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Przy wytwarzaniu liniowych wysokospolime-
ryzowanych produktéw, np. poliestréw, polia-
midéw itd., powstajace produkty zawierajg pew-
ng ilo§é monomeréw, ktére utrudniaja dalszg
przerébke otrzymanych produktéw. I tak, przy
kondensacji kwasu 6-aminocheksanowego lub
przy polimeryzacji kaprolaktamu mpozostaje
pewna cze$é, okoto 10 — 119, rozpuszczalna
w wodzie i niskospolimeryzowana. Przy poli-
kondensacji estru tereftalowego z glikolem
etylonowym pozostaja reszty nadmiaru glikolu,
ktérego usuniecie sprawia trudnoéci.

Nisko czasteczkowe reszty laktamowe, usuwa-
no dotychczas przez ekistrakcje woda mas polia-
midowych ochlodzanych i rozdrobnionyeh. Proces
ten wykazuje te niedogodnoéé, iz produkt poli-
meryzacji po ekstrakcji musi byé suszony, co
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N 1
nalazku jest dr Herman I i Be twareq wy-

jest rzecza uciazliwa, przy czym jakoéé krajanki
ulega pogorszeniu na skutek powierzchniowego
utleniania, poza tym w celu odzyskania lakta-
mu nalezy odparowaé duze ilo§ci wody.
Stwierdzono, ze powyzsze niedogodnosci mog-
na usunaé, a ponadto uniknaé potrzeby przepro-
wadzania ekstrakcji poliamidéw, skoro spolime-
ryzowany stop, wytworzony jak zwykle, zawie-
rajagcy madmiar monomeréw zostanie przedmu-
chany mocnym strumieniem przegrzanej pary
wodnej. Przedmuchiwanie to ma ten skutek, iz
monomery, jak réwniez i obecna jeszcze w sto-
pie woda zostaja porwane przez pare i w ten
sposéb usuniete ze stopu. Traktowanie to Wedlug
wynalagku moze byé przeprowadzone mnatych-
miast po polimeryzacji lub (kkondensacji, po utwae-
rzeniu si¢ polimery. Przedmuchiwania nie nalezy
rozpoczynaé zbyt wezesnie, aby nie usuna¢ sklad=’
nik6w niezbednych do tworzenia sig polwner(wg
i w ten sposéb mie przeszkodzié w osiggnigcifl



" stanu wysokospolimeryzowanego. Mozna jednak
wytwowg §w~~spoﬂrb zwykli) @e, po po-
nown, j _;glu p TZ€! em, trak-
towaé strimibniem pary

dzeniem malezy w celu a_}lokladne'go usuhiecia
rozproszonych w stopie pecherzykéw pary wod-
nej orzeprowadzi¢ jego uspokojenie i odgazowa-
nie. Czas potrzebny na przeprowadzenie tych
czynnosci, nie powinien byé zbyt dlugi, aby mnie

mogly powstaé ponownie monomery. Przeby- °

wanie stopu w tym stanie nie powinno na ogét
irwaé dluzej miz 15 — 30 minut, '

Spos6b wedlug wymnalazku daje s1e zastosowac
ze szczegblng korzys$cig do uproszcwnego c1qgle-
g0 sposobu wytwarzania i przedzenia poliami-
déw z kaprolaktamu, poniewaz w ‘jednym za-
biegu roboczym majpierw polimeryzuje sie, ma-
stepnie przedmuchuje spolimeryzowany stap stru-
mieniem pary wodnej, a nastepnie po odgazo-
‘waniu- §top tem-poddaje przedzeniu. W taki sam
sposob mozna Téwniez wytwarzaé poliamidowy
jedwab, ktsry dotychczas 'byl wytwarzany tylko
w spesob nieciagly, sdyz nie moena bylo c¢mi-
ngé ekstrakeji krajanki w sposéb ciagly.

- Czas trwania traktowania strumieniem pary
moze sie wahaé w zalezno$ci od ilo$ci pary
przedmuchiwanej przez stop. Czas obrébki po-
winien by¢ dobrany, tak aby nie byt zbyt krotki
i ustala  sie go majkorzystniej za pomoca prob.
Strumiert musi byé przedmuchiwany przez strop
bardzo mocno, aby osiggnaé¢ dziatanie wedlug

wynalazku, przy czym jest rzeczy zupehmie-obo~ -

jetna,” czy jest on staly, czy tez ulega ‘waha-
niom. Usuwanie monomeréw moze byé przy-

$pieszone drzieki temu, ze zabieg wedlug wyna-'

lazku ;ptveprowadza sie pod ci$niemiem zmniej-
szorym.
Stosowana W sposobie 'wedlug wynalazku para

musi by¢ tak goraca, aby nje powodowala krzep-- -

niecia stopu, Okazato sie rzeczg korzystng ogrze«
wanie jej do 200 — 300°C.

