bevorzugten Ausflihrungsform han-
delt es sich bei der Verbindung mit mindestens zwei
Carbonateinheiten um ein Polycarbonat, beispiels-
weise auf Basis von Bisphenol A, bzw. um ein Block-
copolymeres, das einen derartigen Polycarbonat-
block enthalt.

[0017] Die Eindosierung der als Additiv verwende-
ten Verbindung mit mindestens zwei Carbonateinhei-
ten in Form eines Masterbatches ermdglicht eine ge-
nauere Dosierung des Additivs, da gréRRere Mengen
verwendet werden. Es stellte sich zudem heraus,
dass durch die Verwendung eines Masterbatches
eine verbesserte Extrudatqualitat erzielt wird. Das
Masterbatch umfasst als Matrixmaterial bevorzugt
das Polyamid, das auch im erfindungsgemalfen Ver-
fahren aufkondensiert wird, oder ein damit vertragli-
ches Polyamid, jedoch kénnen auch unvertragliche
Polyamide unter den Reaktionsbedingungen eine
partielle Anbindung an das aufzukondensierende Po-
lyamid erfahren, was eine Kompatibilisierung bewirkt.
Das als Matrixmaterial im Masterbatch verwendete
Polyamid hat bevorzugt ein Molekulargewicht M, von
gréRer als 5000 und insbesondere von groflker als
8000. Hierbei sind diejenigen Polyamide bevorzugt,
deren Endgruppen uberwiegend als Carbonsaure-
gruppen vorliegen. Beispielsweise liegen mindestens
80 %, mindestens 90 % oder mindestens 95 % der
Endgruppen als Sauregruppen vor.

[0018] Die Konzentration der Verbindung mit min-
destens zwei Carbonateinheiten im Masterbatch be-
tragt vorzugsweise 0,15 bis 50 Gew.-%, besonders
bevorzugt 0,2 bis 25 Gew.-% und insbesondere be-
vorzugt 0,3 bis 15 Gew.-%. Die Herstellung eines sol-
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chen Masterbatches erfolgt in der Ublichen, dem
Fachmann bekannten Weise.

[0019] Geeignete Verbindungen mit mindestens
zwei Carbonateinheiten sowie geeignete Masterbat-
ches sind in der WO 00/66650, auf die hier ausdriick-
lich Bezug genommen wird, ausfihrlich beschrieben.

[0020] Bei der vorliegenden Erfindung enthalt das
Polyamid zwingend eine protonensaure phosphor-
haltige Verbindung in Form eines aktiven Polykon-
densationskatalysators, der entweder in dieser stoff-
lichen Form oder in Form von Vorstufen zugesetzt
werden kann, die unter den Reaktionsbedingungen
den aktiven Katalysator bilden, oder dessen Folge-
produkten. Die Bestimmung des Phosphorgehaltes
erfolgt nach DIN EN ISO 11885 mittels ICP-OES (In-
ductively Coupled Plasma-Optical Emission Spectro-
metry), sie ist aber auch beispielsweise durch AAS
(Atomabsorptionsspektroskopie) moglich. Zu beach-
ten ist, dass in Formmassen zusatzlich auch andere
phosphorhaltige Komponenten enthalten sein kon-
nen, beispielsweise als Stabilisatoren. In diesem Fall
erfolgt die Bestimmung des aus der Polykondensati-
on stammenden Phosphors nach einer Differenzme-
thode. Die Probenvorbereitung wird dann auf die je-
weilige Problemstellung abgestimmt.

[0021] Das Salz einer schwachen Saure zeigt ver-
mutlich deshalb die erfindungsgemalie Wirksamkeit,
weil es die enthaltenen Phosphorverbindungen un-
schéadlich macht. Dabei liegt der pK,-Wert der schwa-
chen Saure bei 2,5 oder héher. Geeignete schwache
Sauren sind beispielsweise ausgewahlt aus Carbon-
sauren wie Monocarbonsauren, Dicarbonsauren, Tri-
carbonsauren, Hydroxycarbonsauren, Aminocarbon-
sauren, Phenolen, Alkoholen und CH-aciden Verbin-
dungen.

