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Sposob ekstrakeji ziarnistego poliamidu 6

i

Przedmiotem wynalazku jest sposob ekstrakeji
ziarnistego poliamidu 6 w celu wymycia sktadni-
koéw rozpuszezalnych w wodzie.

Jak wiadomo, surowy poliamid 6 zawiera
8—109% mnieprzereagowanego kaprolaktamu i 2—3%
niskoczgsteczkowych produktéw polimeryzacji kap-
rolaktamu trudnorozpuszczalnych w wodzie. Obec-
no$¢ tych substancji w poliamidzie, przeznaczonym
do wytwarzania wilékien jest niepozgdana i po-
winna byé obniZona do okolo 1,5% lub ponizej tej
wartosci.

Znane dotad sposoby usuwania niskoczasteczko-
wych skladnikéw z surowego ziarnistego poliami-
du 6 polegaja na mieszaniu tego produktu z go-
raca woda lub z wodnymi roztworami kaprolakta-
mu. Jedne z nich zalecajg stosowanie kilkakrot-
nej ekstrakcji kazdej porcji poliamidu umiesz-
czomej w ekstraktorze coraz stabszymi roztworami
otrzymanymi pcdczas lugowania poprzednich porcji
poliamidu. Wada tych sposobéw jest konieczno$é
4—6-ciokrotnej wymiany roztworéw ekstrakeyj-
nych w iloéci lgcznej okolo 8 m3 na 1 tone polia-
midu; uzyskuje sie przy tym koncowy roztwor
o zawartosci 5—7% kaprolaktamu.

Odzyskiwanie kaprolaktamu 1z tak rozcienczone-
go roztworu wymaga odparowania znacznych ilo$ci
wody przewyzszajacych wielokrotnie ilo§¢ odzys-
kanego surowca. Mimo - zastosowania tak znacz-
nych iloSci roztworé6w pluczacych w granulacie
pozostaje okolo 1,7% do 2,2% ekstraktu. Wymiana
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roztworéw pluczacych przez okresowe odpuszcza-
nie jednego roztworu i ponowne zalewanie gorg-
cego granulatu poliamidowego kolejnym roztworem
naraza granulat na dzialanie powietrza, co powo-
duje jego powierzchniowe utlenienie i obniza przy-
datno$é jako tworzywa wildknotworczego.

Inne sposoby dotychczas znane a polegajace na
cigglym przesuwaniu ziarnistego poliamidu przez
roztwor ekstrahujgcy, plyngcy w przeciwpradzie,
pozwalaja wprawdzie na uzyskanie roztworéw
bardziej stezonych (do .18%) przy jednoczesnym
obnizeniu zawarto$ci ekstraktu w granulacie do
1,5% lub mniej, jednak powierzchnia ziarn gra-
nulatu ulega przy tym uszkodzeniu ruchomymi
elementami ekstraktora; jednocze$nie ziarnisty po-
liamid narazony jest na mechaniczne zanieczysz-
czenia ckruchami metalu, pylem . poliamidowym
i smarami. Produkt taki jest malo przydatny do
wytwarzania widkien poliamidowych.

Wszechstrenne przebadanie mechanizmu procesu
ekstrakeji ziarnistego poliamidu 6 wykazalo obec-
nie, ze wymywanie zwigzkéw niskoczgsteczkowych
(kaprolaktamu i oligomeréw poliamidu 6) ma cha-
rakter dyfuzyjny, przy czym intensywno$é tego
prccesu zalezy przede wszystkim od uprzedniego
specznienia’ granulowanego poliamidu 6 pod wply-
wem dzialania nan stezonymi wodnymi roztwora-
mi kaprolaktamu. Stwierdzono, ze nastepuje przy
tym specznienie zjgrn poliamidu 6 tym wieksze,
im wyzsze jest s e kaprolaktamu w roztwo-
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‘rze speczniajacym. Stwierdzono tez, ze wykonanie

procesu ekstrakcji w zespole ekstraktor6w pola- .

czonych w baterie umozliwia uzyskanie nadspo-
dziewanie niskich zawarto$ci ekstraktu pozostalego
w ziarnach poliamidowych przy jednoczesnym
uzyskaniu wysokich stezen roztworu cpuszczaja-
cego baterie. )