Przedmuchiwang przez stop pare wodna, za-
wierajgca monomery, mozna chwytaé zpowrotem
i przerabiaé. To odzyskiwamie Kkorzystnie jest
przeprowadzié w ten- sposab, aby para wodna
byla w ebiegu kolowym.

Po przed.muchamu przez stop para przegrzana
powraca popmez chtodnice zpowrotem do kotla,

w ktérym sie wytwarza. Podczas, gdy woda zo~
staje ponownie odparowana i para skierowana
do stopu w celu jego’przedmiuchania, monomery
pozostajag w kotle i tam sie gromadza. Odzyska-
aqie ich fjest w:lec mozliwe i latwe w sposﬁb
zZnany.

zed prze~

Stapianie i przedzenie produktéw polimeryza-
cji przeprowadza sie przy stalym ciénieniu pary,

. aby _"zaipewmié produktom créwncmierng wilgot-
“modé i Auniknaé depolimeryzacji polimeréw w

temperaturze przedzenia. Przy tego rodzaju trak-
towaniu nid nastepuje jednak usuwanie nad-
miaru monou’ierow W tym celu bowiem naleza-
louby prze-grzarny strumienn pary wodnej prze-
dmuchiwaé przez stop bardzo energicznie, jak
to ma miejsce wedlug wynalazku. Przy tegoro-
dzaju zabiegu w przeciwienstwie do znanych spo-
scboéw -nie gsigga sig:w stapie, statej zawartosci
WllgOCl, lecz stop' ten” zo'staJe 'wolniony . od
monome-row, lacznie z woda.

Na.stepugace [przylktady deaxsmtaJa bhzeg wy-
nalazek.

Przy(k"l‘é‘d f.“t"W autoklawie zaoopatrzonym *
w mieszadlo i ogrzewanym ma tasmie z dwu-
fenylemn ogrzewa sie, bez dostérzu powietrza,
11,3 kg kaprolaktanu (100 moli), 1 litr wody .

‘i 30 g lodowatego kwasu octowego (0,5 mola)

w ciggu’ jedne], godziny do 250 — 260°C.

Qxémmue w auwklavvle ‘utrzymuje sie przez
regulowanie cisnienia pary ma poziomie 10 atm.
Nastepnie pare usuwa sie catkowicie i matych-
miast, lub po kilkugodzinnym odstaniu w tem-
peraturze 260°C przez gkondensowany stop prze-
puszcza | s1e, mieszajgc energicznie, silny stru-
mien |pary wodnej przegrzanej do 270 —280°C
i po 3-4 godzinnym przedmuchiwaniu stop prze-
prowadza sie w celu uspokojenia i odgazowania
do malego kotla znajdujgcego sie mad gtowicg
przedzalnicza, pozostawia tam 10 — 30 minut po
czym przedzie, jak zwykle w postaci mici, pecz-
k6w, lub tasm. Wysoko spolimeryzowany pro-
dukt wykazuje lepkosé wzgledng 2,15 (mierzona
w jednopn'ocento'wym roztworze stezonego HpSOy)
i zawiera 3,5%; skladnikéw rozpuszczalnych w

wodzie. 7%, laktamu i dwulaktamu, usuwa sie

przez trakj:owanie parg wodng.

Przyklad II. Otrzymang w sposéb zwylkly
przez polimeryzacje kaprolaktamu w autcklawie
kra:anke pohanmdawa stapia sie bez uprzedniej
ekstrakcn w. glotwmach maszyn pmedzalmczyc.h
w iktorych ; _ogrze'wam’ym Tusztem 3 umiesz-
czone dcprowadzone z zewngtrz rury, z ktérych
Wwyplywa stale przegizana do 288-— 280°C para
wodna ‘i prZeplywa przez stop. Ubogi w. laktam
stop dopbrwabezpnerywama procesu przedmu-
chiwaita  poprzez ‘strefe  uspokajajaca- do. pomp

przedzalniczych:’ Wyprzedzone mici wykazujgq ta-
ka samg zawarto§é rozpuszczalnego w /wodzie
ekstraktu, jak i mci wytworzone z kraJanki wy-
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ekstrahowanej w sposéb zwykly,

bez uzycla
pary. :

Przyktad III. Poliamid niekrajany otrzy-
many przez polikendensacje kwasu adypincwego
i heksametylenodwuaminy z dodatkiem 10 —209,
kaprolaktamu stapia sie przed przedzeniem Ww
spos6b znany. Przez stop przedmuchuje sig
w ciggu godziny silny strumien pary wodnej.
Zdolno$é przedzenia obrobionego w ten sposéb
stopu odpowiada stopowi wytworzonemu wedtug
przykladu II-go. .

‘Przyklad IV. Sicp spolimeryzowanego ka-
prolaktamu, wytworzonego w sposéb ciagly jak
zwykle, z dodatkiem 1/400 mola kwasu octowe-
go jako stabilizatora, wprowadza si¢ do kotta,
w ktérego dnie znajdujg sie drobne dysze przez

ktoére wyplywa przegrzana do 270°C para wodna.