[0022] Daneben sind auch Salze anorganischer
schwacher Sauren geeignet, beispielsweise Carbo-
nate, Hydrogencarbonate, Phosphate, Hydrogen-
phosphate, Hydroxide, Sulfite, wahrend geeignete
Metalle beispielsweise Alkalimetalle, Erdalkalimetal-
le, Metalle der Ill. Hauptgruppe oder Metalle der II.
Nebengruppe sein kénnen. Als Kation sind prinzipiell
auch organische Kationen geeignet, beispielsweise
Ammoniumionen, die vollstandig oder teilweise mit
organischen Resten substituiert sind.

[0023] Dariber hinaus sind auch Salze schwacher
Sauren einsetzbar, die Teil makromolekularer Struk-
turen sind, beispielsweise in Form von lonomeren
vom Typ Surlyn® (DuPont) oder voll- bzw. teilverseif-
ten Polyethylenwachsoxidaten.

[0024] Beispielhaft seien folgende Salze aufgefihrt:
Aluminiumstearat, Bariumstearat, Lithiumstearat,
Magnesiumstearat, Kaliumoleat, Natriumoleat, Calci-
umlaurat, Calciummontanat, Natriummontanat, Kali-
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umacetat, Zinkstearat, Magnesiumstearat, Calcium-
hydroxid, Magnesiumhydroxid, Natriumphenolat-Tri-
hydrat, Natriummethanolat, Calciumcarbonat, Natri-
umcarbonat, Natriumhydrogencarbonat, Trinatrium-
phosphat und Dinatriumhydrogenphosphat.

[0025] Vom Salz einer schwachen Saure werden
bevorzugt 0,001 bis 5 Gew.-%, besonders bevorzugt
0,01 bis 2,5 Gew.-% und insbesondere bevorzugt
0,05 bis 1 Gew.-% eingesetzt, jeweils bezogen auf
das Polyamid.

[0026] Im erfindungsgemaRen Verfahren koénnen
weiterhin die Ublichen Zuschlagstoffe verwendet wer-
den, die bei der Herstellung von Polyamidformmas-
sen Verwendung finden. lllustrative Beispiele hierfir
sind Farbemittel, Flammverzégerer und -schutzmit-
tel, Stabilisatoren, Flllstoffe, Gleitfahigkeitsverbes-
serer, Formentrennmittel, Schlagzahmodifikatoren,
Weichmacher, Kristallisationsbeschleuniger, Antista-
tika, Schmiermittel, Verarbeitungshilfsmittel sowie
weitere Polymere, die mit Polyamiden Ublicherweise
compoundiert werden.

[0027] Beispiele dieser Zuschlagstoffe sind wie
folgt:

Farbemittel: Titandioxid, Bleiweil3, Zinkweif3, Liptone,
Antimonweif, RuB, Eisenoxidschwarz, Mangan-
schwarz, Kobaltschwarz, Antimonschwarz, Bleichro-
mat, Mennige, Zinkgelb, Zinkgriin, Cadmiumrot, Ko-
baltblau, Berliner Blau, Ultramarin, Manganviolett,
Cadmiumgelb, Schweinfurter Griin, Molybdanorange
und -rot, Chromorange und -rot, Eisenoxidrot, Chro-
moxidgrin, Strontiumgelb, Molybdanblau, Kreide,
Ocker, Umbra, Grunerde, Terra di Siena gebrannt,
Graphit oder I6sliche organische Farbstoffe.
Flammverzogerer und Flammschutzmittel: Antimon-
trioxid, Hexabromcyclododecan, Tetrachlor- oder Te-
trabrombisphenol und halogenierte Phosphate, Bora-
te, Chlorparaffine sowie roter Phosphor, ferner Stan-
nate, Melamincyanurat und dessen Kondensations-
produkte wie Melam, Melem, Melon, Melaminverbin-
dungen wie Melaminpyro- und -polyphosphat, Am-
moniumpolyphosphat, Aluminiumhydroxid, Calcium-
hydroxid sowie phosphororganische Verbindungen,
die keine Halogene enthalten wie beispielsweise Re-
sorcinoldiphenylphosphat oder Phosphonsaureester.
Stabilisatoren: Metallsalze, insbesondere Kupfersal-
ze und Molybdansalze sowie Kupferkomplexe, Phos-
phite, sterisch gehinderte Phenole, sekundare Ami-
ne, UV-Absorber und HALS-Stabilisatoren.
Flllstoffe: Glasfasern, Glaskugeln, Mahlglasfaser,
Kieselgur, Talkum, Kaolin, Tone, CaF,, Aluminiumoxi-
de sowie Kohlefasern.