Spos6b ekstrakcji kaprolaktamu z granulatu po-
liamidu 6 wedlug wynalazku polega mna zastoso-
waniu stezonych gorgcych wodnych roztworéw
-kaprolaktamu do wstepnego specznienia granulatu
poliamidowego przeznaczonego do ekstrakcji, sys-
temem bateryjnym. Specznienie prowadzi si¢ ko-
rzystnie w temperaturze zawartej miedzy 40
i 120°C, w ciggu 1—4 godzin w jednym z 6 do
12-tu ekstraktoré6w potgczonych w baterie. Roz-
twor speczniajacy, korzystnie o stezeniu 12—32%0
kaprolaktamu, jest roztworem odebranym uprzed-
nio z tejze baterii ekstrakcyjnej i korzystnie ilo§é
jego wynosi 0,8—1,5 czeSci wagowych na 1 cze$é
wagowa granulatu. Speczniony granulat poliami-
dowy poddaje sie nastepnie 'dzialaniu goracych,
wodnych roztworéw kaprolaktamu o stezeniu ma-
lejacym, np. od 20% do 0,2%, przy czym stosuje
sie kierunek przeplywu tych roztworéw w kolej-
nych ekstraktorach baterii z géry ku dotowi.

" Ekstraktor wypekniony - gorgcym e'kstrah:o'wanym
granulatem poliamidowym zasila sie woda Swieza
zimng wprowadzong od dotu ekstraktora; powodu-
je to wyparcie gorgcej wody zawarte] w ekstrak-
torze gbérg do ekstraktora nastepnego. Tym samym
granulat zawarty w ekstraktorze zostaje oziebio-
ny, np. do temperatury 15—40°C i moze byé wy-
tadowany bez obawy jego utlenienia.

Wykres pracy baterii wedlug wynalazku przed-
stawiony jest na fig. 1. Dla poréwnania przedsta-
wiono na fig 2 wykres pracy baterii sposobem
dotychczas znanym.

W obu wykresach na osi odcietych T odlozono
czas w minutach, a na osi rzednych objetoSciowa
szybko$é V odbioru roztworu z baterii. Wielko$é
zakreskowanych p6l odpowiada ilo§ci Toztworu
odebranego z kolejnych ekstraktoré6w. Widoczna
jest -cigglo§¢ odbioru roztworu z baterii prowa-
dzomej. sposobem wedlug wynalazku; mozliwe sa
przy tym jedynie krétkotrwate przerwy w odbio-
rze w chwili wigczania do obiegu ekstraktora wy-
pelnionego specznionym granulatem i roztworem
speczniajacym, a wynikajgce z manipulacji zawo-
‘rami. Natomiast ekstrakcja prowadzona na tej sa-
mej baterii sposobami dotad znanymi daje odbi6r
roztworu z dlugotrwalymi przerwami koniecznymi
dla wypelnienia roztworem ekstraktora wlaczonego
do obiegu.

Zastosowanie sposobu ekstrakeji wedlug wyna-
lazku wykazalo szereg nieoczekiwanych korzySci.
Osiggnieto skrocenie sumarycznego czasu * dziata-
nia roztwor6w na poliamid z okolo 20 godzin do
11 godzin, uzyskujgc jednocze$nie dokiadniejsze
usuniecie czeSci rozpuszczalnych 1z granulatu, po-
zostaje 0,8—1,0% zamiast 1,7—2,0%.

Roéwnolegle wyeliminowano niemal calkowicie
mozliwo$é utlenienia ekstrahowanego granulatu
powietrzem. Uzyskano przy g wysokie stezenie
roztworu opuszczajgcego baterig@ri12,32% wobec za-
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" wartoSci 8—10% ekstraktu w granu-iacie uzytym ,

do ekstrakcji. Ponadto sposéb wedlug wynalazku
umozliwia jednoczesne prowadzenie ekstrakeji po-
liamidéw réznigcych sie miedzy sobg cigzarem
czasteczkowym, zawarto$cia pigmentéw w jedhej
baterii.

Przyktad I. Do ekstraktora 1 (fig. 3) baterii
skladajgcej sie z oSmiu ekstraktor6w polgczonych
przewodami rurowymi w obieg kolowy i wypel-
nionych granulowanym poliamidem 6 w iloSci
3600~ kg kazdy wprowadza sie od dotu 4,8 m3 zim-
nej czystej wody z sieci w ciggu 90 minut. Woda
ta wypiera zawarta w tym ekstraktorze wode go-
racg (95°C) o zawartosci 0,0—2% ekstraktu.