Para wodna unosi z sobg ze stopu, zawierajgcego
10 —119, rozpuszczalnych w rwodzw sktadnikéw,
6 — 7% sz1azkow ulatma]acych sie z parg wod-
‘ng tak, iz w stopie poliamidowym o lepkosci 2,4,
ktéry cpuszcza kociol, znajduje sig¢ tylko 3 — 4%,
dajacych sie ektrahowaé wodg mielotnych z para
wodng skladnikéw.

\

Przyklad V. Z réwnych rczedci estru dwu-
metylowego kwasu tereftalowego i glikolu ety-
lenowego oraz Na jako katalizatora wytwarza
sie przez ogrzewanie do 200 — 240°C produkt
kondensacji wstepnej, ktéry zawiera jeszcze
nadmiar glikolu. Glikol ten usuwa sie, przed-
muchujac pare wodng przez stopiony produkt
kondensacji wstepnej. Lepko§é podwyzsza sie
i otrzymuje sie poliester, ktéry daje sig wy-
ciagngé 'w postaci mitek. .

Przyklad VI. Przez ciaggla kondensacje lak-
tamu kwasu aminokapronowego [pIzy uzyciu
39, wody i 1/400 mola kwasu octowego, liczac
na laktam, otrzymuje si¢ jak zwykle [stop poli-
meru zawierajacy 10 — 119, rozpuszczalnych
w wodzie i niskospolimeryzowanych sktadnikéw.
Stop dcprowadza si¢ do ogrzanego do 260 —
280°C zbiornika, w ktérym znajduje sie¢ urza-
dzenie prysznicowe, przez ktére przepuszcza sig
pizegrzama do 280°C pare wodna. Pare wadna
wytwarza si¢ w kotle ogrzewanym glektryczno-
§cig lub gazem. Z kotla para plynie przez prze-
grzewacz oraz [przez izolowang rure zaopatrzo-
na w pret grzejny, a stad do urzadzenia pryszni-
cowego znajdujgcego si¢ w stopie. Para ze stopu
odpedza laktam i dwulaktam. Przez stop prze-
puszcza sie pare w sposéb ciggly w ciagu okoto
jednej godziny. Po traktowaniu parg stop prze-

plywa w celu uspokojenia i odgazowania, to jest
w celu usuniecia pecherzykéw pary, do matego
kotta umieszczonego nad glowicg przedzalnicza,
z kiérej przedzie sie go w sposéb rciggly w po-
staci nitek. Uspokojenie i odgazowanie trwa-
jace 10 — 30 minut mozna przeprowadzi¢ bez-
posrednio w strefie znajdujacej sie pod Au'rza—
dzeniem prysznicowym. W [kotle parowym gro-
madzi sie laktam, gdyz nie jest on lotny z prze-
grzang parag wodng. Gdy osiggnie sie ckreslcne
stezenie, (np. 20 — 30%,) roztwdr usuwa sie W 'Spo-
s6b ciggly lub przerywany, albo Wwymienia ma
Swiezg wode. Roztwér odparowuje sie i z po-
zostalo§ci otrzymuje sie zpowrotem w sposéb
ciggly znany kaprolaktam.

Przyklad VII. Krajanke otrzymang z wy-
soko spolimeryzowanego kaprolaktamu, wytwo-
rzong jak zwykle w autoklawie lub w sposéb
ciggly wygotowuje sie z woda do otrzyman‘a
ekstraktu 0,5%, i Wyelkstrahowana krajanke sta-

. bia na muszcie przedzalniczym. \Otrzymany w ten

sposéb stop traktuje siq przegrzang jpara wodng,
jak w przykltadzie VI, wskutek czegb usuwa sie
utworzony przy stapianiu laktam. Stop po prze-
dzeniu daje. mnici zawierajace tyiko ckolo 19,
rozpuszczalnych w wodzie skladnikéw, podezas -
gdy mici przedzone z wysuszenej krajanki, bez.
traktowania para, zawierajg w za.'{emcé-ci od
czasu przebywania 'w ggszczu znajdujacym s'ie
pod rusztem przedzalniczym, 2 — 6%/, rozpuszczal-
nych w wodzie skladnikéw, ktére trzeba usunnaé ‘
przez pranie. Voo '

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b usuwania mnadmiaTu monomeréw
z syntetycanych liniowych wysokospolimery-
zowanych produktéw, znamienny tym, Ze
przez stop polimeru wybworzudny jak zwykle
przedmuchuje su: silny strumien przegmane:l
pary wodnej.

2. Spos6b fwedlug zastrz. 1, znamienny itym,
stop po traktowaniu parg przeprowadza. ‘sie
_przez strefe¢ uspokajajgca i odgazowujaca.

3. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, zZe
pare wodng utrzymuje si¢ w obiegu kolowym,

VEB Thiiringisches
Kunstfaserwerk ,Wilhelm Pieck"
Schwarza
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