Gleitfahigkeitsverbesserer und Schmiermittel: MoS,,
Paraffine, Fettalkohole sowie Fettsdureamide.
Formentrennmittel und  Verarbeitungshilfsstoffe:
Wachse (Montanate), Montansadurewachse, Monta-
nesterwachse, Polysiloxane, Polyvinylalkohol, SiO,,
Calciumsilikate sowie Perfluorpolyether.
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Weichmacher: BBSA, POBO.
Schlagzahmodifikatoren: Polybutadien, EPM, EPDM,
HDPE, Acrylatkautschuk.

Antistatika: Ruf, Carbonfasern, Graphitfibrillen,
mehrwertige Alkohole, Fettsdureester, Amine, Saure-
amide, quarternare Ammoniumsalze.

Weitere Polymere: ABS, Polypropylen.

[0028] Diese Zuschlagstoffe kénnen in den Ubli-
chen, dem Fachmann bekannten Mengen verwendet
werden.

[0029] Das Salz der schwachen Saure kann zu je-
dem beliebigen Zeitpunkt zugegeben werden. Es
kann beispielsweise bereits nach Beendigung der
Polykondensation in die Primarschmelze dosiert wer-
den, etwa direkt in den Polykondensationsreaktor
oder in den Ausfahrextruder. Es kann andererseits
auch auf das Polyamidgranulat vor der Compoundie-
rung aufgebracht werden, z. B. in einem Heil3mischer
oder einem Taumeltrockner. Eine andere Mdglichkeit
besteht darin, das Salz bei der Compoundierung zu-
sammen mit den Zuschlagstoffen zuzugeben. In allen
Fallen kann das Salz als solches oder als Master-
batch zugesetzt werden.

Ausfiuhrungsbeispiel

[0030] Die Verbindung mit mindestens zwei Carbo-
nateinheiten wird als solche oder als Masterbatch er-
findungsgemal erst nach der Compoundierung, aber
spatestens wahrend der Verarbeitung zugegeben.
Bevorzugt mischt man bei der Verarbeitung das auf-
zukondensierende Polyamid bzw. die aufzukonden-
sierende Polyamidformmasse als Granulat mit dem
Granulat der Verbindung mit mindestens zwei Carbo-
nateinheiten oder dem entsprechenden Masterbatch.
Es kann aber auch eine Granulatmischung der fertig
compoundierten Polyamidformmasse mit der Verbin-
dung mit mindestens zwei Carbonateinheiten bzw.
dem Masterbatch hergestellt, anschlieRend transpor-
tiert oder gelagert und danach verarbeitet werden.
Entsprechend kann natirlich auch mit Pulvermi-
schungen verfahren werden. Entscheidend ist, dass
die Mischung erst bei der Verarbeitung aufgeschmol-
zen wird. Eine griindliche Vermischung der Schmelze
bei der Verarbeitung ist empfehlenswert. Das Master-
batch kann genauso gut jedoch auch als Schmelze-
strom mit Hilfe eines beigestellten Extruders in die
Schmelze der zu verarbeitenden Polyamidformmas-
se zudosiert und dann grundlich eingemischt werden.

[0031] Die erfindungsgemal hergestellten Formtei-
le sind vorzugsweise Hohlkérper oder Hohlprofile,
insbesondere mit groRen Durchmessern, beispiels-
weise Gasleitungsrohre, Offshore-Leitungen, Versor-
gungsleitungen, Kabelkanale, Tankstellenversor-
gungsleitungen, Bellftungsleitungen, Luftansaugoh-
re, Tankeinfillstutzen, Vorratsbehalter und Kraftstoff-
tanks. lhr AuBendurchmesser betragt vorzugsweise
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mindestens 30 mm, besonders bevorzugt mindes-
tens 60 mm und insbesondere bevorzugt mindestens
110 mm, wahrend ihre Wandstarke bevorzugt min-
destens 1 mm, besonders bevorzugt mindestens 3
mm, insbesondere bevorzugt mindestens 6 mm und
ganz besonders bevorzugt mindestens 10 mm be-
tragt. Derartige Formteile sind herstellbar beispiels-
weise durch Extrusion, Coextrusion oder Blasformen
einschlieBlich Saugblasformen, 3-D-Blasformen,
Schlaucheinlege- und Schlauchmanipulationsverfah-
ren. Diese Verfahren sind Stand der Technik.