Wyparta woda z ekstraktora w przeplywa przez
podgrzewacz la do goérnej czeSci ekstraktora 2,
z ktérego wypiera dolem zawarty- w nim roztwor
poprzez podgrzewacz 2a do kolejnych ekstraktoré6w
3, 4, 5, 6 poprzez odpowiednie podgrzewacze 3a,
4a, 5a i 6a do ekstraktora 7 wypelnionego suro-
wym ziarnistym poliamidem 6 o zawartosci 10%
substancji rozpuszczalnych w wodzie zalanym
3000 kg roztworu o temp. 95°C i stezeniu 18%
ekstraktu ze zbiornika 9.

Roztwoér ten odebrano z baterii do zbiornika 9
w okresie poprzednim. Roztwoér stezony z ekstrak-
tora 7 sptywa do wzbiornika 9 w iloSci 4800 kg
w ciggu 90 minut, jego stezenie wzrasta poczat-
kowo z 18% do 20% a nastepnie spada do okolo
14%0 tak, ze steienie $rednie odebrane w ciggu
90 minut porcji réwne jest 18%.

Podczas odbioru z ekstraktora 7 ekstraktor 8
zostaje opr6zmiony z wyekstrahowanego granulatu
i wody =zimnej. Granulat po ekstrakcji zawiera
0,8% ekstraktu i okolo 12% wilgoci. Po opréznie-
niu ekstraktora 8 nalewa sie don 3000 kg 18%
roztworu ze zbiornika 9 przez podgrzewacz 10
i nasypuje don 3600 kg surowego granulowanego
poliamidu 6, po czym sie go wlacza do obiegu

‘wylaczajac jednoczeénie z obiegu ekstraktor 1.

Przyktad II. Postepowanie jak w przykla-
dzie 1 z tym, Zze do zalania surowego granulatu
uzywa sie 3000 kg roztworu. o stezeniu 32%
ekstraktu i odbiera z baterii skladajgcej sie z 10
ekstraktor6w, 4000 kg roztworu o stezeniu S$red-
nim 32% w ciggu 120 minut. Jednocze$nie zasila
sie baterie 4000 kg zimnej wody z sieci. Zawar-
to§é ekstraktu w granulacie 0,810,1%.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposoéb ekstrakcji granulowanego poliamidu 6,
wodnymi roztworami ‘ka‘pr‘olaktarriu w zlozu nie-
ruchomym systemem bateryjnym, znamienny tym,.
ze przeznaczony do ekstrakeji granulat poliami-
dowy poddaje si¢ uprzedniemu speczniajgcemu
dzialaniu nan gorgcymi wodnymi roztworami kap-
rolaktamu w jednym z ekstraktor6w baterii,
przed wlaczeniem go do ukladu bateryjnego, przy
czym specznianie granulatu poliamidowego pro-
wadzi sie stosujac cze$é roztworu o najwyzszym
stezeniu kaprolaktamu, uprzednio odebranego z
odpowiedniego ekstraktora baterii. :

2. Spos6b wediug zastrz. 1, znamienny tym, ze
do speczniania granulowanego poliamidu 6 stosuje:
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sie wodne roztwory kaprolaktamu o stezeniu znacz-
nie przekraczajacym zawarto§¢é kaprolaktamu w
~granulacie poliamidowym, lecz dowolnie wybra-
nym z zakresu od 12% do 32%o.

3. Spos6b wedlug zastrz. 1 i 2, znamienny tym,
ze wstepne speczniajgce dzialanie trwa od 30 minut
do 3 godzin.

4, Spos6b wedlug zastrz. 1—3, znamienny tym,

Fig.1

tv
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6
ze proces speczniania i ekstrakcji granulowanego
poliamidu 6 prowadzi sie w temperaturze mie-
dzy 40°C a 120°C.
5. Spos6b wedlug zastrz. -1—4, znamienny tym,
ze ilo§¢ roztworu, uzywanego do wstepnego specz-

niania granulatu poliamidu 6, zawarta jest od 0,8

do 1,5 czeSci wagowych na 1 wagowg cze§é granu-
latu poliamidowego.. :
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