[0032] Die Wandung dieser Hohlkérper oder Hohl-
profile kann hierbei entweder einschichtig sein und in
diesem Fall vollstdndig aus der anspruchsgemaf
verwendeten Formmasse bestehen, sie kann aber
auch mehrschichtig sein, wobei die erfindungsgemaf
verwendete Formmasse die Auenschicht, die In-
nenschicht und/oder die Mittelschicht bilden kann.
Die andere Schicht bzw. die anderen Schichten be-
stehen aus Formmassen auf Basis anderer Polyme-
rer, beispielsweise von Polyethylen, Polypropylen,
Fluorpolymeren, oder aus Metall, beispielsweise
Stahl. Beispielsweise sind Offshore-Leitungen meist
mehrschichtig aufgebaut; sie bestehen in der Regel
aus einer Stahlstruktur, die sowohl zur Innenseite als
auch zur Aulenseite des Rohres durch Polymer-
schichten gegeniber Medien geschutzt ist.

Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung von Formteilen unter
Aufkondensierung einer Polyamidformmasse, deren
Polyamidanteil herstellungsbedingt 5 bis 500 ppm
Phosphor in Form einer sauren Verbindung enthalt,
mit einer Verbindung mit mindestens zwei Carbo-
nateinheiten, wobei
a) der Polyamidformmasse vor der Compoundierung
oder bei der Compoundierung 0,001 bis 10 Gew.-%,
bezogen auf das Polyamid, eines Salzes einer
schwachen Saure zugegeben wird,

b) eine Mischung des fertigen Compounds und der
Verbindung mit mindestens zwei Carbonateinheiten
hergestellt wird,

c) die Mischung gegebenenfalls gelagert und/oder
transportiert wird und

d) die Mischung anschlie®end zum Formteil verarbei-
tet wird, wobei erst in diesem Schritt die Aufkonden-
sation erfolgt.

2. Verfahren gemafl Anspruch 1, dadurch ge-
kennzeichnet, dass der Polyamidanteil mindestens
20 ppm Phosphor in Form einer sauren Verbindung
enthalt.

3. Verfahren gemaR einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dass dem Po-
lyamid bzw. der Polyamidformmasse 0,001 bis 5
Gew.-% eines Salzes einer schwachen Saure zuge-
geben wird.
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4. Verfahren gemal einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dass dem Po-
lyamid bzw. der Polyamidformmasse 0,01 bis 2,5
Gew.-% eines Salzes einer schwachen Saure zuge-
geben wird.

5. Verfahren gemal einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dass dem Po-
lyamid bzw. der Polyamidformmasse 0,05 bis 1
Gew.-% eines Salzes einer schwachen Saure zuge-
geben wird.

6. Verfahren gemal einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dass die
schwache Saure einen pK,-Wert von 2,5 oder hbher
besitzt.

7. Verfahren gemal einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dass das Salz
einer schwachen Saure ein Alkalimetallsalz, ein Erd-
alkalimetallsalz, das Salz eines Metalls der Ill. Haupt-
gruppe, das Salz eines Metalls der Il. Nebengruppe
oder ein Ammoniumsalz ist.

8. Verfahren gemal einem der vorhergehenden
Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass das Poly-
amid unter Verwendung eines Diamins oder Polya-
mins als Regler hergestellt wurde.

9. Verfahren gemal einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dass die Ver-
bindung mit mindestens zwei Carbonateinheiten als
Masterbatch eingesetzt wird.

10. Formteil, hergestellt gemaR einem der vor-
hergehenden Anspriiche.

11. Formteil gemall Anspruch 10, dadurch ge-
kennzeichnet, dass es ein Hohlkdérper oder Hohlprofil
ist.

12. Formteil gemaf einem der Anspruche 10 und
11, dadurch gekennzeichnet, dass sein Auflendurch-
messer mindestens 30 mm und seine Wandstarke
mindestens 1 mm betragt.

13. Formteil gemaR einem der Anspriiche 10 bis
12, dadurch gekennzeichnet, dass es ein Gaslei-
tungsrohr, eine Offshore-Leitung, eine Versorgungs-
leitung, ein Kabelkanal, eine Tankstellenversor-
gungsleitung, eine Belluftungsleitung, ein Luftansaug-
rohr, ein Tankeinfullstutzen, ein Vorratsbehalter oder
ein Kraftstofftank ist.

14. Formteil gemaR einem der Anspriiche 10 bis
13, dadurch gekennzeichnet, dass die Wandung
mehrschichtig aufgebaut ist.

Es folgt kein Blatt Zeichnungen
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